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RESUMEN

Los aceros austeniticos TWIP (Twinning Induced Plasticity) hacen parte de los Aceros
Avanzados de Alta Resistencia (AHSS, por sus siglas en inglés), los cuales han probado ser
materiales que alcanzan propiedades mecanicas de resistencia y ductilidad superiores a los
aceros convencionales. En este trabajo se determind la influencia de la adicion de diferentes
elementos microaleantes (Ti, V, Nb, Mo y Ti/B) sobre la resistencia al desgaste por
deslizamiento no-lubricado de aceros TWIP, asi como también los mecanismos de desgaste
presentes durante este proceso. Para esto se realizaron ensayos de desgaste por
deslizamiento no-lubricado mediante la técnica “probeta sobre anillo rotatorio” a diferentes
niveles de carga y velocidades de deslizamiento. Ademas, se plante6 determinar la
naturaleza de los mecanismos de desgaste por deslizamiento no-lubricado presentes
mediante el estudio a profundidad de la superficie desgastada, fragmentos de desgaste,
coeficiente de friccion y temperatura medida cerca de la superficie de los aceros TWIP bajo
estudio, asi como su interrelacion. Este estudio contempl6 diferentes técnicas de
caracterizacion metalogréafica, estructural y mecénica, entre la cuales se encuentran
microscopia optica (LOM), microscopia electronica de barrido (SEM), difraccion de rayos-
X (XRD), difraccién de electrones retrodispersion (EBSD) y microdureza Vickers, entre las
mas importantes. En general, los resultados indican que la mejora en la resistencia al
desgaste para todos los aceros TWIP bajo estudio, se presentd al aumentar la velocidad de
deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), debido a la formacion de una pelicula protectora (6xidos
de diferentes estequiometrias) contra el desgaste, que actué como un lubricante,
protegiendo la superficie del contacto directo metal-metal, reduciendo la pérdida en peso y
mejorando la resistencia al desgaste, donde el principal mecanismo actuante fue por
desgaste oxidativo. Por otro lado, se observo gque los elementos microaleantes tuvieron muy
poca influencia sobre la resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio, debido al
predominio de la capa de Oxido, que tendio a igualar el comportamiento al desgaste de
todos los aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).

Palabras Clave: Aceros TWIP, elementos microaleantes, desgaste por deslizamiento,

desgaste oxidativo, capa de oxido.
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ABSTRACT

High-Mn austenitic twinning induced plasticity (TWIP) steels are part of the advanced
high-strength steels (AHSS). Nowadays, these steels are very attractive materials by their
excellent mechanical properties of ductility and strength compared to conventional steels.
In this research work, the main aim is to study the influence of the addition of different
microalloying elements such as Ti, V, Nb, Mo and Ti/B on the wear behavior of TWIP
steels, as well as the wear mechanism present during this process. For this purpose, dry-
sliding wear tests by the "Pin-on-Ring" technique at different levels of load and sliding
rates were carry out. In addition, a depth study of the worn surface, wear debris, friction
coefficient and temperature measured near the contact surface was carry out in order to
clarify the nature of the wear mechanisms, and the relationship between wear parameters.
The results were evaluated by different metallographic, structural and mechanical
techniques, such as optical microscopy (LOM), scanning electron microscopy (SEM), X-
ray diffraction (XRD), electron backscattering diffraction (EBSD) and Vickers
microhardness. In general, wear resistance of the studied TWIP steels increases as the
sliding speed increases (0219 — 0868 m/s) due to the formation of a protective film (oxides
of different stoichiometries), which acted as a lubricant against wear, protecting the surface
from direct metal-metal contact, minimizing the lost weight and improving the wear
resistance of TWIP steels, where the main wear mechanism is oxidative. On the other hand,
results shown that microalloying elements just had a little influence in the wear behavior,
due to the predominance of the oxide layer, which tends to equalize the wear response of all
TWIP steels.

Keywords: TWIP steels, microalloying elements, sliding wear, oxidative wear, oxide layer.
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INTRODUCCION

Las industrias que hoy en dia se relacionan con la Ingenieria Metallrgica y de Materiales,
como son: la industria automotriz, la ferroviaria, la aeronautica, las que se dedican a la
generacion y distribucion de electricidad, la petrolera, las de aparatos eléctricos y
electronicos, entre muchas otras, han mejorado su ingenieria gracias al desarrollo continuo
de nuevos materiales y a las mejoras de las propiedades mecanicas y fisicas de los mismos.
Es importante sefialar que dichos elementos estructurales o sistemas a menudo estan
sometidos a diferentes tipos de contacto, ya sea en seco o con lubricacion, lo cual genera

condiciones de desgaste severo.

Para aplicaciones automotrices, los aceros TWIP, que poseen un alto contenido en Mn (15 a
30 %) son muy atractivos, debido a su alta capacidad para absorber los impactos, la cual se
cuantifica en valores de mas de tres o cuatro veces la energia que puede absorber un acero
convencional (acero al carbono sin alear), ademas de proporcionar una buena tenacidad que
le confiere propiedades de seguridad en estas aplicaciones. La deformacion plastica por
maclado es una propiedad que raramente se explota del material en aplicaciones
ingenieriles. La mayoria de las deformaciones plasticas de las aleaciones de hierro, hacen
uso de los mecanismos de deslizamiento a nivel limite de grano a valores de velocidad de
deformacion y temperatura comunes para los estudios de laboratorio. Con la consigna
tradicional de que un aumento en la resistencia a la fluencia, provoca un detrimento en la
ductilidad. A fin de contribuir a resolver esta contradiccion metaldrgica, se desarrollan
estos grados de aceros para combinar esos requerimientos y contribuir a resolver la

disyuntiva.

Entonces, es de particular importancia obtener resultados experimentales de desgaste en
aceros TWIP microaleados, para contar con mayor informacion sobre la naturaleza del

comportamiento al desgaste y proponer modelos de prediccion de vida en estos materiales.

Es importante sefialar que hasta ahora no existe informacion reportada en literatura abierta

sobre el comportamiento a desgaste por deslizamiento no-lubricado de aceros TWIP, ni del
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efecto de la presencia de elementos microaleantes. En este sentido el presente grupo de
investigacion es pionero en esta linea de investigacion y ha empezado a generar resultados

importantes.
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HIPOTESIS

La adicion controlada de elementos microaleantes (Ti, V, Nb, Mo y Ti/B), a los aceros
TWIP, se refleja en el endurecimiento y refinamiento de grano, por la formacion de
carburos, nitruros e inclusive carbonitruros en la matriz y el limite de grano austenitico
caracteristico de este tipo de aceros, confiriéndole asi una elevada resistencia. Por lo cual,
se espera que la resistencia al desgaste de aceros TWIP microaleados sea mayor que en

aceros TWIP sin microalear, debido a un incremento de la dureza.

De acuerdo con investigaciones previas sobre el desgaste por deslizamiento en seco de
aceros TWIP microaleados, se establece que el principal mecanismo que controla el
proceso de desgaste por deslizamiento en seco es del tipo oxidativo, y que a altas
velocidades de deslizamiento en seco esta capa se incrementa actuando como una pelicula
protectora contra el desgaste. Por lo tanto, se espera que esta capa de Oxido generada
durante el deslizamiento no-lubricado a altas velocidades disminuya el coeficiente de

friccion y mejore la resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio.

Por otro lado, debido a la formacion de la capa de 6xido que se genera durante los
diferentes ensayos, se espera que la deformacién plastica por debajo de la superficie, tienda
a disminuir conforme esta capa de 6xido se incremente, y que el grado de maclaje por
deformacion por debajo de la superficie deformada tenga una influencia significativa sobre
el volumen desgastado, asi como en el coeficiente de endurecimiento, ya que este

fendmeno incrementa sensiblemente la capacidad de endurecimiento del material.
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OBJETIVOS

Objetivo general

El objetivo principal de este proyecto de investigacion doctoral es determinar el efecto de
los elementos microaleantes (Ti, V, Nb, Mo y Ti/B) sobre la resistencia y mecanismos de
desgaste por deslizamiento no-lubricado de aceros TWIP.

Objetivos especificos

a) Determinar el efecto de los elementos microaleantes (Ti, V, Nb, Mo y Ti/B) sobre la
resistencia al desgaste por deslizamiento no-lubricado mediante la técnica “probeta sobre
anillo rotatorio” de los aceros TWIP bajo diferentes condiciones de carga y velocidad de

deslizamiento.

b) Determinar el coeficiente de friccion de aceros TWIP microaleados bajo diferentes

condiciones de carga y velocidad de deslizamiento.

c) Determinar los principales mecanismos de desgaste por deslizamiento no-lubricado de
aceros TWIP microaleados.

d) Determinar la naturaleza de la superficie desgastada, capa de Oxido superficial y
fragmentos de desgaste generados durante el desgaste por deslizamiento no-lubricado de

aceros TWIP bajo estudio, asi como su relacion con los mecanismos de desgaste.

e) Determinar el efecto de la deformacién plastica sobre la superficie de desgaste de los

aceros TWIP bajo estudio, asi como su relacion con los mecanismos de desgaste.

Vi
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JUSTIFICACION

La investigacion metaldrgica de hoy en dia se centra en la blasqueda de aceros que
combinen alta resistencia y tenacidad, para tener aceros con propiedades mejores a los
usados convencionalmente, que permitan una reduccidn en la seccion transversal de los
componentes utilizados en las industrias de hoy en dia (particularmente en el sector

automotriz, generacion de energia, minero y de la construccion).

El desarrollo de aceros de alta resistencia y tenacidad, permite disefiar componentes
estructurales de menor seccion transversal, lo que aligera el peso y mejora la eficiencia
especifica de los motores, y por ende, la disminucion del consumo de los combustibles
fosiles y emisiones de gases contaminantes (impacto ecolégico), ademas de absorber mayor
energia durante una colision (seguridad).

Por otro lado, se han desarrollado una gran variedad de aceros para la industria automotriz
en las ultimas décadas, lo que ha permitido conseguir muchas mejoras en seguridad,
rendimiento de combustible, absorcion de impactos y comodidad. Sin embargo, estas
mejoras, pueden estar en contradiccion con la basqueda del aligeramiento del vehiculo. Por
tal motivo, es necesaria la investigacion para encontrar materiales y aleaciones que

permitan combinar ambas caracteristicas de resistencia y ligereza.

Al momento se han desarrollado algunas investigaciones con la intencién de mejorar los
aceros TWIP. ARCELOR-MITTAL y TKS (ThyssenKrupp Steel Company) han
desarrollado el acero TWIP (X-IP 1000) [1] para reduccion de peso en los productos y
mejora en su capacidad de absorcion de impactos. EI X-IP 1000, es un acero austenitico,
basado en una aleacion con muy altos contenidos de Mn, el cual proporciona una
resistencia a la tension por arriba de los 1000 MPa y una elongacién total superior al 80%.
Las caracteristicas mecanicas de este producto han sido adaptadas a las necesidades de la

industria automotriz.

Vil
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En lo referente a la resistencia al desgaste de aceros TWIP, se cuenta ain con muy poca
informacion, aunque estudios recientes [2] demuestran que las aplicaciones pudieran estar
enfocadas hacia condiciones donde se apliquen altas velocidades de deslizamiento en seco
en combinacidn con alta absorcion de impacto, como por ejemplo, en cribas vibratorias que
son ampliamente utilizadas en la industria minera, asi como también en barras de refuerzo

en zonas altamente sismicas para la industria de la construccion.

viii
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CAPITULO I. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 Aceros avanzados de alta resistencia (AHSS)

Se consideran aceros avanzados de alta resistencia (AHSS-Advanced High Strength Steel)
a aquellos que registran un limite elastico (gy) entre 210 y 550 MPa y que forman parte de
los grupos TRIP, DP-CP y MS, dentro de los cuales el acero TWIP (Twinning Induced
Plasticity) forma parte (ver Figura 1). Un acero de alta resistencia proporciona mucha mas
ligereza que un acero convencional, ya que para soportar una misma carga requieren de
menor seccion transversal. Los aceros AHSS de segunda generacién (TWIP) poseen una
gran capacidad de endurecimiento por deformacion, lo que produce un balance de

resistencia—ductilidad superior a los aceros convencionales [3].
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Figura 1. Clasificacién aceros de alta resistencia (HSS, por sus siglas en inglés) y aceros avanzados

de alta resistencia (AHSS, por sus siglas en inglés).

1.2 Aceros TWIP

El acero TWIP es una aleacion de Fe con alto contenido de Mn (15-30%) y adiciones de C,

Si y Al que en los ultimos afios ha probado ser un material que alcanza propiedades
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mecanicas de resistencia y ductilidad superiores en comparacion con los aceros

convencionales [3].

El acero TWIP es también una aleacion austenitica estable a temperatura ambiente que
presenta el mecanismo de deformacion por maclaje, donde la temperatura y los elementos
de aleacion tienen un fuerte efecto en la activacion de dicho mecanismo. A través de la
relativa baja energia de falla de apilamiento SFE (Stacking Fault Energy) que presenta (15-
25 mJ/m?), se controla el deslizamiento cruzado de las dislocaciones y se favorece la
deformacion por maclado [3]. La formacidn de maclas se refleja en nuevos obstaculos para
el movimiento de las dislocaciones, promoviéndose asi el endurecimiento del acero, lo que
se conoce como efecto TWIP [3]. Una de las caracteristicas mas importantes de los aceros
TWIP es que pueden alcanzar valores de resistencia a la traccion superior a los 1000 MPa
con elongacion de mas del 80%, lo que los hace especialmente atractivos para la industria

automotriz [4].

1.2.1 Breve historia del acero TWIP.

Los aceros TWIP evolucionaron de los aceros Hadfield alto-manganeso [5]. El profesor
Georg Frommeyer publicé los primeros reportes sobre las caracteristicas especiales de los
aceros TWIP en el afio 2000 [3]. Estos aceros de alto contenido de manganeso de
plasticidad inducida por maclaje (TWIP) son actualmente uno de los materiales mas
atractivos para aplicaciones estructurales en la industria automotriz, debido a su singular
combinacidn de resistencia y alargamiento, tal y como se puede observar en la Figura 2. Es
importante resaltar que en los ultimos afios, se ha producido un incremento significativo en
el nimero de investigaciones dedicadas al estudio de estos aceros austeniticos, asi como
también un incremento en el nimero de publicaciones y patentes debido al interés que estos

aceros presentan para la comunidad cientifica (Figura 3).
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Figura 2. Porcentaje de elongacion en funcion del esfuerzo de tension para aceros de aplicaciones

automotrices (los afios corresponden al tiempo en que estos tuvieron un gran desarrollo).
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Figura 3. Evolucion del nimero de publicaciones y patentes relacionadas con aceros TWIP para
aplicaciones estructurales en los dltimos 13 afios (Valores del 2010). Datos extraidos con Google

Scholar (http://scholar.google.com/advanced-scholar-search).
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En 1929, Hall [6] y Krivobok [7] describieron en detalle la microestructura de los aceros
descubiertos por Hadfield, los cuales mostraban una estructura completamente austenitica
cuando el material era calentado a més de 500 °C y luego enfriado rapidamente. Tofaute y
Linden [8] mostraron en 1936 que el carbon y el manganeso requeridos para estabilizar la

fase austenita van de acuerdo a la siguiente regla:

(% en peso de Mn) + [13 x (% en pesode C)] = 17 (1)

donde C y Mn son el carbono y manganeso contenidos en peso (%).

En lo concerniente a la evolucion de la microestructura y la deformacion plastica a
temperatura ambiente, Chevenard [9] fue el primero en asumir en 1935 la formacion de una
fase dura durante el proceso de deformacion. Algunos afios después Troiano, McGuire y
Schmidt [10-11] concluyeron que esta fase dura presente en el sistema binario Fe-Mn era el
cambio de austenita a martensita-€, y se formaba con porcentajes de manganeso de entre 12
y 29 %.

En los afios 1950s varios investigadores observaron la alta dureza y plasticidad que
presentaban los aceros descubiertos por Hadfield, cuyas fases presentes fueron confirmadas
mediante difraccion de rayos-X. También se descubrid la presencia de defectos planares
mostrados en el microoscopio Optico y caracteristicos del mecanismo de maclaje [12-14].
Unos pocos afios después la presencia de maclaje fue formalmente confirmada mediante
TEM [15-17].

Fue hasta la década de los 90s que las siderurgicas japonesas Sumitomo y Nippon
propusieron a la compafiia coreana Posco modificar la composicion del acero TWIP para

aplicaciones de estampado automotriz [18].

1.2.2 Propiedades mecanicas

La elevada plasticidad de estos aceros se debe al maclado de la fase austenita. Internamente

los granos de austenita son progresivamente subdivididos por el proceso de maclado y el

4
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limite de macla conlleva a un incremento en el endurecimiento por deformacion del
material, por lo cual los valores de resistencia son elevados.

Cuando estos aceros son sometidos a diferentes procesos de deformacion, ya sea, tension,
compresion, laminacion, etc., a distintos pardmetros de temperatura y velocidades de
deformacion, los valores de porcentaje de elongacion y resistencia a la tension que han
reportado diferentes investigadores, estan entre 60-90% y 600-1100 MPa, respectivamente
[19]. La Figura 4 muestra la comparacion de resistencias y de porcentajes de elongacion de

aceros al manganeso con diferentes composiciones.
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Figura 4. Esquema que muestra de manera general la elongacion y esfuerzos alcanzados por aceros

al manganeso austeniticos, TWIP con diferentes composiciones [20].

A temperatura ambiente la resistencia a la traccion de estos aceros llega a valores cercanos
a los 1100 MPa y la deformacién hasta llegar a la fractura puede alcanzar valores de

aproximadamente 90% para un acero con una composicion Fe-25%Mn-3%Si-3%Al [21].



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

1.2.3 Aplicaciones

Los aceros TWIP son vistos como buenos candidatos a aplicaciones de nuevos conceptos
de disefio tecnoldgico para la construccion de sistemas avanzados de transporte de peso
ligero, como lo son los automoviles, camiones de carga pesada, trenes eléctricos y barcos
de carga, los cuales son orientados basicamente a requerimientos ecoldgicos y economicos.
El uso de estos aceros conlleva a una reduccion considerable en peso, en consumo de
combustible y en la menor emision de gases a la atmdsfera. Otro aspecto importante es el
incremento de la eficiencia especifica; la potencia del motor por unidad de masa de un
vehiculo [22]. Estas aleaciones muestran prometedoras propiedades fisicas, mecanicas y
tecnoldgicas, como es alta rigidez y resistencia, excelente ductilidad y formabilidad, peso

especifico reducido, y una resistencia mejorada a la corrosion [22].

Tomando en cuenta estas propiedades, dos principales areas de aplicacion estan siendo
consideradas: una es el uso en la manufactura de la carroceria de los autos; usandose en los
procesos de embutido profundo, asi como en el conformado de chapa y la produccion de
vigas y barras de refuerzo. La otra son construcciones de ingenieria civil, tales como

puentes, tuneles, y edificios incluyendo fachadas [22].

1.3 Fendmeno de plasticidad inducida por maclaje (TWIP)

1.3.1 Deformacion por maclaje

El mecanismo de deformacion por maclaje sucede en un plano a través del cual hay una
desorientacion especial de la imagen especular de la estructura cristalina. Las maclas
pueden producirse cuando una fuerza cortante, que actda a lo largo del limite de macla,
hace que los atomos se desplacen de su posicion. EI maclaje sucede durante la deformacion

o el tratamiento térmico de ciertos materiales [23].

Una macla es la region del material entre dos limites de macla, esto es, un tipo especial de

limite de grano a través del cual existe una simetria de red especular, es decir, los atomos
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de un lado del limite son como iméagenes especulares de los atomos del otro lado (Figura 5)
[24].

Figura 5. Macla en la direccién [112], vista desde un microscopio electrénico de transmision (TEM)

de un metal con estructura cristalina FCC [24].

Existen dos tipos de maclas:

a) Maclas de deformacion. Son finas y numerosas, resultan de la deformacion plastica del

material, especialmente a bajas temperaturas.

b) Maclas de recocido. Son gruesas y poco humerosas (1 6 2 por grano) y aparecen en la
mayoria de metales con moderada SFE después de una gran deformacion plastica. Son

producto del reacomodo y aniquilacién de dislocaciones [25].

Los limites de macla interfieren con el proceso de deslizamiento y aumentan la resistencia
del metal. EI movimiento de los limites de macla también puede causar la deformacion del

metal.
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Figura 6. Imagen que ilustra de manera atémica el maclado. a) Representacion de una seccion
perpendicular a la superficie en una red cubica con un bajo indice orientado en un cierto angulo al
plano pulido. b) La region de la derecha del plano maclado esta deformada, en la region de la
izquierda los planos de los &tomos tienen un corte como una forma de hacer la red a una imagen
especular en el plano maclado. Los circulos en blanco representan el atomo sin movimiento
mientras que los circulos en tono oscuro representan los &tomos con cambio de posicion en la

region maclada [23].

1.3.2 Energia de falla de apilamiento (SFE)

La energia de falla de apilamiento (por sus siglas en inglés SFE, Stacking Fault Energy)
puede ser utilizada para controlar algunas caracteristicas mecanicas del acero como por
ejemplo, la resistencia, ductilidad y fractura, debido a que la SFE ejerce una influencia
directamente sobre los mecanismos de deformacion como el de deslizamiento, deformacion
por maclaje y la transformacion martensitica.

Previamente una falla de apilamiento estd definida como un error en la secuencia de
apilamiento de los atomos que definen una estructura; por ejemplo, la falla de apilamiento
en los materiales con una estructura FCC (tipica de los aceros TWIP) se da debido a una

alteracion que existe en la secuencia de apilamiento de los planos con empaquetamiento

8
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compacto, normalmente estos materiales tienen una secuencia ABC ABC ABC como se
muestra en la Figura 7. Sin embargo cuando se presenta una falla de apilamiento la
secuencia cambia a ABC ABABC ABC donde un plano tipo A ocupa un plano donde

estaria localizado uno tipo C.

La accion de maclaje se produce Unicamente cuando la energia de falla de apilamiento se
sitla entre 12 y 35 mJ/m? [26], para valores inferiores a estos, se produce la transformacion
de la austenita en martensita (tipica de los aceros TRIP, (plasticidad inducida por
transformacion)), en tanto que si la energia de falla de apilamiento supera el maximo de ese

intervalo, el inico mecanismo operante es el deslizamiento de dislocaciones [21].

Figura 7. Esquema que muestra el empaquetamiento de una estructura cdbica centrada en las caras
(FCC) [28]. Donde se observa que la segunda capa (B) se sitta en los huecos formados por los
atomos de la primera capa (A). Los dtomos de la tercera hilera (C) son puestos en la misma posicion
de la primera capa (A) y la estructura se repite formando un empaquetamiento ABCABCABC.

En la mayoria de los metales los defectos o fallas de apilamiento pueden producirse por

deformacion plastica.
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La SFE esta definida como la diferencia entre la energia por unidad de area distorsionada y
la estructura perfecta. La SFE de la austenita (y) necesaria para crear una placa de dos capas

atémicas puede ser calculada usando la siguiente ecuacion [28]:
SFE = 2pAGY=€ + 207/¢ (2)

dénde p es la densidad de los &omos en un plano compacto, AGY~¢ es la energia libre
molar de la transformacion y —¢ , y o es energia de superficie entre la fase y y martensita-

€.

Los valores de o estan entre 10 + 5 mJ/m? para metales de transicién. El AGY~¢ del sistema

Fe-Mn-C, puede representarse de la siguiente forma:

AGY™8 = Xp AGY g + XpnAGY 8y + XcAGCEY ™8 4 Xpo Xy Qpopmy—¢ + XpeXCQpyovt
+ Xpn Xy (3)

donde Xre, Xwn Y Xc son la fraccion molar de Fe, Mn y C, respectivamente, AGY ¢,
AGY €4, v AGcYE es el cambio en la energia libre de Fe, Mn y C, entre las fases v y €,
respectivamente, Y, Qg pmr-¢ » Lpecr-¢ + Qyner-¢ 0N las diferencias entre los parametros

de iteracion entre el Fe y Mn, Fe y C y Mn y C en las fases vy y €, respectivamente.

En la Tabla 1, se muestran los valores de los parametros utilizados para hacer el calculo de

la SFE en aceros austeniticos de alto contenido de manganeso.
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Tabla 1. Valores de los parametros correspondientes al calculo de la energia de falla de apilamiento

en aceros auténticos con alto contenido de manganeso [29-32].

Parametros Funciones (unidades) ‘
AGY %,
AG" 3925 + 2.7T + 0.00455T (J/mol)

AGc' ¢ -24630 (J/mol)
T -9135.5 (J/mol)
Qp, 0t 42500 (J/mol)
Q406 26910 (J/mol)
o 0.010 (I/m?)
p 2.94x10” (mol/ m?)

Asi, bajo ciertas condiciones un metal fuertemente maclado es mas dificil deformar que uno
libre de maclas [33]. En general, la composicién quimica busca controlar la energia de falla
de apilamiento en valores que permitan activar el maclado (entre 12 y 35 mJ/m?) como

mecanismo de deformacion.

1.4 La importancia de la composicion quimica en aceros TWIP

1.4.1 Influencia de los diferentes elementos de aleacion presentes en los aceros
TWIP

Los elementos de aleacién se afiaden al acero para:

a) Estabilizar la fase austenitica.

b) Proporcionar un endurecimiento por solucion solida.

c) Controlar la energia de falla de apilamiento (SFE).

d) Precipitar carburos de aleacion en lugar de la formacion habitual de cementita.

e) Mejorar la resistencia a la corrosion por la formacion de capas superficiales

protectoras.

11
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La composicion quimica de partida determina las propiedades mecéanicas finales del acero
fabricado, asi como el modo en que los elementos se distribuyen en él, ya que cada

elemento tiende a formar carburos u otros compuestos.

Manganeso.- Es el principal elemento de aleacion del acero TWIP, el cual se emplea para
conservar la estructura austenitica del acero. Su funcidon principal es controlar la energia en
las fallas de apilamiento [34]. Investigaciones demuestran que al aumentar los niveles de
Mn, la SFE disminuye hasta un valor minimo y posteriormente aumenta [35]. Aumentando
el contenido de Mn, el modo de deformacion cambia de TRIP a TWIP, debido al aumento

en la SFE por arriba de 20 mJ/m?.

Aluminio.- La adicién de Al a las aleaciones con alto contenido de Mn (TWIP), tiene varias
funciones: aumenta la SFE significativamente, y por tal motivo estabiliza la austenita
durante una transformacion inducida por esfuerzo (y-€-a) ocurrida durante la deformacion,
ademas refuerza la austenita por endurecimiento por solucion solida. El aluminio
incrementa el limite elastico y la resistencia maxima debido al efecto de endurecimiento

por solucion solida [22].

Silicio.- En los aceros TWIP, contrario al Al, el Si reduce la cantidad de fase FCC formada
(austenita) y mantiene la transformacion y-€ durante el enfriamiento y/o la deformacion. La
adicion del 2% de Si a un acero Fe-27Mn baja la SFE de la austenita, aumentando las fallas
de apilamiento, lo cual genera sitios de nucleacion para la martensita €. Por otro lado, la
adicion de Si endurece la fase austenitica debido al endurecimiento por solucidn sélida, del
orden de 50 MPa por cada 1% de Si.

Carbono.- EI C se considera un buen estabilizador de la austenita, y se llega a adicionar en

los aceros TWIP hasta un 0.6% en peso. Es bien sabido que la solubilidad del C en la

austenita es muy alta, por lo tanto sirve para estabilizarla.
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1.4.2 Influencia de los diferentes elementos microaleantes presentes en los
aceros TWIP

Los elementos de microaleacion son aquellos elementos que se adicionan en pequefas
cantidades, generalmente menores al 0.20% en peso, que son fuertes formadores de

carburos, nitruros y carbonitruros.

Boro.- El efecto del B en aceros TWIP aln no esta muy claro. Se sabe que puede formar
precipitados de C y N, que podrian generar endurecimiento por precipitacion y solucién
solida, pero también se ha reportado la formacion de boruros de hierro eutécticos que

fragilizan el material, principalmente a elevadas temperaturas [36].

Titanio.- Se emplea como un desoxidante y para inhibir el crecimiento granular. Forma un
nitruro a muy alta temperatura con lo que aumenta también la resistencia a altas
temperaturas. Causa que las inclusiones de sulfuros de manganeso globulicen, mejorando la
resistencia y ductilidad del acero. También produce efectos de endurecimiento por
precipitacion a bajas temperaturas, formando compuestos intermetalicos, que aumentan la

estabilidad del carbono, lo cual mejora la resistencia del acero [37].

Vanadio.- Forma carburos muy resistentes dispersos en la matriz de los aceros. Forma
nitruros a mas baja temperatura que el Ti y Nb. La adicién de pequefias cantidades de V
puede aumentar significativamente la resistencia. Es uno de los contribuyentes primarios al
fortalecimiento por precipitacion en aceros microaleados. Cuando en un tratamiento
termomecénico se controla adecuadamente, el tamafio de grano se refina y hay un aumento
correspondiente de dureza. La temperatura de transicion de impacto también aumenta
cuando se agrega V. Retarda el crecimiento de grano incluso después de las exposiciones
largas a altas temperaturas e inhibe el crecimiento de grano. Muchas aleaciones poseen una

mejor capacidad de absorcion de impactos cuando tienen V a cuando no lo tienen [38].

Niobio.- Tiende a aumentar significativamente la resistencia a la cedencia. Tiene un efecto

moderado en el endurecimiento por precipitacion. Forma precipitados por encima de su
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temperatura de transformacion. Retarda la recristalizacion de la austenita. Promueve la

formacion de una estructura de grano fino. Es un formador de carburos y de ferrita [39].

Molibdeno.- Este elemento se usa de manera eficiente y econdmica en aleaciones ferrosas
para mejorar la templabilidad, reduce la temperatura de fragilizacion, promueve la
resistencia a la corrosion (agrietamiento por hidrégeno y sulfuros de manganeso),
incrementa la resistencia a alta temperatura. En general, el contenido de Mo en los

diferentes grados de acero oscila entre 0.2 a 0.5% en peso Y, rara vez excede el 1% [40].

1.4.3 Influencia de la precipitacion en aceros TWIP

Es bien conocido que la adicion de elementos formadores de carburos tales como el Ti, Nb
0 V al acero tiene un efecto significativo sobre la resistencia y tenacidad si precipitan en la
austenita con un tamafio especifico. Estos elementos combinados con el carbono y el
nitrdbgeno pueden precipitar como carburos o carbonitruros y, dependiendo del
procesamiento termo-mecanico, pueden ser controlados hasta cierto limite basado en sus
diferentes solubilidades en la austenita. Ademas, es claro que los carburos tienen
substancialmente mas solubilidad que los nitruros. Un factor importante que afecta el grado
de precipitacién es la relacion estequiométrica entre los carburos/nitruros. La composicion
estequiométrica permite la méaxima cantidad de precipitacion que ocurre en cualquier
temperatura debajo de la temperatura de solubilidad. Ademas, esta bien documentado que
la solubilidad de los carburos/nitruros en la austenita es dependiente de la temperatura y el
grado de precipitacion aumenta en tanto la razén de los elementos microaleantes con el

carbono o nitrégeno se aproxima al valor estequiométrico [41-43].

Se ha mostrado que la composicién de los precipitados cambia dependiendo de la
composicion quimica del acero, asi la presencia de los elementos de aleacién y
microaleacion como Al y Ti, son fuertes formadores de carbonitruros.

Por otro lado, la composicion de los carbonitruros también depende de las condiciones
térmicas bajo las cuales se formaron. Nordberg y colaboradores [44] han indicado que en

tanto la temperatura se incremente, los carbonitruros llegan a tener mayor contenido de
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nitrégeno, tal y como se esperaria debido a las relativas estabilidades de los carburos y
nitruros, por lo que en una temperatura en particular, en tanto el contenido de nitrégeno se
incremente en los carbonitruros, su solubilidad en la austenita disminuye, en otras palabras,
la solubilidad de los carburos en la austenita es mas baja que la de los nitruros. También se
ha revelado que los carburos y nitruros que no se disuelven durante el solubilizado, pueden
restringir el crecimiento de grano cuando la fraccion volumétrica y el tamafio de particula
alcanzan las condiciones criticas para anclarse en los limites de grano [45]. Sin embargo,
una baja fraccion volumétrica de precipitados no solubles antes de la deformacion tienen

poco efecto sobre la recristalizacion dindmica o estatica [46-47].

En relacién al efecto de los elementos microaleantes sobre la formacién de precipitados y
mecanismos de endurecimiento en los aceros TWIP, Chateau y colaboradores [48]
demostraron que la precipitacion de carburos de Vanadio en un acero TWIP (Fe22Mn0.6C)
incrementa la resistencia a la cedencia por alrededor de 140 MPa. En este mismo contexto,
Li y colaboradores [49] realizaron estudios de la influencia del Nb como microaleante (0.35
% en peso) y como afecta las propiedades mecanicas y microestructurales. Ellos
encontraron un incremento de la resistencia a la cedencia de 320 MPa a 445 MPa debido a
la formacion de carburos de Nb. También, bajo esta misma tematica, Mejia y colaboradores
[50] encontraron una mejoria de las propiedades de ductilidad en caliente (principalmente a
temperaturas entre 800 y 900° C) debido a la formacién de carburos de Niobio y el
endurecimiento por solucion sélida que generan los microaleantes Nb (0.083 % en peso) y
Mo (0.298 % en peso), en un acero TWIP (Fe21Mn1.3AI1.5Si0.5C). Otra investigacion de
Mejia y colaboradores [51] sobre la ductilidad en caliente de un acero TWIP
(23Mn1.5Al1.3Si0.5C) microaleado con Ti y B demuestra que al combinarlos se obtienen
buenas caracteristicas de fluencia en caliente debido a la formacion de Ti(C, N) que
disminuyen la formacion de B(N) que suelen ser perjudiciales bajo estas condiciones.
Continuando en la tematica Razavi y colaboradores [52] determinaron que la adicion de Mo
(1.3 % en peso) mejora el esfuerzo de tension y ademas disminuye en tamafio de grano,
debido a la formacion del carburos de Molibdeno (Fe, Mo);C. Por otro lado, Scott y
colaboradores [53] determinaron que la adicion de diversos microaleantes (Nb, Ti y V),

mejoran la caracteristica de endurecimiento por deformacion en un acero TWIP, debido a la
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formacion de precipitados, dificultando el libre movimiento de las dislocaciones.
Finalmente, Zhao y colaboradores [54] encontraron que las tierras raras en aceros TWIP
también tienen propiedades benéficas que ayudan a mejorar las caracteristicas de

resistencia y ductilidad debido a sus interacciones en solucion sélida.

1.5 Desgaste

1.5.1 Introduccién al desgaste

El desgaste es conocido desde que el ser humano comenzé a utilizar elementos naturales
que le servian como utensilios domésticos. Este fendmeno al igual que la corrosion y la
fatiga, es una de las formas mas importantes de degradacion de piezas, elementos

mecanicos y equipos industriales [55].

El desgaste puede ser definido como el dafio superficial sufrido por los materiales después
de determinadas condiciones de trabajo a los que son sometidos. Este fendmeno se
manifiesta por lo general en las superficies de los materiales, llegando a afectar la sub-
superficie. El resultado del desgaste es la pérdida de material y la subsiguiente disminucion
de las dimensiones y, por lo tanto, la pérdida de tolerancias.

El desgaste se presenta en diferentes situaciones, como son: en equipos en movimiento,
maquinaria agricola, bombas de pulpa, trituradoras, baleros, cojinetes planos, anillos de
pistones, engranes, embragues, etc. En todos estos casos, la causa del desgaste es debido a
diversos factores y la solucién para cada condicién, depende de la identificacion exacta del
problema [55]. El andlisis exhaustivo de cada situacion es necesario para identificar los
parametros del sistema tribologico, y dependiendo de los parametros del tribosistema
pueden ocurrir diferentes mecanismos de desgaste. Para la realizacion de ensayos de
desgaste se pueden utilizar muchas técnicas, donde a diferencia de otros tipos de ensayo

mecanico, no existen especificaciones estandar para la realizacion del ensayo [55].
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1.5.2 Mecanismos de desgaste

Los mecanismos de dafio en los materiales se deben principalmente a deformacion plastica,
formacion y propagacion de grietas, corrosion y/o desgaste.
Desde que el desgaste comenzd a ser un topico importante para los criterios de disefio,

surgieron las siguientes ideas de como prevenirlo:

1. Mantener baja la presion de contacto.

2. Mantener baja la velocidad de deslizamiento.
3. Mantener lisas las superficies de rodamientos.
4. Usar materiales duros.

5. Asegurar bajos coeficientes de friccion.

6. Usar lubricantes.

El desgaste puede presentarse como pérdidas de material y/o dafio superficial, pero el gran
nimero de términos utilizados para describir los procesos de desgaste frecuentemente
complican la discusién de los problemas de desgaste. Estos son términos que relacionan las
caracteristicas de las superficies desgastadas con los modos 0 mecanismos de desgaste.

Muchos autores reportan una serie de mecanismos que ocurren en el proceso del desgaste,
los cuales muchas veces son redundantes. DIN en su norma 50320 resume cuatro
mecanismos de desgaste (adhesidn, abrasion, fatiga superficial y reaccion triboquimica) que
son considerados principales. En sistemas triboldgicos complejos mas de un mecanismo
determina el comportamiento al desgaste, por lo que la seleccion de los materiales en

aplicaciones industriales juega un papel crucial [55].

a) Adhesion.- Se caracteriza por la formacion y rompimiento de enlaces adhesivos en

la interfaz.

b) Abrasion.- Se caracteriza por remocion de material debido a las ralladuras.
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c) Fatiga superficial.- Se caracteriza por la formacién de grietas en regiones
superficiales debido a ciclos de esfuerzo que producen separacion de particulas del

material.

d) Reaccion triboquimica.- Se caracteriza por la formacion de productos de una
reaccion quimica como resultado de las interacciones quimicas entre los elementos

del tribosistema.

Entre los mecanismos de desgaste mas importantes encontrados en aceros TWIP

microaleados se encuentran la abrasién, adhesion y oxidacion [2].

1.5.2.1 Desgaste abrasivo

La norma ASTM G40-92 define el desgaste abrasivo como la pérdida de masa resultante de
la interaccidn entre particulas o asperezas duras que son forzadas contra una superficie y se
mueven a lo largo de ella. La diferencia entre desgaste abrasivo y desgaste por
deslizamiento es el grado de desgaste entre los cuerpos involucrados (mayor en el desgaste
abrasivo), ya sea por la naturaleza, tipo de material, composicion quimica, o por la
configuracién geomeétrica [55].

El mecanismo mas efectivo de remocion de material durante el desgaste abrasivo para
materiales ductiles es el corte. Aunque en funcién de determinados parametros de desgaste
y propiedades de los materiales involucrados, la eficiencia en la remocién de material
disminuye. Cuando esto ocurre, se dice que esta presente el mecanismo de microsurcado,
donde la remocion de material solamente se dara por accion de los abrasivos, llevando a un
proceso de fatiga de bajos ciclos. La Figura 8 muestra diferentes apariencias de la
superficie desgastada en funcién de la carga aplicada, provocadas por un penetrador
esférico de diamante sobre un material dictil, en las cuales se pasa de microsurcado a
microcorte. Estas micrografias fueron obtenidas mediante microscopia electronica de
barrido, donde ademas, se puede observar la proporcién de volumen desplazado a los lados
del surco durante el proceso de abrasion del material ductil, es decir la relacion entre

microsurcado y microcorte, la cual depende del angulo de ataque del penetrador esférico.

18



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Figura 8. Micrografias en microscopia electronica de barrido mostrando micro-mecanismos de
abrasion controlados por deformacion plastica: a;) microsurcado; b;) y ¢;) formacion de
acumulaciones de material sin desprender y d;) microcorte [55].

1.5.2.2 Desgaste adhesivo

La adhesion esta asociada con la formacién y posterior rompimiento de enlaces adhesivos
entre las interfaces, cuando dos superficies son colocadas en contacto intimo, ademas, la

adhesion conlleva al soldado en frio de las superficies [55].

Con respecto al desgaste adhesivo, el papel principal lo juega la interaccion entre las
superficies y su grado de limpieza, es decir, cuando el acercamiento entre los cuerpos es tal,
gue no se presenta ningun tipo de impurezas, capas de 6xido o suciedades, se permite que el
area de contacto sea aumentada, pudiéndose formar uniones adhesivas mas resistentes.

El desgaste adhesivo es propiciado por la presencia de altas presiones localizadas en las
asperezas en contacto. Estas asperezas son deformadas plasticamente, permitiendo la
formacion de regiones soldadas localizadas. El desgaste adhesivo ocurre como resultado de
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la destruccion de los enlaces entre las superficies unidas, permitiendo que parte del material
arrancado se transfiera a la superficie del otro. Asi, la superficie que gana material aumenta
su rugosidad con el agravante de que cuando el movimiento continua, se genera desgaste

abrasivo.

Piezas de maquinaria donde estd normalmente involucrado el desgaste adhesivo son
sistemas: biela-seguidor, dados de extrusion-alambre, cola de milano-apoyo, engranajes,

rodamiento-apoyo Yy herramientas de corte.

La tendencia a formar regiones adheridas, depende de las propiedades fisicas y quimicas de
los materiales en contacto, al igual que de los valores de carga aplicados y las propiedades
de los materiales que estdn sobre las superficies, y finalmente de la rugosidad.
Generalmente el contacto entre metales es no metalico debido a la presencia de capas de
Oxidos. La adhesién en este caso se da por medio de enlaces debiles o fuerzas de Van der
Waals. Sin embargo, la deformacidon eléstica o plastica de las asperezas puede provocar
rompimiento de estas capas, por lo que la union de la interface se da por medio de enlaces

covalentes y metéalicos, siendo los enlaces idnicos insignificantes en los metales.

Mientras la fuerza de adhesion dependa del area real de contacto, esta serd influenciada por
la resistencia de los materiales a la deformacidn plastica, por el tipo de estructura cristalina

y por el nimero de sistemas de deslizamiento.

1.6 Desgaste oxidativo

La oxidacion de superficies en contacto es un proceso tipico bajo condiciones de desgaste
moderado, ya que, muchos de los sistemas triboldgicos en deslizamiento no-lubricado bajo
atmosfera oxidante hace que el desgaste oxidativo moderado sea el mecanismo mas
importante. Es bien conocido que los 6xidos formados durante el proceso de friccion
previenen el contacto metal-metal, sirviendo como un suplemento de lubricante adicional
segun lo reportado por Kato [56] en estudios de transicion de desgaste oxidativo moderado

a severo. En caso de desgaste oxidativo moderado de superficies ferrosas, la temperatura de
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contacto es suficientemente alta, lo que causa oxidacion localizada “hot-spot”. La pelicula
de 6xido formada es delgada, irregular, y presenta desprendimiento a un cierto espesor
critico de acuerdo con lo reportado por Inman et al. [57].

El desgaste oxidativo leve es observado en un amplio rango de temperaturas, debido a la
transferencia de dxidos contenidos en la tribocapa, los cuales actian sobre los cuerpos. A
temperatura ambiente estos fragmentos de desgaste permanecen en forma de particulas,
mientras que a 500°C las particulas comienzan a compactarse y sinterizarse conjuntamente,
formando una capa protectora contra el desgaste. La interrelacion e interdependencia de la
tribo-oxidacion y fragmentacion o delaminacion de la capa superficial de los metales son la
base de las condiciones de operacion del desgaste leve [58].

El desgaste oxidativo leve ocurre cuando los 6xidos son capaces de proteger los materiales
que comienzan el contacto entre si. En cambio ocurriria desgaste oxidativo severo cuando

la velocidad de remocién de 6xidos excede su velocidad de formacion [49].

1.7 Desgaste por deslizamiento en seco

Es bien conocido que el desgaste por deslizamiento en seco puede reducir la resistencia al
desgaste en diversas formas. Puede revenir estructuras endurecidas, producir cambios de
fase que incrementan la dureza y la fragilidad y disminuir las propiedades mecanicas, y
acelerar las reacciones de corrosion.

El factor dominante producido por friccién en los materiales metélicos se cree que es la
unién de las superficies en contacto. Los atomos de metales iguales o cristalograficamente
similares tienen fuerza de cohesion muy intensa. Cuando dos superficies limpias del mismo
metal se tocan efectivamente entre si, se uniran debido a la atraccion atémica. Si, por
friccion, se aplica suficiente presion para romper a través de cualquier material residual de
separacion, tal como aceite, polvo o humedad adsorbida, y las superficies estén en contacto
suficiente para que tenga lugar una deformacién elastica o plastica, estas superficies se
uniran. La union de dos superficies puede causar que el movimiento se detenga por

completo o, si no se evite el movimiento relativo, por lo que pueden arrancarse algunos
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pedazos de la cara opuesta. Las protuberancias resultantes pueden producir rasgufiado,

dafnado y excesivo desgaste local [59].

1.8 Influencia de los parametros de desgaste (carga, velocidad de deslizamiento,

coeficiente de friccion, temperatura)

1.8.1 Carga

Se sabe muy bien que uno de los principales parametros que influyen en la tasa de desgaste
es la carga, tal y como lo menciona Archard [60], en donde propone que la tasa de desgaste
es directamente proporcional a la carga aplicada e inversamente proporcional a la dureza.
Sin embargo, un punto muy importante a considerar y que no fue tomado en cuenta por
Archard es el fendmeno de oxidacién (oxidacién debido al contacto friccionante) y que en
el presente trabajo de investigacion sera discutido mas ampliamente, en donde se podra
observar que la carga para los materiales estudiados y bajo las condiciones planteadas no

tiene una influencia tan marcada como se mencionaba.

1.8.2 Velocidad de deslizamiento

La velocidad de deslizamiento es otro de los parametros importantes en la resistencia al
desgaste, tal y como lo mencion6 Bahrami [61] en su estudio en aceros AISI H-13 tratados
térmicamente, donde analiza la importancia que tiene la velocidad de deslizamiento para
disminuir el coeficiente de friccién, y que como se vera mas adelante, la velocidad de

deslizamiento es un parametro fundamental en el desgaste de los aceros TWIP.
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1.8.3 Coeficiente de friccion

La importancia del coeficiente de friccion sobre la resistencia al desgaste en aceros alto
manganeso (Hadfield) fue reportado por Battacharya [62], donde se concluye que a bajas
velocidades de deslizamiento la tasa de desgaste y el coeficiente de friccion son grandes.
Ademas se concluyé que la disminucion observada del coeficiente de friccion p con el
aumento de la velocidad de deslizamiento sigue el comportamiento establecido de los

materiales metalicos endurecidos.

Otros investigadores como Hanlon y Rainforth [63] reportaron que el coeficiente de
friccion en fundiciones convencionales y fundiciones hechas por el método de “spray” de
aleaciones HSS, muestran variaciones significativas durante las primeras etapas del ensayo,
llegando después de un periodo de tiempo a un estado estable. Dichas variaciones se
atribuyeron a las altas temperaturas generadas durante los ensayos (arriba de 300 °C).

1.8.4 Temperatura

Durante el contacto por deslizamiento de dos superficies sélidas, se debe suministrar
energia para mantener el movimiento durante el proceso. Cerca del 90% de la energia
gastada para la deformacion de las superficies en contacto es disipada como calor. Es muy
importante estimar la temperatura en el area de contacto, ya que esta altera las propiedades
mecénicas de los sélidos. Asi, es bien conocido que los procesos térmicamente activados,
tales como recristalizacion, trasformacion, precipitacion o reacciones quimicas, pueden

cambiar substancialmente las condiciones de contacto y con ello la friccion y el desgaste.

Durante el contacto de asperezas individuales, la energia esta siendo disipada tan
rapidamente que no hay tiempo para que el calor fluya hacia las regiones del material fuera
de la zona del contacto. Por lo tanto, altas temperaturas son inducidas localmente, lo cual
contribuye a incrementar considerablemente la temperatura en la zona de contacto,

conocida como temperatura flash [23]. Cuando las asperezas estan fuera de contacto, la
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temperatura disminuye a una temperatura promedio debido a la conduccion de calor hacia
el material, esta temperatura promedio puede ser llamada temperatura superficial en un
estado de equilibrio.

En contraste, la recristalizacion o la precipitacion depende de la temperatura y el tiempo;
esto significa que la temperatura promedio de la superficie es la mas importante, ya que es
la que prevalece por un tiempo suficientemente largo. Los cambios microestrucutrales en
asperezas superficiales causados por la temperatura de contacto son efectivos solo hasta que
la zona maés superficial es desgastada. La influencia de la temperatura de la superficie es

entonces un factor muy importante a considerar en los procesos de friccion y desgaste [40].

1.9 Influencia de la capa de 6xido

La formacion de una capa de oOxido protectora contra el desgaste, ha sido el tema de
discusion de varios investigadores alrededor del mundo [64-66]. Todos ellos concuerdan en
que es posible una transicion en el mecanismo de desgaste predominante durante un
contacto tribologico, en donde se puede pasar de ser mecanismo de desgaste severo
(abrasion, adhesion) a un desgaste moderado (oxidacion) con la sola formacién de una
pelicula protectora al desgaste. La influencia de esta capa serd retomada mas adelante para

analizar la importancia que tiene en los aceros TWIP bajo estudio.

1.10 Influencia de la capa deformada

La disminucion de la pérdida en peso se relaciona con el endurecimiento por debajo de la
superficie desgastada, tal y como lo reporta Battacharya [62], donde ademas concluye que
la profundidad de endurecimiento por deformacion, bajo deslizamiento en seco es mayor a
velocidades de deslizamiento bajas, todo ello en sus estudios sobre aleaciones Hadfield. La
extremadamente rapida capacidad de endurecimiento por deformacién de los aceros
austeniticos al manganeso fue reflejada en un incremento réapido en la dureza superficial, y
consecuentemente, una disminucion de la intensidad de desgaste. Un nimero considerable

de lineas de deslizamiento y marcas de deformacion fueron observadas en la
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microestructura, muy extendidas debajo de la superficie. Las velocidades lentas de
deslizamiento producen relativamente mayores profundidades de endurecimiento por
deformacion. La profundidad de endurecimiento por deformacion también fue encontrada

con el aumento de la distancia de deslizamiento [62].

1.11 Estado del arte sobre desgaste de aceros austeniticos alto—-manganeso de

plasticidad inducida por maclaje (TWIP)

Diversos estudios de desgaste en aceros, aleaciones metalicas y no metélicas han sido
Ilevados a cabo por diversos investigadores alrededor del mundo, pero ninguno de ellos los
ha realizado en aceros TWIP y mucho menos en aceros TWIP microaleados (Ti, V, Nb, Mo
y Ti/B), como lo que se analiza en la presente tesis doctoral. Sin embargo, para poder tener
una idea del comportamiento en desgaste de estos aceros (TWIP microaleados) es necesario
tener conocimiento de los estudios llevados a cabo en los diferentes trabajos de
investigacion, lo mas proximos al acero TWIP (en este caso aceros alto manganeso
Hadfield, % de Mn entre 10-12). A continuacién se hara mencion a los estudios ya

realizados.

Bhattacharya [62] demostré en sus investigaciones sobre aceros Hadfield al manganeso que
el grado de desgaste y friccidn se incrementa a bajas velocidades de deslizamiento en seco,
lo que sugiere mayor contacto metal-metal, y por ende, menor resistencia al desgaste, y que
con lubricacion dichos fendmenos de desgaste y friccién no son apreciables. También
reportd que el deslizamiento en seco produce mas endurecimiento en la superficie que el
obtenido en condiciones de lubricacion, debido a un contacto directo metal-metal que se
logré apreciar a bajas velocidades de deslizamiento en seco y que en condiciones de
lubricacion no es apreciable. También se observd que el deslizamiento en seco produce

Oxidos de hierro.

Zhang y colaboradores [67] realizaron un estudio sobre como la friccion induce
transformacion martensitica en aceros austeniticos al manganeso, la cual fue mas visible en

aceros con bajo contenido de manganeso que para los de alto contenido de manganeso. En
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este estudio se concluy6 que el manganeso juega un papel importante en la estabilizacion

de la fase austenita y asi evitar el cambio a martensita.

Hsu y colaboradores [68] encontraron algunas relaciones sobre la prediccion del tipo de
desgaste en metales ddctiles a partir de diferentes pardmetros como el coeficiente de
friccion y encontraron que en estos metales existe una fuerte tendencia de que a partir de
coeficientes de friccion menores a 0.4 existe primordialmente desgaste oxidativo y para

coeficientes de friccion mayores predomina un desgaste abrasivo y adhesivo.

llo y colaboradores [64] demostraron en sus estudios sobre la cinética de oxidacién en
aceros no lubricados, que la capa de 6xido generada durante la friccion de dos superficies
en contacto sin lubricacion puede ser benéfica para evitar el proceso de desgaste en

metales.

Los estudios mas recientes llevados a cabo sobre desgaste de aceros TWIP microaleados [2,
69], fueron realizados por integrantes del grupo de investigacion de Metalurgia Mecanica
del Instituto de Investigaciones Metalurgicas, entre los resultados mas importantes

obtenidos en dichas investigaciones se mencionan los siguientes:

a) La mejor resistencia al desgaste se presenta a altas velocidades de deslizamiento, y

el principal mecanismos de desgaste es oxidativo.

b) El acero TWIP microaleado con niobio presenta la menor pérdida en peso, y por lo
tanto el mejor comportamiento al desgaste, en relacion al no microaleado, lo cual se

asocia a efectos de endurecimiento por solucion sélida y precipitacion.

c) La diferencia en el comportamiento al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio,
esta fuertemente influenciada por la temperatura y la velocidad de deslizamiento
generada durante el contacto deslizante en seco, los cuales son factores que afectan
directamente en el modo de deformacion plastica (deslizamiento de dislocaciones o

maclaje mecanico) que podria presentarse en la superficie desgastada.
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d) Los 6xidos mas importantes que constituyen los debris de desgaste son la magnetita
(FesO4), y hematita (Fe,Os) principalmente. Sin embargo se reporta la presencia de
compuestos formados a partir de la composicion base de los aceros TWIP
(FeMnAISI).
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CAPITULO II. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

El presente trabajo de investigacion doctoral, fue dividido en varias etapas experimentales,
las cuales se presentan en el diagrama de flujo de la Figura 9.

Aceros TWIP Microaleados en
Condicién de Solidificacion (as-
cast)

TW-REF
TW-V
TW-Ti
TW-Nb
TW-Mo
TW-Ti/B

v

I Corte de Lingotes I

v

‘ Tratamiento Térmico de ‘

Homogenizacién

v

I Laminacién en Caliente I

|

| Corte de Placas Laminadas |

v

Tratamiento Térmico de
Solubilizacién

v

I Contintia p4gina siguiente... I
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-Caracterizacién Microestructural (LOM, MEB,
EBSD).
-Caracterizacion Estructural (DRX).
-Caracterizacién Mecénica: Ensayo Dureza
Vickers (HV).

Corte y Maquinado de Probetas
para Desgaste

v

Pulido de las Superficies a
Desgastar

v

Ensayos de Desgaste en Seco, Mediante la Técnica
“Probeta sobre Anillo Rotatorio”
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V3 =0.868 m/s.
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P;=1544N.
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Figura 9. Etapas experimentales del proyecto de investigacion doctoral.

Determinacién Determinacién Analisis de las Anélisis de los Estudio de Capa
de la Tasa de del Superficies Fragmentos de de Oxido y Capa
Desgaste Coeficiente de Desgastadas Desgaste MEB, Deformada:
Friccién MEB, DRX DRX Niquelado
Quimico, MEB,
MEB-EBSD.
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2.1 Materiales y composicion quimica

Se partio de aceros TWIP microaleados fabricados en el laboratorio de fundicion del
IIMM-UMSNH. Se utilizaron en total seis lingotes, uno de referencia sin microalear
(TWIP-REF) y un lingote con cada uno de los elementos microaleantes Niobio, Vanadio,
Titanio, Molibdeno y Titanio/Boro (TWIP-Nb, Ti, V, Mo, Ti/B) (Tabla 2). De cada lingote
se obtuvieron las muestras necesarias para las diferentes etapas experimentales (LOM,

MEB, DRX, ensayos desgaste, etc.).

Tabla 2. Composicion quimica de aceros avanzados de nueva generacion austeniticos alto-
manganeso (HMS) Fe-Mn-C-Al-Si de plasticidad inducida por maclaje (TWIP)
microaleados con Nb, V, Ti, Ti/B y Mo (% en peso).

2.2 Acondicionamiento microestructural de los aceros TWIP bajo estudio

2.2.1 Tratamiento térmico de homogenizacion y laminacion en caliente

Se llevé a cabo un tratamiento térmico de homogenizacion con la finalidad de eliminar la
estructura de colada y reducir el grado de segregacion. El tratamiento se realizé en un horno
tipo mufla a temperatura de 1200 °C durante 4 horas con una velocidad de calentamiento de
6 °C/min en probetas de 6 cm de espesor.

Cada lingote fue laminado en caliente a temperaturas entre 1100 °C y 950 °C hasta alcanzar
una reduccion de area del 60%. Esta operacion tiene como finalidad eliminar la estructura

dendritica de los lingotes y la segregacion del Mn, ademas, se requiere deformar al material
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hasta alcanzar las dimensiones mas adecuadas para el mecanizado y obtencién de las
probetas de los diferentes ensayos. El procedimiento se realizo en la laminadora del IMM-
UMSNH marca T. J. Pigott Engineers (Figura 10), con capacidad de carga de 50 toneladas.
El ciclo de tratamiento térmico de homogenizacion y laminacion en caliente se presenta en

la Figura 11.

b

/. ‘/,,’ I / / L
War? 1l

Sk L.

Figura 10. Laminadora marca T. J. Pigott Engineers de 50 toneladas.

AN

g 1200 °C Laminacion en caliente
= con 60% de reduccion
)
= 4 hrs. o
E Enfriamiento en horno
>
Tiempo

Figura 11. Ciclo del tratamiento térmico de homogenizacion y de laminacion en caliente.
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2.2.2 Tratamiento térmico de solubilizado

El tratamiento térmico de solubilizado se llevd a cabo al finalizar la laminacion, con el
objetivo de poner en solucion sélida los precipitados y promover recristalizacion del grano
deformado en la laminacion. Se realiz6 en un horno para tratamiento térmico (Barnstead
Lab-line, Modelo: 3608-5; 120 V, 5 Amp, 50/60 Hz, 600W), donde, ademas se aplico un
recubrimiento de pintura de zirconio para evitar los efectos de oxidacion en el material. El
tratamiento térmico de solubilizacion se realiz6 a 1150 °C, a una velocidad de
calentamiento de 6 °C/min, tiempo de permanencia de una hora por pulgada de seccién
(dando 1 hora, por tener un espesor de aproximadamente 2.5 cm), seguido de temple en
agua hasta temperatura ambiente. El ciclo de tratamiento térmico se presenta en la Figura
12.

A

o 1150 °C

E

fan]

3,

E‘ I hr. Temple en agua
L

F

>
Tiempo

Figura 12. Ciclo tratamiento térmico de solubilizado.

2.3 Material base en condicion de solubilizado

Después del acondicionamiento microestructural de los aceros (homogenizado, laminado y
solubilizado), se procedidé a realizar la preparacion metalografica de probetas de los
diferentes aceros TWIP a través del empleo de las técnicas de microscopia éptica (LOM) y
electronica de barrido (SEM-EDS). Para ambas técnicas, se emplearon muestras con

dimensiones de 10 x 10 x 10 mm, desbastadas y pulidas por métodos estandar. El reactivo
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de ataque que mejores resultados proporciona para revelar la microestructura de los aceros
TWIP es: nital al 4 % durante 5 s., seguido inmediatamente por un ataque con metabisulfito
de sodio durante 25 s. La medicion del tamafio de grano austenitico se llevé a cabo
mediante analisis de imagenes usando el software Sigma Scan Pro 5. Por otro lado, se
realizd un analisis microestructural de los aceros TWIP mediante difraccion de rayos-X
(XRD) para corroborar la estabilidad de la fase austenitica. El barrido de las muestras se
realizé con valores de 20°<26<120°, para poder detectar la mayor cantidad posible de
estructuras cristalinas. En cada caso, se emple6 un microscopio metalografico de la marca
Nikon Epiphot 300 (Figura 13), un microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo
JSM-6400 con detector EDS (Figura 14) y un difractdbmetro de rayos-X de la marca
Siemens D5000 (Figura 15), todos ellos pertenecientes al IIMM-UMSNH. Ademas se
correlacionaron los valores de tamafio de grano promedio con los ensayos de dureza
Vickers y traccion uniaxial. La dureza se determind mediante el ensayo de dureza Vickers
en un durémetro Nanovea (Figura 16), con indentador de diamante con forma piramidal y
base cuadrada con angulo entre caras opuestas de 136° en concordancia con la norma
ASTM E92-82 [70]. Los ensayos de traccion uniaxial se realizaron en concordancia con la
norma ASTM E 8M-04 [71] en una maquina universal de ensayos mecanicos

electromecénica Zwick/Roell 2100 con celda de carga de 100 kN (Figura 17).

Figura 13. Microscopio Optico invertido NIKON EPIPHOT 300.
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Figura 14. Microscopio electronico de barrido JEOL JSM-6400.

Figura 15. Difractometro de rayos-X SIEMENS D5000.
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Figura 17. Méaquina universal de pruebas mecanicas electromecanica ZWICK/ROELL Z100.
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2.4 Ensayos de desgaste mediante la técnica “Probeta sobre anillo rotatorio”

2.4.1 Condiciones de los ensayos de desgaste

Después del tratamiento térmico de solubilizado se realiz6 el seccionamiento de las placas
de los aceros TWIP. El corte de las placas se llevd a cabo en las instalaciones del
Laboratorio de Materiales de la Facultad de Ingenieria Mecanica-UMSNH, obteniéndose 4
piezas por cada acero TWIP cuyas dimensiones fueron de 10 x 15 x 35 mm, las cuales
fueron maquinadas en una fresa tipo vertical para obtener barras rectangulares de 10 x 10 x
30 mm. El corte de las probetas destinadas a los ensayos de desgaste se realizé con un disco
de diamante a baja velocidad y carga, con el objetivo de no alterar la microestructura de la
superficie que fue sometida al desgaste. Finalmente, las dimensiones de las probetas para
desgaste fueron de 10 x 10 x 12 mm, obteniendo 9 probetas de desgaste por cada acero
TWIP.

Posterior del desbaste, las probetas se sometieron a un pulido fino con pasta de diamante de
hasta 3 micras, mediante una maquina pulidora SPECTRUM SYSTEM grinder/polisher
(LECO SS-1000) (Figura 18) de disco giratorio a una velocidad de 150 rpm, la cual se
encuentra en el laboratorio de preparacion metalografica, del Instituto de Investigacion en
Metalurgia y Materiales de la UMSNH.

Figura 18. Pulidora LECO SS-1000.
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Para los ensayos de desgaste, las muestras se hicieron deslizar sin lubricacién (en seco) a
una distancia constante de 10 km, con cargas de 52.6, 103.5 y 154.4 Newtons, sobre una
contracara de un acero endurecido M2 con una dureza de 62 HRC. La contracara es una
rueda de 6 cm de didmetro, la cual se hizo girar a tres velocidades diferentes; una velocidad
baja de 0.219 m/s, una velocidad intermedia de 0.603 m/s y a velocidad alta de 0.868 m/s,
siendo un modelo experimental de tres niveles de carga y tres condiciones de velocidad de
deslizamiento en seco, dando un total de 9 ensayos por cada acero TWIP. Los componentes
de la maquina “Probeta sobre anillo rotatorio” que se utiliz6 para los diferentes ensayos se

muestran en la Figura 19.

Celda de
carga

pntracara

Figura 19. Componentes de la maquina de desgaste “Probeta sobre anillo rotatorio”.
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2.4.2 Medicion de la pérdida en peso de las probetas desgastadas

Las muestras se pesaron antes de cada ensayo en una balanza Mettler Toledo automaética de
alta precision (Figura 20). Después de haber recorrido los 10 km la maquina “Probeta sobre
anillo rotatorio” fue programada para detenerse, e inmediatamente las muestras fueron
pesadas nuevamente para registrar la pérdida en peso por efecto del desgaste. La pérdida de
peso fue considerada como medida de resistencia al desgaste.

Figura 20. Balanza Mettler Toledo automatica de alta precision.

2.4.3 Determinacion de la tasa de desgaste

Otro pardmetro importante a determinar fue la tasa de desgaste y para ello se utilizé la
siguiente relacion:

P.P.
T=—T1F
D.R. x D.M.

(4)
donde:

T = Tasa de desgaste (mm®m).

P.P. = Pérdida en peso (Q).

D.R. = Distancia recorrida (m).

D.M. = Densidad del material (g/mm®).
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Este parametro relaciona la pérdida en peso que sufrieron las probetas, durante los
diferentes ensayos, asi como la distancia a la cual se ensayaron los experimentos y la
densidad del material analizado (0.0073 g/mm?) [60].

2.4.4 Medicion del coeficiente de friccion

Durante los ensayos de desgaste las lecturas del coeficiente de friccion () se almacenaron
automaticamente en una base de datos del software utilizado SIMATIC Win CC. Las
curvas del coeficiente de friccion se trataron con el programa OriginPro 8 para dar un
suavizado mediante el método de promedios adyacentes, con el propdsito de determinar la

tendencia que sigue dicho coeficiente durante el ensayo.

2.4.5 Medicion de temperatura cercana a la superficie de desgaste

Se realizaron mediciones de temperatura promedio cercana a la superficie de desgaste
(2mm) para tener un valor de referencia del desarrollo de temperaturas generadas por el
contacto friccionante, mediante un pirometro laser, infrarrojo marca CEM modelo DT-8869
(Figura 21).

Figura 21. Pirometro laser infrarrojo CEM modelo DT-8869.
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2.5 Recubrimiento Ni-P de superficies desgastadas

En el presente trabajo las superficies desgastadas fueron niqueladas autocataliticamente
mediante la técnica de “Niquelado Quimico”, con el propdsito de proteger la capa de 6xido
y superficie deformada generada durante los ensayos de desgaste. La composicion quimica
de la solucion niquelante empleada en los ensayos se muestra en la Tabla 3. Las
condiciones de trabajo fueron: pH = 4.5, temperatura = 85 °C, tiempo de ensayo = 4 horas,

logrando un recubrimiento Ni-P con espesor promedio de 22 pm.

Tabla 3. Formulacion de la solucion de niquelado quimico [72,73].

Nombre Férmula quimica Cantidad Funcién

Agua H,O 500 ml Solvente

Sulfato de niquel N;SO4 43.81 gr. Proporciona el Ni

Hipofosfito de NaH,PO, 22.08 gr. Agente reductor

sodio

Acido propionico C3HgO2 6.175 gr. Agente controlador
de pH

Acido lactico C3HgO3 21.375 gr. Agente acelerador

Plomo Pb 0.002 gr. Agente estabilizador

Acetato de sodio CH3;COONa 34.2 gr. Agente complejante

Una vez niqueladas, las piezas fueron cortadas de manera lateral a la superficie desgastada,
con el propdsito de analizar el espesor de la capa de 6xido formada durante las diferentes
condiciones de ensayo. Para esto las piezas fueron desbastadas en papel abrasivo de carburo
de silicio de numeracion comercial (Grit) de 240, 320, 400, 600, 1000, 1200 y 2000. Cabe
sefialar que el desbaste se llevo a cabo con baja presion y utilizando muy poca agua para no
alterar la formacion de 6xidos generados durante las diferentes condiciones de ensayo.
Posterior del desbaste las probetas se sometieron al pulido, mediante una maquina pulidora
Labopol-5 marca STRUERS con Labodoser de disco giratorio a una velocidad de 150 rpm
(Figura 22). El proceso comenzé con un pafio Lecloth B-PSA y pasta de diamante sintético

LECO de 9, 6, 3 um como abrasivo.
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Figura 22. Pulidora Labopol-5 marca STRUERS con Labodoser.

Por ultimo las piezas ya desbastadas y pulidas fueron caracterizadas mediante un

microscopio electronico de barrido marca JEOL JSM-6400, para su posterior analisis.

2.6 Microscopia electronica de barrido (MEB)

2.6.1 MEB de superficies desgastadas

Las muestras de los diferentes aceros TWIP se llevaron al microscopio electronico de
barrido y mediante la técnica de electrones secundarios se hicieron andlisis de las
superficies desgastadas, con el objetivo de asociar el tipo de mecanismo de desgaste
predominante en las diferentes condiciones de carga y velocidad en contacto deslizante no
lubricado. También mediante analisis EDS (Energy dispersive spectrometry, por sus siglas
en inglés) se realizd6 microanalisis quimico semicuantitativo en diferentes zonas de las
superficies desgastadas, con el objetivo de analizar la transferencia de elementos de

aleacion de la contracara (AISI M2) hacia la superficie del acero TWIP.
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2.6.2 MEB de los fragmentos de desgaste (Debris)

Al igual que lo ocurrido en las superficies de desgaste, los fragmentos de desgaste se
analizaron mediante la técnica de electrones secundarios, con el objetivo de asociar el tipo
de mecanismo de desgaste predominante en las diferentes condiciones de carga y
velocidad. De igual manera se realizaron andlisis EDS (Energy dispersive spectrometry, por
sus siglas en inglés) en diferentes zonas de los fragmentos de desgaste, con el objetivo de
analizar la transferencia de elementos de aleacion de la contracara (AISI M2) hacia la

superficie del acero TWIP.

2.7 Difraccion de rayos-X (DRX)

2.7.1 DRX de las superficies desgastadas

Las superficies de desgaste fueron analizadas mediante DRX con el objetivo de revisar
posibles transformaciones de fase debido al calentamiento durante las diferentes

condiciones de velocidad y carga, producto del desgaste por deslizamiento no lubricado.

2.7.2 DRX de los fragmentos de desgaste (Debris)

Los fragmentos de desgaste también fueron caracterizados mediante un difractometro de
rayos-X SIEMENS, con el propdsito de confirmar la presencia de nuevas fases, asi como
también los tipos de 6xidos predominantes que se forman durante el contacto deslizante
debido al calentamiento provocado durante el contacto friccionante entre la superficie de la

muestra del acero TWIP bajo estudio y la superficie de la contracara del acero M2.
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inF

2.8 Caracterizacion microestructural por difraccion de electrones
retrodispersados (EBSD)

Con la finalidad de determinar cambios estructurales, asi como probable orientacion
cristalogréfica preferencial (texturas) en la capa deformada, se empleé la técnica de MEB-
EBSD. Para este caso se utiliz6 un microscopio electronico barrido de emision de campo
(FESEM) Carl Zeiss® Gemini Ultra Plus equipado con detector EDX y EBSD. De cada
una de las muestras desgastadas se analizé una superficie de 1 mm x 1.2 mm con pasos de
entre 0.4 y 1 micra, lo que permitié obtener mallados de 918 x 1212 pixeles. El
procesamiento de los datos obtenidos se realizé con ayuda del software Channel 5© (HKL
Technology®) para determinar: Tamafio de grano austenitico (GS), Contraste de banda
(BC), limites de grano (GB), sitios coincidentes de red (CSL), y las figuras inversas de
polos (IPF). Esta parte de la investigacion se realiz6 en el Departamento de Ciencia de
Materiales e Ingenieria Metallrgica (CMEM) de la Universitat Politécnica de Catalunya,
Espafia, a través del Programa de Becas Mixtas del Consejo Nacional de Ciencia y

Tecnologia (Conacyt-México).
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CAPITULO I1l. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Material base (condicion de solubilizado)

3.1.1 Caracterizacion metalogréfica

En la Figura 23 se muestran las metalografias de las microestructuras de los diferentes
aceros TWIP sin microalear (TWIP-REF) y los microaleados (TWIP-Nb, Ti, V, Mo y Ti/B)

en condicion de solubilizado.

Figura 23. Microestructura correspondiente a los aceros TWIP: a) TWIP-REF (sin microalear), b)
TWIP-Niobio (TWIP-Nb), ¢) TWIP-Titanio (TWIP-Ti), d) TWIP-Vanadio (TWIP-V), e) TWIP-
Molibdeno (TWIP-Mo) y f) TWIP-Titanio/Boro (TWIP-Ti/B), en condicién de solubilizado a
1100°C.
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De la Figura 23 se puede apreciar, para todos los casos (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B),
una estructura completamente austenitica, producto de la composicion quimica y los
diferentes tratamiento térmicos y mecanicos a que fue sometido el material
(homogenizacion, laminacion en caliente y solubilizado). También se puede apreciar una
variacion en el tamafio de grano austenitico de cada material asociado en gran medida a la
presencia de cada uno de los diferentes elementos microaleantes (Nb, Ti, V, Mo, Ti/B), los
cuales llegan a formar segundas fases (carbo-nitruros de diferentes estequiometrias) y con
ello una significativa variacion en el tamafio de grano, recordando que los precipitados
tienden a limitar el crecimiento de grano debido a que se anclan en los limites de grano,
dificultando el libre movimiento de dislocaciones. En este contexto, se sabe muy bien que
diferentes elementos microaleantes como: Mo, Ti, Nb, V y B, agregados en pequefias
cantidades (< 0.3 % en peso), pueden mejorar las propiedades mecénicas debido al
endurecimiento por precipitacion y refinamiento de grano que estos elementos generan [2,
43-45, 69, 74]. Por otro lado, también es notoria la presencia de maclas de recocido. Es
importante sefialar que la presencia de maclas de recocido, son producto de los tratamientos
térmicos a que fue sometido el material y resultado del reacomodo y aniquilacion de

dislocaciones.

La Tabla 4 y Figura 24 presentan el tamafio de grano austenitico promedio de los aceros
TWIP bajo estudio.

Tabla 4. Tamafio de grano promedio en condicién de solubilizado, para los diferentes
aceros TWIP microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo deslizamiento no-lubricado.

Acero TWIP Tamarno de grano (um)
TWIP-REF 113.9 +/- 79.7

TWIP-Nb 445 +/- 30.1

TWIP-Ti 37.9 +/-27.8

TWIP-V 147.6 +/- 93.4

TWIP-Mo 82.8 +/- 58.1

TWIP-TIi/B 45.6 +/- 29.8
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Figura 24. Tamafio de grano promedio en aceros TWIP microaleados.

A partir de los valores mostrados en la Tabla 4 y Figura 24 se puede observar que en
general el tamafio promedio del grano austenitico para los diferentes aceros TWIP es
diferente, a pesar de que estuvieron sometidos al mismo tratamiento térmico de
solubilizado, lo cual se puede asociar al efecto refinador de los diferentes elementos
microaleantes (Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) y el nitrogeno presente [2, 43-45, 69, 74]. Donde de
manera general se puede observar que los aceros TWIP microaleados con Ti y Nb son lo
que presentan el tamafio de grano mas fino, y por otro lado, la adicion de V parece haber

refinado en menor medida.

3.1.2 Caracterizacion estructural y mecanica

La Figura 25 muestra los resultados de difraccion de rayos-X para todos los materiales bajo
estudio (REF, Ti, V, Nb, Mo y Ti/B), en condicién de solubilizado.
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Figura 25. Difraccion de rayos X, para los diferentes aceros TWIP bajo estudio.

En los patrones de difraccion de rayos-X de la Figura 25, se puede observar que en todos
los aceros bajo estudio (REF, Ti, V, Nb, Mo y Ti/B), se logré una completa estabilizacion
de la fase austenita, la cual es producto de la composicion quimica y de los diferentes
tratamientos térmicos a que el material fue sometido durante su trabajado previo

(homogenizacion y solubilizacién).

La Tabla 5 y Figura 26 presentan los valores de dureza promedio de los aceros TWIP bajo

estudio.

Tabla 5. Microdureza promedio en condicién de solubilizado, para los diferentes aceros
TWIP microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo deslizamiento no-lubricado.

Acero TWIP Microdureza Vickers (0.2 kgf)
TWIP-REF 207 +/- 5.01
TWIP-Nb 234 +/- 8.32
TWIP-Ti 224 +/- 3.94
TWIP-V 219 +/- 3.33
TWIP-Mo 222 +/- 9.47
TWIP-Ti/B 220 +/- 3.29
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Figura 26. Microdureza Vickers promedio en aceros TWIP microaleados.

La Tabla 5 y Figura 26 muestran la dureza de los aceros TWIP, asi como su desviacion
estandar. De acuerdo con estos resultados, la aleacion sin microalear tiene menor dureza
comparada con los aceros microaleados. El acero TWIP microaleado con Niobio (TWIP-
Nb) presenta mayor dureza respecto al resto de los aceros TWIP. De manera gradual, de
mayor a menor dureza, se presenta el TWIP microaleado con Titanio (TWIP-Ti), TWIP
microaleado con Molibdeno (TWIP-Mo), TWIP microaleado con Vanadio (TWIP-V) y, por
ultimo, el TWIP microaleado con Titanio y Boro (TWIP-Ti/B); aunque la diferencia en
dureza de estos Ultimos cuatro aceros no es tan grande. De manera general se puede
observar que la adicion de elementos microaleantes genera un aumento en la dureza de los
aceros TWIP bajo estudio, lo cual se asocia al endurecimiento por solucion solida y
precipitacion [2, 43-45, 69, 74].

50



8 o &
1 o\
@ “ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
h DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

3.2 Comportamiento al desgaste de los aceros TWIP bajo la técnica “Probeta

sobre anillo rotatorio”

3.2.1 Pérdida en peso

La pérdida en peso de los diferentes ensayos de desgaste por deslizamiento no lubricado,

utilizando la técnica “Probeta sobre anillo rotatorio”, se presentan en la Tabla 6.

Tabla 6. Pérdida en peso (g), para las diferentes condiciones de ensayo en aceros TWIP

microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo deslizamiento no-lubricado.

ONDICIO P-R P-Nb P P P-Mo P-Ti/B
P 0.45976 0.53378 | 0.25758 | 0.43136 | 0.33302 0.64210
P 0.16774 0.13014 | 0.12103 | 0.12025 | 0.13655 0.18618
P 0.07074 0.04414 | 0.08269 | 0.07787 | 0.07763 0.09436
P 0.50161 0.67316 | 0.87961 | 0.65612 | 0.57520 0.55891
P 0.07852 0.09239 | 0.11001 | 0.04738 | 0.15705 0.13705
P 0.09898 0.04475 | 0.08786 | 0.07301 | 0.13204 0.09951
P 0.46744 0.60482 | 0.23783 | 0.61505 | 0.57208 0.51027
P 0.06704 0.06159 | 0.07759 | 0.07721 | 0.14050 0.15189
P 0.12460 0.10390 | 0.15024 | 0.10252 | 0.13968 0.12778

P § P 0 P 4.4 0.219 0.60 0.868

De acuerdo a los resultados presentados en la Tabla 6, se puede apreciar que la pérdida en
peso a baja velocidad de deslizamiento (0.219 m/s) es alta y disminuye conforme la
velocidad de deslizamiento aumenta (0.603-0.868 m/s). Este comportamiento es comin
para todos los materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) y se asocia a la formacién de
una pelicula de 6xido protectora contra el desgaste, la cual, como se vera mas adelante, es
producto de las altas temperaturas alcanzadas durante los diferentes ensayos (arriba de 450
°C), y que se incrementa al elevar la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), tal y
como menciond Bahrami [61] en su estudio de resistencia al desgaste de aceros AISI H-13
tratados térmicamente.

La Figura 27 muestra el comportamiento de la pérdida en peso como una funcion de la
velocidad de deslizamiento de los diferentes ensayos en los diferentes materiales (TWIP-
REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Figura 27. Gréficas de pérdida en peso vs velocidad de deslizamiento, para los diferentes aceros
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).

De la Figura 27 se puede apreciar de manera general que en todos los casos la pérdida en
peso decrece de manera significativa al aumentar la velocidad de deslizamiento (0.219 —
0.868 m/s), lo cual indica la importancia que tiene la velocidad de deslizamiento. En este
contexto, diversos investigadores sugieren que la velocidad de deslizamiento y la carga son
dos de los principales parametros en determinar la resistencia al desgaste [65, 68, 75]. Es

importante resaltar que el comportamiento del acero TWIP-Ti para la condicion P,Vy, el
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cual presenta una mayor pérdida en peso, debido al mayor contenido de nitrégeno, respecto

a los demas aceros, lo cual genera mayor grado de fragilizacion, disminuyendo la
resistencia al desgaste. También es importante sefialar que el aumento en la velocidad de
deslizamiento ocasiona un incremento en la temperatura, debido a la friccion generada
entre las superficies en contacto, lo cual favorece a la oxidacion, que ayuda a la resistencia
al desgaste de los aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) bajo deslizamiento no-
lubricado, debido a que como ya se ha mencionado anteriormente, se favorece la formacion

de una pelicula de 6xido que actua protegiendo al material contra el desgaste.

3.2.2 Tasa de desgaste

La tasa de desgaste para los diferentes ensayos en los diferentes materiales (TWIP-REF,
Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) por deslizamiento no lubricado, utilizando la técnica “Pin-on-Ring”,

se presentan en la Tabla 7.

Tabla 7. Tasa de desgaste (mm®m), para las diferentes condiciones de ensayo en aceros

TWIP microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo deslizamiento no-lubricado.

ONDICIO P-R P-Nb p P P-Mo P-Ti/B
P 0.00629 0.00731 | 0.00352 | 0.00590 | 0.00456 0.00879
P 0.00229 0.00178 | 0.00165 | 0.00164 | 0.00187 0.00255
P 0.00096 0.00060 | 0.00113 | 0.00106 | 0.00106 0.00129
P 0.00687 0.00922 | 0.01204 | 0.00898 | 0.00787 0.00765
P 0.00107 0.00126 | 0.00150 | 0.00064 | 0.00215 0.00187
P 0.00135 0.00061 | 0.00120 | 0.00100 | 0.00180 0.00136
P 0.00640 0.00828 | 0.00325 | 0.00842 | 0.00783 0.00699
P 0.00091 0.00084 | 0.00106 | 0.00105 | 0.00192 0.00208
P 0.00170 0.00142 | 0.00205 | 0.00140 | 0.00191 0.00175

P § P 0 P 4.4 0 9 0.60 0.868

De acuerdo a los resultados de tasa de desgaste (Tabla 7) se puede observar que la
tendencia es idéntica a la observada en pérdida en peso (Tabla 6), ya que ambas son formas
representativas de la remocion de material que sufren los cuerpos sometidos a contacto

friccionante.
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La Figura 28 muestra el comportamiento de la tasa de desgaste como una funcién de la
velocidad de deslizamiento de los diferentes ensayos en los diferentes materiales (TWIP-
REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Figura 28. Grafica de tasa de desgaste vs velocidad de deslizamiento, para los diferentes aceros
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).

A partir de la Figura 28 se puede apreciar claramente que la tasa de desgaste a baja
velocidad de deslizamiento (0.219 m/s) es alta y disminuye conforme la velocidad de

deslizamiento incrementa (0.603-0.868 m/s) con tendencia a mantenerse estable (es decir,
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la resistencia al desgaste aumenta con el incremento de la velocidad de deslizamiento), lo
cual como se mencion0 anteriormente, se atribuye a la formacion de una capa de 6xido que
actia protegiendo al material del contacto metal-metal, debido a la formacién de una
pelicula protectora contra el desgaste tal y como han reportado Bahrami [61] y otros
investigadores [62, 76]. Donde también es evidente que la mayor tasa de desgaste se
presenta para el acero TWIP-Ti en la condicion P,V1, que como se menciond anteriormente
se debe al mayor contenido de nitrégeno respecto a las demas condiciones, lo cual
generaria un incremento en la cantidad de AIN, que cuando se desprenden fragilizarian la

capa de d6xido que se forma, disminuyendo de esta manera la resistencia al desgaste.
En la Figura 29 se muestra el comportamiento de la tasa de desgaste como una funcién de

la carga aplicada para los diferentes ensayos en los diferentes materiales (TWIP-REF, Nb,
Ti, V, Moy Ti/B).
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Figura 29. Grafica de tasa de desgaste vs carga, para los diferentes aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V,
Moy Ti/B).

A partir de los resultados mostrados en la Figura 29, se aprecia que la carga no tiene una
influencia tan marcada sobre la tasa de desgaste como la velocidad de deslizamiento,
principalmente a velocidad de deslizamiento media (0.603 m/s) y alta (0.868 m/s). En este
contexto, So [77] sugiere que no existe evidencia de que la tasa de desgaste sea
directamente proporcional a la carga aplicada durante un desgaste oxidacional, debido a la

formacion de un lubricante solido, tal y como se muestra en la presente investigacion. Por
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otro lado, a velocidades bajas de deslizamiento (0.219 m/s), parece existir influencia de la
carga, principalmente a una carga de 103.5 N, donde en la mayoria de los materiales
estudiados se obtuvo la mayor tasa de desgaste, lo cual puede ser resultado de la poca
estabilidad del 6xido (espesor critico no alcanzado) en esta condicion especifica. Sakrani y
Sullivan [76] sugieren que el espesor critico de un oxido, depende de diversos factores
como la naturaleza de los éxidos y los diferentes pardmetros de deslizamiento (velocidad,
temperatura, medio ambiente y carga), por lo que, si no se alcanza un espesor critico el

desgaste aumenta.

3.2.3 Coeficiente de friccidon

La Tabla 8 presenta el coeficiente de friccion promedio (u), registrado durante las
diferentes condiciones de ensayo, en todos los materiales bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti,
V, Moy Ti/B).

Tabla 8. Coeficiente de friccion promedio (l), para las diferentes condiciones de ensayo en
aceros TWIP microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo deslizamiento no-lubricado.

0.94 +/- 0.06

0.67 +/- 0.10

0.75 +/- 0.05

0.73 +/- 0.05

0.80 +/- 0.05

0.78 +/- 0.13

0.64 +/- 0.03

0.65 +/- 0.02

0.61 +/- 0.05

0.56 +/- 0.04

0.66 +/- 0.02

0.69 +/- 0.02

0.64 +/- 0.01

0.57 +/- 0.02

0.61 +/- 0.02

0.58 +/- 0.02

0.56 +/- 0.01

0.48 +/- 0.03

0.78 +/- 0.03

0.68 +/- 0.14

0.69 +/- 0.06

0.66 +/- 0.13

0.74 +/- 0.04

0.85 +/- 0.04

0.69 +/- 0.03

0.62 +/- 0.02

0.61 +/- 0.02

0.70 +/- 0.02

0.62 +/- 0.01

0.61 +/- 0.02

0.52 +/- 0.02

0.58 +/- 0.04

0.50 +/- 0.02

0.48 +/- 0.02

0.56 +/- 0.03

0.63 +/- 0.03

0.79 +/- 0.06

0.65 +/- 0.10

0.68 +/- 0.03

0.72 +/- 0.16

0.70 +/- 0.10

0.74 +/- 0.04

0.60 +/- 0.04

0.50 +/- 0.03

0.49 +/- 0.02

0.64 +/- 0.03

0.60 +/- 0.03

0.53 +/- 0.01

0.55 +/- 0.02

0.56 +/- 0.02

P 4 4

0.44 +/- 0.02
. O

0.52 +/- 0.02
0.60

0.52 +/- 0.03

0.50 +/- 0.01

A partir de los resultados de la Tabla 8 se puede apreciar que el coeficiente de friccion
tiende a incrementar a velocidades bajas de deslizamiento en seco (0.219 m/s), mientras
que lo contrario ocurre a velocidades altas (0.868 m/s). Este comportamiento se puede
asociar a la poca estabilidad de la capa de Oxido generada a bajas velocidades de

deslizamiento, lo que ocasiona que exista contacto directo metal-metal y, por lo tanto, un
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mayor contacto entre asperezas, generando de esta manera un incremento del coeficiente de

friccion, lo cual se ve reflejado en un mayor desgaste.

La Figura 30 presenta el comportamiento del coeficiente de friccion (), como una funcion

de la carga para los diferentes ensayos, en los diferentes materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V,

Moy Ti/B).
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Figura 30. Coeficiente de friccion () vs carga, para los diferentes aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V,
Moy Ti/B).
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De la Figura 30 se puede observar que la carga no tiene una influencia tan marcada en los
resultados del coeficiente de friccion, pero aun asi se presenta una disminucion promedio
del 9.5% al incrementar la carga (52.6 — 154.4 N), lo cual corrobora los resultados de
pérdida en peso y tasa de desgaste, donde se menciona que la variable que tiene mas
influencia en la resistencia al desgate de los aceros TWIP bajo estudio, es la velocidad de
deslizamiento, ya que como se mencion0 anteriormente se debe a la formacién de una capa
de dxido estable, que evita el contacto metal-metal y contrarresta el efecto de la carga.

La Figura 31 presenta el comportamiento del coeficiente de friccion (), como una funcion
de la velocidad de deslizamiento para los diferentes ensayos, en los diferentes materiales
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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De la Figura 31 se puede observar que el aumento en la velocidad de deslizamiento (0.219

— 0.868 m/s) genera una marcada disminucion en el coeficiente de friccion, lo cual, como se

discutird més adelante, se asocia al incremento en la temperatura entre las superficies en

contacto (pin y contracara). Este incremento en temperatura promueve la formacion de una

capa protectora contra el desgaste, disminuyendo el contacto entre ambas superficies,

generando una disminucion en el coeficiente de friccion. Resultados similares fueron
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obtenidos por Bhattacharya [62], en estudios sobre el comportamiento al desgaste de aceros
Hadfield.

3.2.4 Temperatura promedio cercana a la superficie

Los promedios de las temperaturas medidas cerca de la superficie, durante los diferentes
ensayos de desgaste en los diferentes materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B), por

deslizamiento no lubricado, utilizando la técnica “Pin-on-Ring”, se presentan en la Tabla 9.

Tabla 9. Temperatura promedio medida cerca de la superficie (°C), para las diferentes
condiciones de ensayo en aceros TWIP microaleados con Nb, Ti, V, Mo y Ti/B, bajo

deslizamiento no-lubricado.

39 4/-2.6 49 +/- 3.0 43 +/-2.0 49 +/- 4.4 35 +/- 6.7 35+4/-7.5
60 +/- 9.2 67 +/- 7.7 71+/-2.0 64 +/- 1.2 59 +/-1.9 66 +/- 5.1
75 +/-4.8 70 +/-14.2 85 +/-1.5 73+/-1.4 67 +/-7.1 85 +/-11.4
62 +/- 1.0 60 +/- 5.6 75+/-1.1 61 +/-2.1 55 +/- 6.0 53 +/- 3.6
99 +/- 14.6 91 +/-5.7 93 +/-2.0 84 +/- 8.2 85 +/-17.5 92 +/-13.0
99 +/- 16.1 107 +/- 9.2 115 +/- 1.0 110 +/-8.9 | 109 +/-15.3 | 116 +/- 20.7
74 +/-9.0 63 +/-1.3 79 +/- 0.3 74 +/-5.4 61 +/-1.8 69 +/- 2.8
114 +/-7.9 109 +/- 1.8 128 +/-3.2 | 102 +/-12.4 | 114 +/-6.9 124 +/- 3.4
132 +/-16.6 | 147 +/-10.8 | 143 +/-1.7 | 137 +/-22.0 | 156 +/-18.6 | 137 +/-7.1

» /]

Los resultados muestran de manera general, que el incremento de la temperatura es
directamente proporcional con el incremento de la carga y velocidad de deslizamiento, es
decir; a mayor carga y velocidad de deslizamiento se desarrolla una mayor temperatura.

Trabajos desarrollados por Bowden y Tabor [78] y por otros investigadores [79, 80]
muestran como la temperatura promedio de la superficie y a nivel de las asperezas
(superficie real de contacto) son lo suficientemente elevadas como para modificar
drasticamente

las propiedades mecanicas de manera localizada y desencadenar

transformaciones de fase mediante mecanismos termo-mecanicos, los trabajos de estos
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investigadores fueron realizados en aleaciones metalicas en condiciones de deslizamiento

€n seco.

Cabe mencionar que las temperaturas medidas cerca de la superficie en la presente
investigacion estan por debajo de las temperaturas maximas alcanzadas durante el contacto
friccionante (arriba de 400 °C), pero que pueden dar una idea general de la temperatura
generada durante el proceso tribologico. Quinn y Kennedy [81, 82] en sus estudios sobre
aleaciones metalicas, sugieren que temperaturas arriba de 400 °C pueden desarrollarse en
las superficies en contacto si la presion de contacto es lo suficientemente alta, tal y como se

muestra en la presente investigacion.

La Figura 32 muestra el comportamiento de la temperatura promedio en la superficie como
una funcion de la carga. Aqui se puede observar de manera general que al aumentar la
carga, también aumenta la temperatura, lo que como se viene mencionando anteriormente,
favorece la formacién de una pelicula protectora contra el desgaste, mejorando la
resistencia al desgaste de los materiales bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).

También es importante sefialar que en la Figura 32, se observa que a baja velocidad de
deslizamiento (0.219 m/s) y carga media (103.5 N) y alta (154.4 N), la temperatura parece
no incrementarse, claramente observado en los aceros TWIP-Nb, TWIP-Ti y TWIP-Mo, lo
que aclara de cierta manera los resultados de pérdida en peso y tasa de desgaste en esta
condicion en especifico, lo que puede asociarse al hecho de que la temperatura en esta
condicidn, no logra ser lo suficientemente alta como para poder estabilizar la capa que se
forma y de ahi las variaciones presentadas, tanto en los resultados de pérdida en peso y tasa

de desgaste en funcion de la variable carga.
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Figura 32. Temperatura promedio superficial vs carga, para los diferentes aceros (TWIP-REF, Nb,
Ti,V, Moy Ti/B).
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La Figura 33 muestra el comportamiento de la temperatura promedio en la superficie como
una funcion de la velocidad de deslizamiento, para los diferentes aceros bajo TWIP estudio
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Figura 33. Temperatura promedio superficial vs velocidad de deslizamiento, para los diferentes
aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Moy Ti/B).

Los resultados en la Figura 33 constatan lo mencionado anteriormente, que también la
temperatura se incrementa al elevar la velocidad de deslizamiento.

De estos resultados es conveniente mencionar que la temperatura juega un papel importante
en el deslizamiento en seco, ya que el calentamiento causado por la friccion en la intercara
deslizante durante un ensayo de desgaste, provoca variaciones de las propiedades

mecanicas tal y como lo determind Prasad [79] en sus estudios sobre aleaciones empleadas
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para cojinetes, donde muestra cémo existen grandes variaciones en las propiedades
mecénicas tales como la dureza, la resistencia tensil y compresiva entre otras, debido al

calentamiento causado por la friccion a nivel de la intercara deslizante.

3.3 Caracterizacion de superficies desgastadas

3.3.1 MEB de superficies desgastadas

Las Figuras 34, 35, 36, 37, 38 y 39, muestran las superficies desgastadas, bajo las diferentes

condiciones de carga y velocidad de deslizamiento de los aceros TWIP-REF, TWIP-Nb,
TWIP-Ti, TWIP-V, TWIP-Mo y TWIP-Ti/B, respectivamente.

i

~ o .
TR AER AR

36, MABIooe ¢ty YE!

Figura 34. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-REF, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 N y 0.868 m/s, (d) 103.5 N 'y 0.219 m/s, (e) 103.5 Ny 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 Ny 0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 35. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Nb, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 Ny 0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 N'y 0.219 m/s, (h) 154.4 N y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N'y 0.868 m/s.
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Figura 36. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Ti, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 N 'y 0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 Ny 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 N 'y 0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 Ny 0.868 m/s.
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Figura 37. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-V, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 N 'y 0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 N 'y 0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 38. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Mo, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 N 'y 0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 Ny 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 N'y 0.219 m/s, (h) 154.4 N y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N'y 0.868 m/s.
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Figura 39. Morfologias de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Ti/B, después de las
diferentes condiciones de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny
0.603 m/s, (c) 52.6 N 'y 0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5Ny

0.868 m/s, (g) 154.4 N 'y 0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 Ny 0.868 m/s.

Todas las superficies desgastadas estan cubiertas con éxidos, los cuales estan distribuidos
sobre la superficie. También es de notarse fragmentos de desgaste (debris) cubriendo las
superficies desgastadas, los cuales son producto de la desfragmentacion de las capas de
Oxidos, que tienden a compactar y sinterizar conforme se incrementa la velocidad de
deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s). De acuerdo con lo anterior, es evidente que bajo las
presentes condiciones triboldgicas se ha desarrollado un tipo de desgaste oxidacional
moderado. Imman y colaboradores [57] reportaron que la compactacion de Oxidos es
producto de las altas temperaturas y cargas aplicadas durante un contacto tribolégico, la
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cual al incrementarse (nivel de compactacion de 6xidos), mejora la resistencia al desgaste

de las aleaciones metalicas.

De acuerdo a lo mencionado anteriormente, la temperatura durante el contacto friccionante
puede superar los 400 °C, lo cual genera que la formacion de dxidos se compacten y sirvan
como una pelicula protectora contra el desgaste, tal y como se presenta en esta
investigacion. Resultados generados por Garbar [58] sugieren que un mecanismo de tipo
oxidacional, genera un desgaste leve en aleaciones metélicas, tal y como se muestra en la

presente investigacion.

Por otro lado, Kato [56] determind que los Oxidos formados durante un contacto
friccionante, previenen el contacto directo metal-metal, lo que reduce el coeficiente de
friccion y mejora la resistencia al desgaste. Resultados similares se presentan en esta

investigacion.

3.3.2 MEB-EDS de superficies desgastadas

Las Figuras 40, 41, 42, 43, 44 y 45 muestran, mediante microscopia electrénica de barrido,
los analisis quimicos semicuantitativos (MEB-EDS) de las superficies desgastadas, para los
diferentes materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) bajo estudio, a baja (0.219 m/s) y
alta (0.868 m/s) velocidad de deslizamiento.
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Figura 40. Andlisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-REF. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/s'y 154.4 N.
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Figura 41. Analisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-Nb. (a) 0.219 m/sy
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.
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]
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Figura 42. Analisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-Ti. (a) 0.219 m/s 'y

52.6 N, (b) 0.868 m/s y 154.4 N.
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(0]

Cr

keV keV
Figura 43. Analisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-V. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.
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Figura 44. Andlisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-Mo. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.

cps/eV _ceps/eV
« 0 a) TWIP-Ti/B o b)) TWIP-Ti/B

| Fe

keV keV
Figura 45. Andlisis MEB-EDS de las superficies desgastadas del acero TWIP-Ti/B. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.

En los espectros MEB-EDS de las Figuras 40-45 se muestran los diferentes elementos
quimicos presentes en las superficies desgastadas, en todos los materiales bajo estudio
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B), respectivamente. En estas graficas, se observa alto

contenido de oxigeno, el cual se asocia con la formacion de ¢xidos de diferentes
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estequiometrias, asi como también los elementos caracteristicos de los aceros bajo estudio
(Fe, Mn, Al, Siy C).

Lo mas relevante a sefialar es la deteccion de elementos que son constituyentes propios de
la contracara AISI grado M2 (Mo, W, Cr y V), contra la que se desgastaron los aceros
TWIP bajo estudio. En este contexto, se observa que la presencia de los elementos de la
contracara, tiende a detectarse a altas cargas (103.5 y 154.4 N) y velocidades de
deslizamiento (0.603 y 0.868 m/s), lo cual sugiere que otro mecanismo también se
encuentra actuando como resultado del contacto tribologico, el cual es producto de la
degradacion de la rueda AISI grado M2, es decir, adhesion de la contracara hacia la
superficie de contacto, debido a las altas temperaturas generadas al incrementarse la carga y
velocidad de deslizamiento, lo cual contribuye de manera positiva a la resistencia al
desgaste, ya que la adhesion de estas particulas hacia la superficie de contacto, actia como
un lubricante adicional, a parte de la capa de éxido que se forma. Esta tendencia se observa
de manera repetitiva, en todos los materiales bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y
Ti/B).

3.3.3 DRX de las superficies desgastadas

Las Figuras 46, 47, 48, 49, 50 y 51 muestran los resultados de los analisis de difraccién de
rayos-X (DRX) para las superficies desgastadas, de los materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V,

Mo y Ti/B), respectivamente, bajo condiciones de deslizamiento en seco.
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Figura 46. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-REF, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 47. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Nb, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 48. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Ti, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 49. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-V, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 50. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Mo, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 51. Difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas para el acero TWIP-Ti/B, bajo

deslizamiento en seco.
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Como se puede observar a partir de los difractogramas obtenidos, las fases presentes
consisten principalmente de una mezcla de 6xidos de hierro: magnetita (FesO4) y hematita
(Fe203), caracteristicos de aceros base hierro, y donde también, pero en menor proporcion,
se encontrd una mezcla de diversos 6xidos complejos: MnFe;O3, FeSIO y Mn,AlQ,, los
cuales se formaron por los altos contenidos de Mn, Si y Al presentes en los aceros TWIP
bajo estudio [2, 83]. Por otro lado, también es evidente la presencia de la fase austenita
(FCC), la cual es una caracteristica de este tipo de materiales, donde también se puede
corroborar, que no existe transformaciones de fase de la austenita del material durante el

contacto tribologico.

3.4 Caracterizacion de los fragmentos de desgaste

3.4.1 MEB de los fragmentos de desgaste

Las Figuras 52, 53, 54, 55, 56 y 57, muestran los fragmentos de desgaste para todos los
materiales bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Moy Ti/B).
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Figura 52. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-REF, producto de las diferentes condiciones

de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny

0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 154.4 Ny
0.219 m/s, (h) 154.4 N 'y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 53. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Nb, producto de las diferentes condiciones

de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny

0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 154.4 Ny
0.219 m/s, (h) 154.4 N 'y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 54. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Ti, producto de las diferentes condiciones
de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 N 'y 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny
0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 154.4 Ny

0.219 m/s, (h) 154.4 N 'y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 55. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-V, producto de las diferentes condiciones de
desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 N y 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny
0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 154.4 Ny
0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 56. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Mo, producto de las diferentes condiciones

de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny

0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 1544 Ny
0.219 m/s, (h) 154.4 N 'y 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.
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Figura 57. Fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Ti/B, producto de las diferentes condiciones

de desgaste por deslizamiento en seco. (a) 52.6 Ny 0.219 m/s, (b) 52.6 Ny 0.603 m/s, (c) 52.6 Ny

0.868 m/s, (d) 103.5 Ny 0.219 m/s, (e) 103.5 N y 0.603 m/s, (f) 103.5 Ny 0.868 m/s, (g) 154.4 Ny
0.219 m/s, (h) 154.4 Ny 0.603 m/s, y (i) 154.4 N y 0.868 m/s.

Como puede apreciarse en las Figuras 52-57, los fragmentos de desgaste consisten de una
mezcla de 6xidos aglomerados y algunas finas particulas metélicas. En este caso, la
formacion de Oxidos aglomerados y compactos es resultado del mecanismo de desgaste
“oxidativo”, que es el predominante, bajo las condiciones presentadas en esta investigacion.
En este sentido, Hutchings [84] sugiere que cuando se genera una aglomeracién de
particulas de 6xidos, se genera una transicion de desgaste severo a moderado, tal y como
sucede en la presente investigacion.

Ademas, es importante sefialar que una gran cantidad de particulas finas de 6xidos y baja
cantidad de Oxidos aglomerados se detectaron a velocidades de deslizamiento bajas (0.219
m/s) y carga baja (52.6 N), lo que sugiere poca estabilidad de los 6xidos formados bajo
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in

estas condiciones. Por otro lado, a velocidades de deslizamiento medias (0.603 m/s) y altas
(0.868 m/s), asi como cargas medias (103.5 N) y altas (154.4 N), que es donde la
resistencia al desgaste mejora, se observan placas de éxidos aglomerados de mayor tamafio
que los encontrados a velocidades bajas de deslizamiento, lo que sugiere un mayor grado de

estabilidad de la capa de 6xido que se forma bajo estas condiciones.

3.4.2 MEB-EDS de los fragmentos de desgaste

Las Figuras 58-63 muestran, mediante microscopia electrénica de barrido, los analisis
guimicos semicuantitativos (MEB-EDS) de los fragmentos de desgaste, para los diferentes
materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) bajo estudio, a baja (0.219 m/s) y alta (0.868
m/s) velocidad de deslizamiento.

cps/eV cps/eV
<0 a) TWIP-REF o b) TWIP-REF
|
B

keV " | " keV

Figura 58. Andlisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-REF. (a) 0.219 m/s y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.
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Figura 59. Andlisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-Nb. (a) 0.219 m/sy
52.6 N, (b) 0.868 m/s'y 154.4 N.
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Figura 60. Analisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-Ti. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.
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Figura 61. Andlisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-V. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/s'y 154.4 N.
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Figura 62. Analisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-Mo. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/sy 154.4 N.
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Figura 63. Andlisis MEB-EDS de los fragmentos de desgaste del acero TWIP-Ti/B. (a) 0.219 m/s 'y
52.6 N, (b) 0.868 m/s'y 154.4 N.

En estas graficas, al igual que lo reportado en las superficies de desgaste, se observa alto
contenido de oxigeno, que como ya se menciono sugiere formacion de 6xidos y ademas

transferencia de elementos de la contracara hacia la interfaz en contacto.

Por otro lado, también es importante mencionar que la transferencia de estos elementos
propios de la contracara (Mo, W, Cry V), a altas cargas (103.5 y 154.4 N) y velocidades de
deslizamiento (0.603 y 0.868 m/s), sugiere cierto grado de adhesion de los elementos
mencionados (Mo, W, Cr y V) hacia los 6xidos que se forman, debido a las altas
temperaturas generadas (arriba de 450 °C), y que posteriormente se desprenden durante el
proceso, para terminar como parte de los fragmentos de desgaste. Como se mencion6
anteriormente, contribuye de manera positiva a la resistencia al desgaste, ya que las
particulas formadas se adhieren a la superficie en contacto, actuando como un lubricante
adicional, en adicion con la capa de 6xido que se forma y que después salen del sistema
junto a los fragmentos de desgaste, ratificando a la adhesidbn como otro mecanismo

importante durante el deslizamiento en seco de los aceros TWIP bajo estudio.
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3.4.3 DRX de los fragmentos de desgaste

Las Figuras 64-69 muestran los resultados de difraccion de rayos-X (DRX) de los
fragmentos de desgaste de los materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B),

respectivamente, bajo condiciones de deslizamiento en seco.
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Figura 64. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-REF, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 65. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Nb, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 66. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Ti, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 67. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-V, bajo
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Figura 68. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Mo, bajo

deslizamiento en seco.
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Figura 69. Difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste para el acero TWIP-Ti/B, bajo

deslizamiento en seco.

Las fases presentes en los fragmentos de desgaste consisten principalmente de magnetita
(Fe3O,4) y hematita (Fe2Os3); y en menor proporcién diversos 6xidos complejos: MnFe,Og,
FeSiO y Mn,AIlQ,, los cuales se formaron por los altos contenidos de Mn, Si y Al presentes
en los aceros TWIP bajo estudio [2, 83]. Por otro lado, también es evidente la presencia de
la fase austenita (FCC) en los fragmentos de desgaste, lo que sugiere que particulas del
material base se desprendieron durante los ensayos de desgaste, que como se viene
mencionando, se debe al mecanismo de adhesion que se presenta por las altas temperaturas
generadas (arriba de 450 °C) al incrementar la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868
m/s), y que promueven la adhesion del material base junto a los 6xidos que se forman, para
después salir del sistema en forma de fragmentos de desgaste.

Es importante sefialar la presencia de la magnetita (FesO4), como 6xido principal
responsable de la resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio (de tono negruzco
y caracteristicas magnéticas, Figura 70). En este sentido, Sakrani y colaboradores [76]

demostraron que la magnetita (Fe30,) es el principal 6xido protector contra el desgaste en
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aleaciones metalicas, lo cual estda completamente en concordancia con los resultados

obtenidos en la presente tesis.

(')xido.s de hierro

Figura 70. Imagen que muestra la tonalidad negruzca y caracteristicas magnéticas de los fragmentos
de desgaste.

Ademas es importante sefialar que para que la magnetita (Fe3s0,4) se forme, temperaturas

entre 200 y 570 °C tuvieron que haberse generado durante el contacto triboldgico [76].

3.5 Caracterizacion de la capa de 6xido

3.5.1 Recubrimiento Ni-P

Las Figuras 71 y 72 muestran analisis MEB-Line scan, los cuales se utilizaron para poder
determinar el espesor de 6xido que se forma durante las diferentes condiciones de ensayo.
Como ejemplo representativo de todas las condiciones y materiales, se muestran barridos

para el acero TWIP-REF y TWIP-Ti, a baja velocidad de deslizamiento y carga (0.219 m/s
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y 52.6 N) (Figs. 64a, b y 65a, b), asi como a alta velocidad de deslizamiento y carga (0.868
m/s 'y 154.4 N) (Figs. 64c, d y 65c, d), respectivamente.

Recubrimiento Ni-P

Capa de oxido

Material base

SE MAG: 1500 x HV: 15.0 kV. WD: 15.6 mm

Recubrimiento Ni-P

Capa de 6xido

(=%

Material base

TW-Ti-P1V2
SE MAG: 1500 x HV: 15.0 kV WD: 15.0 mm

Figura 71. Diferentes capas formadas para el acero TWIP-REF, (a) SEM y (b) Line-scan, a baja
velocidad de deslizamiento (0.219 m/s) y carga (52.6 N), y (¢) SEM y (d) Line-scan, a alta
velocidad de deslizamiento (0.868 m/s) y carga (154.4 N).
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Recubrimiento Ni-P

Capa de o6xido

Material base

SE MAG: 1500 x HV: 15.0 kV. WD: 14.7 mm

Recubrimiento Ni-P

Capa de 6xido

Material base

SE MAG: 1500 x HV: 15.0 kV WD: 15.6 mm

Figura 72. Diferentes capas formadas para el acero TWIP-Ti, (a) SEM y (b) Line-scan, a baja
velocidad de deslizamiento (0.219 m/s) y carga (52.6 N), y (¢c) SEM y (d) Line-scan, a alta
velocidad de deslizamiento (0.868 m/s) y carga (154.4 N).

Las Figuras 71a, ¢ y 72a, ¢ muestran como el recubrimiento Ni-P sirvid para proteger la
capa de 6xido formada para posteriormente ser medida. Por otro lado, las Figuras 71b, d y
72b, d muestran barridos elementales, donde principalmente se observa alta deteccion de
oxigeno (O) hacia la parte central, que como ya se determind anteriormente, se debe a la
formacion de 6xidos de diferentes estequiometrias, que sirvieron para proteger a los aceros
TWIP bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B) de un mayor desgaste. También se
observa como esta capa de 6xido se incrementa al aumentar la velocidad de deslizamiento
(0.219 — 0.868 m/s), que como ya se sefial6 anteriormente se debe a las altas temperaturas
que se generan al aumentar la velocidad de deslizamiento y que favorecen al incremento en

el espesor de esta capa de 6xido protectora contra el desgaste.
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3.5.2 Resultados de la medicion de espesor de capa de oxido

La Figura 73 muestra el incremento en el espesor del 6xido (promedio) que se va formando

conforme se incrementa la velocidad de deslizamiento, durante los diferentes ensayos de
desgaste en los diferentes materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Figura 73. Espesor de 6xido promedio vs velocidad de deslizamiento, para los diferentes materiales
(TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).

Los resultados mostrados en la Figura 73 muestran como el espesor de capa de Oxido

promedio se incrementa al aumentar la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), el
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cual promueve una mejora de las propiedades de resistencia al desgaste de los materiales

bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B), debido a que la capa de 6xido formada

influye sobre la disminucion en el coeficiente de friccion, es decir, menor contacto metal-

metal, y como se vera posteriormente, una disminucion en el grado de deformacion plastica
por debajo de la superficie en contacto.

De manera particular se puede observar que existe una concordancia entre los resultados de
desgaste y la capa de 6xido formada, ya que como se mostrd anteriormente, en la mayoria
de los casos, la mayor tasa de desgaste ocurre en la condicion de baja velocidad (0.219 m/s)
y carga intermedia (103.5 N), que como puede apreciarse en la Figura 73 es donde la capa

de dxido tiende a ser la méas pequefia, generandose por consiguiente un mayor desgaste.

3.6 Caracterizacion de capa deformada

3.6.1 EBSD de capa deformada

3.6.1.1 Andlisis de contraste de banda (BC)
Las Figuras 74, 75, 76, 77, 78 y 79 muestran resultados de EBSD, mediante la técnica de

contraste de banda (BC), en la condicién de baja velocidad (0.219 m/s) y alta velocidad de
deslizamiento (0.868 m/s), para todos los materiales (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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a) TWIP-REF

Zona deformada

b) TWIP-REF ! Zona deformada

Figura 74. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-REF, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 Ny
alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/s 'y 103.5 N.
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a) TWIP-Nb

Zona deformada

b) TWIP-Nb } Zona deformadi

Figura 75. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-Nb, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 Ny
alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP-Ti

Zona deformada

b) TWIP-Ti } Zona deformada

Figura 76. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-Ti, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP-V

} Zona deformada

b) EWIP-V

} Zona deformada

Figura 77. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-V, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP-Mo

Zona deformada

b) TWIP-Mo Zona deformada

Figura 78. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-Mo, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 Ny
alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP-Ti/B

Zona deformada

b) TWIP-Ti/B } Zona deformada

Figura 79. Micrografias MEB-EBSD mediante la técnica BC (Contraste de Banda), de la seccion
transversal de las muestras de desgaste para el acero TWIP-Ti/B, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 Ny
alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.

En las Figuras 74a, 75a, 76a, 77a, 78a 'y 79a se observa un espesor de capa deformada de
hasta 300 um, por debajo de la superficie donde ocurrid el contacto triboldgico, el cual es
producto de la alta deformacién plastica ocurrida bajo esta condiciéon (0.219 m/s), cuya
tendencia es similar para todos los casos (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B). Por otro lado,
a alta velocidad de deslizamiento (0.868 m/s) (Figuras 74b, 75b, 76b, 77b, 78b y 79b),
practicamente no se observa deformacion plastica. En este contexto, Rainforth y
colaboradores [85] determinaron que capas con alta deformacion plastica se forman debajo
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de la superficie, durante un contacto deslizante en aceros austeniticos, debido a las cargas
aplicadas y las cuales se caracterizan, primero por una capa altamente deformada con alta
densidad de dislocaciones y luego por una capa con baja densidad de dislocaciones, donde
se observan maclas. Resultados similares son presentados en el presente trabajo de
investigacion. Bajo esta tematica, es evidente que existe una interrelacion entre la capa de
oxido formada y el nivel de deformacion pléstica por debajo de la superficie desgastada, tal
y como se menciona en varias investigaciones [76, 86]. En este contexto, se sugiere que
debido al incremento en el espesor de la capa de 6xido que se forma, el nivel de
deformacion pléstica por debajo de la superficie desgastada tiende a decrecer conforme se
incrementa la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), mejorando de esta manera la
resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio.

Por otro lado, también es importante mencionar que las altas temperaturas generadas
durante las diferentes condiciones de ensayo, tienen gran influencia sobre el grado de
deformacion plastica que se presenta bajo la superficie en contacto, es decir, al
incrementarse la temperatura, se incrementa la capa de Oxido, y se genera menor
deformacion plastica bajo la superficie, tal y como se puede observar en las Figuras 74b,
75b, 76b 77b, 78b y 79b, pero también cabe sefialar que las altas temperaturas disminuyen
la SFE, por lo que la formacién de maclas se veria limitada. En este contexto, Bleck y
colaboradores [87] realizaron estudios sobre la deformacion en caliente de aceros alto
manganeso, y demuestran que el maclaje tiende a disminuir con el incremento de la
temperatura, debido a que la SFE necesaria para que una macla se forme se ve disminuida

por el aumento de la temperatura.

3.6.1.2 Andlisis de maclas (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo (0 < 3°)

En las Figuras 80, 81, 82, 83, 84 y 85 se muestran limites de grano (6 > 12°) (lineas
negras), maclas (CSL-3) (lineas negras con rojo) y limites de grano de angulo bajo (6 < 3°)
(lineas verdes), en condiciones de baja velocidad (0.219 m/s) y alta velocidad de
deslizamiento (0.868 m/s), para los diferentes aceros bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V,
Moy Ti/B).
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a) TWIPEREle

Zona de alta deformacion plastica

b) TWI1P-REF

Zona dg alta'deformacion plistica

Figura 80. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas
(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (6 < 3°), de
la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-REF, a baja (a) 0.219 m/sy
103.5 N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/s 'y 103.5 N.
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a) TWIP-Nb

Zona de alta deformacién plastica

b) TWIP-Nb

Zona'de alta deformacion plastica

Figura 81. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas
(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (0 < 3°), de
la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-NDb, a baja (a) 0.219 m/s 'y
103.5 N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a3y EWIP-Ti

Zona dé-alta deformacion pliastica

b) TWIP-Ti

Zona de alta deformacion plastica

Figura 82. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas

(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (6 < 3°), de

la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-Ti, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5
N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP=V

Zonade alta deformacion’ plastica

b) TWIP-V

Zona de alta deformacion plastica

Figura 83. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas

(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (0 < 3°), de

la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-V, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5
N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/s 'y 103.5 N.
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a) TWIP-Mo

Zona der altaideloy maCionplistica £

b) TWIP-Mo

Zona dealta defor macion plastica

Figura 84. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas
(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (0 < 3°), de
la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-Mo, a baja (a) 0.219 m/s 'y
103.5 N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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a) TWIP-Ti/B

Zona de alta deformacion plastica

by T WIP-Ti/B

Zona de alta deformacion plastica

Figura 85. Micrografias MEB-EBSD, mostrando limites de grano (lineas negras) (6 > 12°), maclas
(lineas negras con rojo) (CSL-3) y limites de grano de angulo bajo < 3° (lineas verdes) (0 < 3°), de
la seccion transversal de la muestra de desgaste para el acero TWIP-Ti/B, a baja (a) 0.219 m/sy
103.5 N y alta velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.

De las Figuras 80-85 se puede observar una zona de alta deformacién plastica, con un
espesor de aproximadamente 10 um, la cual esta representada por limites de grano de
angulo bajo (6 < 3°) (lineas verdes), y que es producto de la alta deformacion plastica que
ocurre en esta zona. Es evidente también que esta alta deformacion pléstica tiende a
decrecer conforme se incrementa la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), cuyo

comportamiento se relaciona con el nivel de proteccion que ejerce la capa de 6xido que se
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forma, evitando el contacto directo metal-metal y de este modo se genera una disminucion
en la deformacion pléstica que ocurre por debajo de la superficie en contacto, y por
consiguiente un menor desgaste. En este sentido, como se menciond anteriormente, las
temperaturas que se generan en la superficie en contacto (arriba de 400 °C), actlan
alterando la SFE necesaria para que una macla se forme, lo cual es la razon de que existan
muchas subestructuras (lineas verdes) y practicamente nulo maclaje (lineas negras con
rojo), por debajo de la superficie en contacto. Bajo este contexto, varios investigadores [74,
87-89] sugieren que la energia necesaria para que se presente el mecanismo de maclaje
tiende a disminuir con el incremento de la temperatura, lo cual estd acorde con los
resultados presentados en esta investigacion.

Por otro lado, es necesario mencionar que aunque no se observen maclas por debajo de la
superficie de contacto mediante esta técnica, no significa que no estén presentes, el hecho
es que se ven disminuidas en gran medida por el incremento de la temperatura al aumentar
la carga (52.6 — 154.4 N) y velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s). Por otro lado,
las maclas de deformacion tienden a ser muy finas, y muy probablemente el nivel de

resolucion empleado no fue suficiente para revelarlas en una zona tan pequefia.

3.6.1.3 Andlisis de figuras de polo inversas (IPF)
En las Figuras 86, 87, 88, 89, 90 y 91 se muestran figuras de polo inversas (IPF), en

condiciones de baja (0.219 m/s) y alta velocidad de deslizamiento (0.868 m/s), para los
diferentes aceros bajo estudio (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Figura 86. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-REF, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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Figura 87. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-ND, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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Figura 88. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-Ti, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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Figura 89. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-V, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.
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Figura 90. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-Mo, a baja (a) 0.219 m/sy 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.

117



@

“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Figura 91. Micrografias MEB-EBSD, mostrando IPF (Figura Inversa de Polo), de la seccion
transversal de la muestra desgastada para el acero TWIP-Ti/B, a baja (a) 0.219 m/s y 103.5 N y alta
velocidad de deslizamiento (b) 0.868 m/sy 103.5 N.

En estas imagenes se puede observar que no existe una clara tendencia de textura de
deformacion preferencial hacia la zona donde ocurrio la maxima deformacion pléstica,
siendo la componente tipo Brass la que presenta una ligera tendencia [90-95], un analisis
mas centrado en la zona de maxima deformacion plastica podria dar resultados mas
satisfactorios. Por otro lado, se distingue ligeramente la presencia de texturas de

recristalizacion tipo Goss y Cube, las cuales son producto de las diferentes etapas de
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acondicionamiento termo-mecéanico a que fueron sometidos los aceros TWIP bajo estudio y
que son caracteristicas de metales FCC [90-95].

Es conveniente mencionar que las Figuras de Polo Inversas (IPF) solo muestran de manera
cualitativa las orientaciones preferenciales, que resultan tanto de la condicion de partida del
material (condicion de solubilizado) como de la deformacién plastica sufrida durante el
contacto tribologico, sin embargo, para conocer con mayor precision las componentes de
orientacion especificas desarrolladas durante las diferentes etapas (solubilizado y
deformacion plastica), es necesario realizar un analisis detallado de las funciones de

densidad de orientacién (ODF, Orientation Distribution Function).

Ademas, de acuerdo a la literatura y como se viene mencionando, se puede hacer mencion a
2 tipos de textura de recristalizacion presentes bajo las condiciones de partida de los
materiales bajo estudio (condicion de solubilizado), que como ya se menciono son la Goss
y Cube. En este sentido, Bracke y colaboradores [96] reportaron que la textura tipo Cube es
la que predomina después de la aplicacion de un tratamiento térmico a un acero TWIP
(Fe22Mn0.6C); mientras que Saleh y colaboradores [97] encontraron que la textura tipo
Goss es otra textura predominante después de la aplicacion de un tratamiento térmico de
recocido, también en un acero TWIP (Fe24Mn3AI2Si1Ni0.06C). Por otro lado, respecto a
las texturas de deformacion en aceros TWIP, Barbier, Fang y colaboradores [98, 99],
mostraron que la componente de textura tipo Copper en la direccion de deslizamiento
<111> es la predominante durante un ensayo de traccion a temperatura ambiente; mientras
que Peng y colaboradores [100, 101] reportaron que durante un ensayo de compresion la
textura principal tiende a ser de tipo Brass. Resultados similares fueron encontrados en la
presente investigacion dada las caracteristicas de estado de esfuerzos presentes durante los

ensayos de desgaste.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES
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CAPITULO IV. CONCLUSIONES.

Las conclusiones obtenidas durante el presente trabajo de investigacion doctoral son las

siguientes:

1.- Los aceros TWIP bajo estudio en condicion de solubilizado presentan la fase austenita
estable, con tamafio de grano en el rango de 37.9 a 147.6 um, el cual tiende a disminuir por
efecto de la adicion de elementos microaleantes. Las propiedades mecénicas de los aceros
TWIP aumentan ligeramente por efecto de la adicion de elementos microaleantes.

2.- En general la resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio mejora al
aumentar la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), debido a la formacién de una
pelicula protectora contra el desgaste, que minimiza el contacto directo metal-metal y

favorece el incremento en la resistencia al desgaste.

3.- La carga tiene un efecto menor que la velocidad de deslizamiento, debido a las altas
temperaturas generadas durante el contacto tribologico (arriba de 450°C), que limitan el
efecto de endurecimiento por deformacion sobre la superficie en contacto.

4.- El coeficiente de friccion tiende a disminuir de 0.9 a 0.4 conforme se incrementa la
velocidad de deslizamiento de 0.219 a 0.868 m/s, lo cual se debe a la formacion de una
capa protectora contra el desgaste que reduce el contacto entre ambas superficies (aceros
TWIP y contracara). Por otro lado, el coeficiente de friccidn tiene una ligera tendencia
también a disminuir con el incremento de la carga, asociado a la formacion de una

tribocapa que reduce el contacto metal-metal.

5.- Las temperaturas medidas cerca de la superficie confirmaron que tanto al aumentar la
velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s) como la carga (52.6 — 154.4 N), también se
incrementa la temperatura, lo que favorece el incremento de una capa de 6xido, que mejora

la resistencia al desgaste de los aceros TWIP bajo estudio.
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6.- La morfologia de las superficies desgastadas muestra altas concentraciones de 6xidos,

que tienden a aglomerarse conforme se aumenta la velocidad de deslizamiento (0.219 —
0.868 m/s), lo que redunda en una mayor capacidad de proteccion contra el desgaste.
También se detect6 la presencia de elementos de la contracara (Mo, W, Cr y V), en las
condiciones de alta velocidad (0.603 y 0.868 m/s) y carga (103.5 y 154.4 N), producto de la
adhesion entre el pin y contracara debido a las altas temperaturas generadas durante las
diferentes condiciones de ensayo.

7.- Los analisis de difraccion de rayos-X de las superficies desgastadas, mostraron a la
magnetita (Fes0,;) y hematita (Fe,Oz) como los principales 6xidos responsables de la
resistencia al desgaste, y en menor proporcion otros 6xidos mas complejos (MnFe,0Os,
FeSiO y Mn,AlOQ,). Por otro lado, también se corrobor6 que no se presentan
transformaciones de fase durante las condiciones de ensayo, y que la Unica fase presente es
la austenita (FCC).

8.- Las morfologias de los fragmentos de desgaste mostraron grandes placas de 6xido que
fueron desprendidas a altas velocidades de deslizamiento (0.603 y 0.868 m/s). Por otro
lado, a bajas velocidades de deslizamiento (0.219 m/s) se encontraron placas mas pequefias,
ademas de finas particulas de 6xido, lo que demuestra mayor estabilidad de la capa de
oxido a velocidades altas de deslizamiento. Mediante MEB-EDS se corroboré la presencia
de elementos de la contracara a velocidades altas de deslizamiento, producto de la adhesion

entre el pin y contracara.

9.- El analisis de difraccion de rayos-X de los fragmentos de desgaste, evidencia los 6xidos
responsables de la resistencia al desgaste (magnetita (Fes04) y hematita (Fe,O3)), asi como
los oxidos complejos (MnFe,O3, FeSiO y Mn,AlO,) producto de las altas concentraciones
de Mn, Si y Al presentes en los aceros TWIP bajo estudio.

10.- El andlisis del espesor de capa de 6xido muestra que este aumenta con el incremento

de la velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), lo cual significa que la resistencia al
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desgaste en los aceros TWIP bajo estudio esta ligada al espesor de capa de oxido, es decir,

una capa de mayor espesor genera mejor resistencia al desgaste.

11.- Los andlisis EBSD de contraste de banda (BC) indican que el grado de deformacion
plastica por debajo de la superficie en contacto, tiende a disminuir con el aumento de la
velocidad de deslizamiento (0.219 — 0.868 m/s), lo que sugiere que tanto la temperatura
como la capa de dxido, tienen gran influencia en el nivel de deformacion pléastica que
ocurre por debajo de la superficie en contacto, es decir, una mayor temperatura genera
mayor espesor de 6xido y esto en su conjunto disminuye el grado de deformacion por
debajo de la superficie en contacto, mejorando de esta manera la resistencia al desgaste de
los aceros TWIP bajo estudio.

12.- Los analisis EBSD de maclas (CSL-3) y limites de grano mostraron alta deformacion
plastica en la zona inmediata al contacto tribolégico, la cual se caracteriza por limites de
grano de angulo bajo (6 < 3°) producto de la alta deformacién pléstica que ocurre en esta
zona. Por otro lado, mediante esta técnica no se tiene evidencia clara de la presencia masiva

de maclas de deformacion (CSL-3).

13. Los andlisis de figuras de polo inversas (EBSD-IPF) mostraron ligeras tendencias de
textura, tanto en la condicién de partida (tratamiento térmico de solubilizado) donde se
detectan componentes "Goss" y "Cube", asi como en la zona de alta deformacién plastica
por debajo de la superficie de contacto en las probetas ensayadas, donde se detectan las
componentes "Copper y Brass".

14.- EIl principal mecanismo de desgaste actuante bajo las condiciones presentadas es la
reaccion trioquimica (desgaste oxidativo), caracteristica de aleaciones base hierro que
presentan la condicion de deslizamiento en seco bajo un ambiente con la presencia de
oxigeno, y actuando en menor proporcion el adhesivo, lo cual en conjunto es influenciado

por las altas temperaturas generadas durante los diferentes ensayos.

123



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

15.- En general, los resultados obtenidos en la presente investigacion indican que los
elementos microaleantes tienen poca influencia sobre la resistencia al desgaste de los aceros
TWIP bajo estudio, debido al fendémeno de “oxidacion”, que tiende a igualar las

caracteristicas de todos los aceros (TWIP-REF, Nb, Ti, V, Mo y Ti/B).
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Recomendaciones y trabajo futuro

» Debido al proceso de oxidacion presente durante las condiciones de deslizamiento
en seco, el efecto que podria tener la adicion de los elementos microaleantes (Nb,
Ti, V, Mo y Ti/B), se ve practicamente anulado, de ahi que el presente autor, sugiera
mostrar resultados de resistencia al desgaste bajo condiciones con lubricacion o con
ausencia de oxigeno, donde presumiblemente el efecto del maclaje y la adicion de
los elementos microaleantes seria mas cuantificable.

» Realizar andlisis EBSD con un paso mas pequefio (0.02 um aproximadamente), para
poder determinar si existen o no maclas de deformacion por debajo de la superficie
en contacto, y asi determinar una posible correlacion entre el nivel de maclaje y los
resultados de desgaste.

» Realizar anélisis ODFs para determinar con mayor precision, las posibles texturas

de deformacion generadas durante el proceso de desgaste, y poder correlacionarlas
también con los resultados de desgaste.
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ANEXO A.

Difraccidn de electrones retro-dispersados (Electron Backscattered Difraction,
EBSD).

La técnica de difraccion de electrones retro-dispersados (del inglés Electron Backscattered
Difraction, EBSD) se basa en la adquisicion de los patrones de dispersion de las muestras
en volumen analizadas mediante un microscopio electronico de barrido, acoplado con un
detector EBSD HKL Technology®. El descubrimiento principal de esos patrones se
remonta a 1928 cuando Kikuchi [102] dirigié un rayo de electrones de 50 keV hacia un
plano de clivaje de Calcita con un &ngulo incidente de 6°. A partir de ahi se llevaron a cabo
diversas investigaciones para el desarrollo de la técnica [103-107]. El patrén de electrones
retro-dispersados (del inglés Electron Back-scattering Pattern, EBSP) consiste en una
agrupacion de lineas que se interceptan entre si, llamadas bandas o lineas de Kikuchi (KB)
(Figura 92). Las KB pueden ser explicadas con razonamientos puramente geométricos a
partir del conocimiento de la Ley de Bragg sobre la difraccion de los planos cristalinos. La

formacion de un EBSP se describe a continuacion:

(202)

EBSP

' Celda unitaria
de Silicio

Figura 92. Tres planos de la familia {2203} son proyectados sobre la pantalla de fosforo como pares
de conos casi planos (solo una pequefia parte del cono se muestra). Los conos interceptan como

hipérbolas y definen las esquinas de las bandas de Kikuchi [108].
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a) Los electrones chocan con la muestra, y desde el punto de impacto son dispersados
anelasticamente, perdiendo aproximadamente el 1% de su energia, lo cual produce un

ligero ensanchamiento de la linea.

b) La dispersion produce que los electrones viajen en direcciones aleatorias dentro de un

pequefio volumen, lo cual es un punto de inicio.

c) Los electrones que cumplen con la condicion de difraccion de Bragg para un plano en
particular, son detectados de manera diferente a los demas, produciendo un cambio de

intensidad.

d) Para cada plano cristalino, los electrones forman dos conos que interceptan el plano de
imagen como hipérbolas. Las cuales representan a las lineas de Kikuchi casi en forma de

linea recta.

Figura 93. a) Vista lateral del detector de EBSD, la muestra de analisis, la pantalla de fésforo y el
diodo detector de dispersion, b) Primeros patrones de electrones retro-dispersados (EBSP)
indexados por Venables [107].

El hardware de adquisicion de EBSD comprende una camara CCD (del inglés Coupling
Charge Detector o Detector de Carga Acoplada) muy sensible y un sistema para el
procesamiento de imagenes. Cuando el rayo primario interactda con la red cristalina, los
electrones retro-dispersados de baja energia son canalizados en diferentes caminos que
producen interferencias constructivas y destructivas. El software controla la adquisicion de
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datos mediante el escaneo del haz sobre la muestra en un area mallada de muestras
inclinadas entre 60° y 70° con respecto a la horizontal, obteniendo la solucién de los
patrones de difraccion en cada punto y almacenando los datos, Figura 93(a).
Adicionalmente, se requiere el uso de un software para analizar, manipular y mostrar los
datos recolectados, lo cual permite realizar un analisis microestructural muy completo: el
estudio de las orientaciones cristalinas, el analisis de fases existentes, la caracterizacion y
andlisis de la distribucién de los limites de grano, asi como la evolucién de la microtextura

durante el proceso de deformacion, Figura 93(b).
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ANEXO B.

Anélisis de la orientacion y texturas cristalinas por EBSD.

Uno de los cambios importantes que puede sufrir un material policristalino durante un
proceso de conformado es la formacion de nuevas texturas (orientacion preferente de los
granos en determinadas direcciones cristalogréaficas). El estudio de texturas estd basado en
la determinacion de direcciones preferenciales de orientacion de forma cualitativa y el
calculo de la fraccion de volumen asociada a cada una de esas orientaciones de forma

cuantitativa.

a)

1PF colounng lon fec
0

Figura 94. a) Ejemplo de un modelo estadistico representativo de la microestructura real, b) mapa
de EBSD de la microestructura de un acero TWIP [109].

Dado que muchas propiedades de los materiales son anisotropicas, el estudio de la textura
tiene numerosas aplicaciones, entre las que destaca el control de los procesos de
conformado. La textura esta representada matematicamente por una funcion de distribucién
de orientaciones (del inglés: Orientation Distribution Function, ODF), la cual define la
probabilidad f (g) que un volumen elemental (dv) presente una determinada orientacion
cristalina (g). La ODF puede obtenerse experimentalmente mediante MEB-EBSD, Figura
94(a), basada en la cuantificacion de la fraccion de volumen de cada orientacion en el area
mapeada, Figura 94(b), o puede derivarse de una figura de polos obtenida mediante

difraccion de rayos-X o neutrones. Las texturas que suelen encontrarse en metales fcc, sus
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respectivas componentes, asi como los angulos de Euler correspondientes se resumen en la
Tabla 10.

Tabla 10. indices de Miller y angulos de Euler de las orientaciones con texturas para
materiales FCC [110, 111].

COMPONENTE {hklI} <uvw> Angulos de Euler
(Bunge)

0 ([)2‘

Deformacion {011} <211>
S {123} <634>| 55 | 35 | 65
Cu {112} <111>| 90 | 30 | 45
Shear; {001} <110>| O 0 45
Shear, {111} <110>| O 55 | 45
Shear; {112} <110>| O 35 | 45
Recristalizacion Goss {011} <001>| O 45 0
Cube {001} <100>| O 0 0
RCrp1 {013} <100>| O 20 0
RCrp2 {023} <100>| O 35 0
RCnp1 {001} <310>| 20 0 0
RCnp2 {001} <320> | 35 0 0
P {011} <122>| 70 | 45 0
Q {013} <231>| 55 | 20 0
R {124} <211>| 55 | 75 | 25
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Dry Sliding Wear Behavior of a High-Mn Austenitic Twinning Induced Plasticity (TWIP)
Steel Microalloyed with Ti

V.H. Mercado, I Mejia, A. Bedolla-Jacuinde

Instituto de Investigaciones Metalurgicas, Universidad Michoacana de San Nicolas de Hidalgo,
Edificio “U-57, Ciudad Universitaria, 58066 Morzlia, Michoacan, México. E-mail:
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ABSTRACT

High-Mn austenitic twinning induced plasticity (TWIP) steels are the object of intense
worldwide scientific study due to the promising combination of strength and ductility of these
alloys. Mechanical behavior of this family of new generation steels has been extensively studied
recently. However, limited information regarding their tribological properties is available in the
literature. The aim of this research work is to study the wear behavior of a high-Mn austenitic
Fe—20Mn—1.55i—1.5A1-0.4C TWIP steel microalloyved with Ti. The wear behavior was evaluated
under dry sliding condition by the ‘“pin-on-ring”’ method. For this purpose, solution-treated
samples were worn for 10 ki against a counterface disc made of hardened AISI M2 steel, under
loads of 52, 103 and 154 N, and at speeds of 0.20, 0.60 and .86 m/s. The wear resistance was
evaluated from the average wear rate. Wear debris and worn swfaces were characterized by
scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS). The Ti
addition to TWIP stee] slightly improved the wear resistance particularly at a speed of 0.86 m/s
and at loads of 52 and 103 N. Results show that the wear resistance increases with increasing
sliding speed. This is attributed to the formation of an oxide layer acting as a protective layver
against wear, which suggests that the main wear mechanism for the stndied TWIP steel nnder
these conditions is oxidative.

INTRODUCTION

High-Mn austenitic TWIP steels are currently one of the most attractive metallic materials
for structural applications in the automobile, high speed-train and building industrizs due to their
unique combination of strength and elongation [1,2]. These steels can provide both high strength
and large ductility becanse twins produce plastic deformation and, at the same time, twin
bonndaries act as an obstacle for the dislocations movement [2]. The occurrence of twinning
strongly depends on the stacking fault energy, which in turn depends on the chemical
composition and temperature [3]. Reyes-Calderdn et al. [4] have reported that the presence of
microalloying elements such as Ti in high-Mn TWIP steel has a direct effect on the hot
deformation activation energy {(Quw), which increases up to 16%. However, very little
information is available in the literature concerning steels of the Fe-Mn-Al-Si system. The
literature on the wear behavior of high-Mn austenitic steels was initially focused on the Hadfield
steels, because this kind of steel has been widely used for railway switches and crossings for
more than a century [5]. The good wear resistance of this kind of steel in the presence of impact
loads is directly related to rapid work hardening, which is attributed to fine mechanical twinning,
stacking fault-dislocation interactions, and carbon atom-dislocation interactions [6-8]. In the last
vears, the study of mechanical behavior of new generation TWIP steels has been extensively
studied. However, there are just a few studies strictly focused on their tribological properties.
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The main objective of this work is to study the wear behavior of a high-Mn austenitic Fe-20Mn-
1.58i-1.5A1-0.4C TWIP steel microalloyed with Ti. particularly the effect of the sliding rate and
load on the wear rate.

EXPERIMENTAL DETAILS

A high-Mn austenitic Fe-20Mn-1.5Si-1.5A1-0.4C TWIP steel microalloyed with Ti was
melted under laboratory conditions using high purity raw materials, in a 25 kg capacity induction
furnace. Chemical composition of the studied TWIP steel is shown in Table L.

Table I. Chemical analysis of the studied TWIP steel microalloyed with Ti (wt %),
TWIP Steel C Mn Al Si Ti Fe

TWIP-Ti 0.40 20 1.5 1.5 | 0.03 | Bal

Rectangular specimens were homogenized at 1200 °C for 5h and slowly cooled down to
room temperature. Specimens were reheated at 1200 °C and rolled to 60 % thickness reduction.
followed by solution heat treatment at 1150 °C for 1h and then water quenched. The wear
behavior was evaluated under dry sliding conditions b;y the “‘pin-on-ring”’ method. For this
purpose. solution-treated samples of 10 x 10 x 15 mm™ were worn for 10 km against a 6 cm
diameter counter face disc made of hardened (63HRC) AISI M2 tool steel. The experiments
were undertaken at room temperature and both pin and counter face were polished with 1 pm
diamond paste. The applied loads were 52, 103 and 154 N, and the linear sliding rates were 0.20.
0.60 and 0.86 m/s. Wear debris and worn surfaces were characterized using scanning electron
microscopy (SEM) and energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS).

DISCUSSION

Wear resistance as a function of the average wear rate

Fig. 1 shows the average wear rate as a function of the applied load during the sliding wear
test of the studied Fe-20Mn-1.5S8i-1.5A1-0.4C TWIP steel microalloyed with Ti after 10 km
sliding distance.
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Figure 1. Average wear rate of the studied TWIP-Ti steel under different conditions of sliding
wear.
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TWIP-Ti steel shows that wear rate decreases at high sliding rate (0.86 and 0.60 m/s) and
the effect of load is very low at these higher sliding speeds. However. at low sliding rate (0.20
m/s) the average wear rate tends to decrease as the applied load increases. It is well-known that
applied load. speed rate and type of contact (rolling or/and sliding) are traditionally considered as
the most important parameters in the wear testing of materials [9-11]. which is entirely in
accordance with the current TWIP steel. On the other hand. all mechanisms known for
strengthening of bulk metals can be activated locally in the surface layer during tribological
contact. e.g.. deformation hardening. grain refinement. hard phase generation. solute
strengthening. particle strengthening. etc. [12]. The most marked difference in the wear behavior
was noted for the experiments at 103 N and 0.2 m/s. where the average wear rate is the highest.
which is associated with the formation of an oxide protective layer against wear. This oxide layer
is supposed to get a large thickness since it must be well attached to the substrate. and the level
of attachment may be defined by the degree of deformation of the substrate just below the oxide
layer. as shown in Fig, 2. The authors consider that the Ti-microalloyed steel. due to the presence
of TiC precipitates. develops a very low deformation below the wormn surface. which allows the
formation of a protective thick oxide layer. When this thick layer detaches from the substrate.
large lamellas will be observed from the wear debris, as shown in Fig. Sb. The effect of TiC as
particle-strengthening below the worn surface maybe negligible for more severe wear conditions
(154 N and 0.86 m/s) and wear rate consequently increases. Many authors [13-14] have
determined that at high loads, the contact temperature is increased. This temperature may be
greater than 400 °C if the sliding rate and contact pressure are sufficiently high. which induces
the oxidative wear of steels.
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Figure 2. LOM and SEM micrographs showing detail of the oxide and defonned surface layers
of the TWIP-Ti steel.

Base metal
20 pm

Results of Mejia et al. [15] about average wear rate of non-microalloyed TWIP steel show
similar trends: wear rate decreases at high sliding rate (0.86 m/s). However, af low sliding rate
{(0.20 m/s) the average wear rate tends to decrease as the applied load increases. Despite the fact
that the TWIP-Ti steel is harder, the wear behavior is similar to the non-microalloyed steel.
although a better wear resistance associated to a higher hardness would be expected. according to
Archard’s law [16]. The most marked difference in the wear behavior was noted for the
experiments at 52 and 154 N and 0.2 m/s. where the average wear rate is lower for the TWIP-Ti
steel.
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Worn surfaces

Fig. 3 shows high magnification SEM images of the worn surface of TWIP-Ti steel. As can
be seen. the worn surface topography is covered with oxides. which are distributed between
asperities. The worn surface is smooth and exhibits the distinct feature of an elevated. oxidized
plateau with defined borders from its surroundings. Loosely adhering granular debris are lying
on the surface. appearing to be the outcome of the layer’s disintegration. According to Inman et
al. [17]. mild-oxidational wear is developed under the present tribological conditions and it is
evidenced by the oxidation of acting bodies’ debris. At room temperatures these debris remain in
the form of loose particles. whilst from 500 °C the particles become compacted and sintered
together to form a wear protective ‘‘glaze’’ layer. Interrelation and interdependence of tribo-
oxidation and fragmentation or delamination of the surface layers of metals are the basis of mild
wear operating conditions [18].

™ LM
. L

Figure 3. Worn surface morphologies of the TWIP-Ti steel after different conditions of sliding
wear: (a) 52 N and 0.20 mv/s: (b) 103 N and 0.20 mv/s: (c) 154 N and 0.20 mv/s.

It is well-known that the tribological functions of oxides formed during friction processes
prevent the metallic contact between sliding surfaces and serve as a supplementary and effective
lubricant [19]. In the case of mild-oxidative wear of ferrous surfaces. the contact temperature is
high enongh to cause local ‘‘hot-spot’’ oxidation. This oxide film is thin. patchy. brittle. and
spalls off at a critical thickness. SEM-EDS analysis of the worn surface shows that the films
contain significant quantities of oxyvgen as well as the constituents of TWIP-Ti steel (Mn. Al and
Si), as shown in Fig. 4a at low sliding rate and load. It is worth noting that the typical
constituents of the AISI M2 counterface disc such as Mo. W. Cr and V are contained at high
sliding rate and load condition (see Fig. 4b). which suggests mass transfer by severe wear
condition.
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Figure 4. SEM-EDS analysis of worn surface for the TWIP-Ti steel. (a) 0.20 mv/s and 52 N and
(b) 0.86 m/s and 154 N.

Wear debris analysis

7 [ S o ¥

Figure 5. SEM micrographs of wear debris for the TWIP-Ti steel: (a) 52 N and 0.20 my/s; (b) 103
N and 0.20 m/s; (¢) 154 N and 0.20 m/s.

Fig. § shows the wear debris of the TWIP-Ti steel. In general, wear debris of this steel
consists of a mixture of oxide particles and plate-like metallic powders. Straffelini et al. [13]
have demonstrated that the formation of rounded and agglomerated oxide particles is a result of
oxidative wear. These results suggest that one of the main wear mechanisms in the TWIP steel
microalloyed with Ti is oxidative under the test conditions.

CONCLUSIONS

The studied microalloyed TWIP-Ti steel shows a significant increase of the wear resistance
in terms of average wear rate as the sliding speed increased from 0.20 to 0.86 m/s at any applied
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load. The load had very low influence on the wear rate for the tests undertaken at 0.86 m/s
sliding speed. On the other hand, a decrease in wear rate was noted for the speed of 0.20 m/s and
it was attributed to the development of a protective oxide layer. The main wear mechanism in
microalloyed TWIP-Ti steel may be oxidative: particularly at 0.86 mv/s sliding speed. the
oxidation level is so high that the effect of load is negligible in determining the wear rate. The
Ti-microalloying addition to present TWIP steel slightly improved the wear resistance only for
the applied loads of 56 and 154 N and at sliding speed of 0.20 m/s. which could be associated
with precipitation and strain hardening.

ACKNOWLEDGMENTS

The authors would like to thank the National Council on Science and Technology (Consejo
Nacional de Ciencia y Tecnologia-México) for the support during the project CB-2012-01-
0177572. The present research project was also supported by the Coordinacion de la
Investigacion Cientifica-UMSNH (Meéxico) (CIC-1.8). V.H. Mercado's studies are sponsored by
the National Council on Science and Technology (Consejo Nacional de Ciencia v Tecnologia-
Mexico), N.B. [242326].

REFERENCES

. O. Gréssel. L. Kriiger. G. Frommeyer and L.W. Meyer. J. Plasticity 16. 1392-1409 (2000).

O. Bouaziz and N. Guelton. Mater. Sci. Eng. 4 319-321. 246-249 (2001).

3. A Soulami. K.S. Choi. Y.F. Shen. W. Liu. X. Sun and M.A. Khaleel. Mater. Sci. Eng. 4 528,

1402-1408 (2011).

F. Reyes-Calderon. I. Mejia and J.M. Cabrera. Mater. Sci. Eng. 4 562, 46-52 (2013).

P. Clayton. R. Devanathan, N. Jin and R.K. Steele. Infernational Conference on Rail Quality

and Maintenance for Modern Rail Way Operation. edited by J.J. Kalker (Kluwer Academic

Publishers, Delft, 1992). pp. 41-51.

6. K.S. Raghavan. A.S. Sastri and M.J. Marcinkowski. Transactions of the Metallurgical Society

of AIME 245, 1569-1575 (1969).

Dj. Drobnjak and J.G. Parr, Metall. Mater. Trans. B 1, 759-765 (1970).

8. C.H. White and R.W.K. Honeycombe, J. Iron Steel Ini. 200. 457-466 (1963).

9. S.M. Hsu. M.C. Shen and A.W. Ruff. Tribol. Int. 30, 377-383 (1997).

10. M.C.M. Farias. R.M. Souza. A. Sinatora and D.K. Tanaka. Wear 263, 773-781 (2007).

11. S.C. Lim, Tribol. Int. 35, 717-723 (2002).

12. W.D. Callister Jr.. Materials Science and Engineering-4An Introduction. (John Wiley and
Sons, Inc., New York. 2003), pp. 188-191.

13. G. Straffelini. D. Trabucco and A. Molinari. Wear 250, 485-491 (2001).

14. TF.T. Quinn. J.L. Sullivan and D.M. Rowsan, Wear 94. 175-191 (1984).

15. I Mejia. A. Bedolla-Jacuinde and I.R. Pablo. Wear 301. 590-597 (2013).

16. I.F. Archard. J. Appl. Phys. 24, 981-988 (1953).

17. LA. Inman, P.K. Datta, H.L. Du. J.S. Burnell-Gray. S. Pierzgalski and Q. Luo. Tribol. Int.
38. 812-818 (2005).

18. L1 Garbar, Tribol. Int. 35, 749-755 (2002).

19. H. Kato. Tribol. Int. 41, 735-742 (2008).

|

s

:-l

147



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

12T

SchdarOne Manuscr. pts

Journal of Materials Engineering and Performance

Preview

From:

<C
Subject:
Body:

asthanar@uwstout.edu

vic_210583fyahoo.com.mx

Journal of Materials Engireering and Performance - Decision on Manuscript ID JMEP-16-06-10842

L9-Sep-2016
Dear Mr. Mercado Lemus:

Manuscript 20 JMEP-16-06-10842 entitled "Effect of lozd and sliding -ate on the wear behavior of
Ti-containing TWIP steel" which you submitted to the Journal of Materials Engineering and
Performance, has been reviewed. The camments of the reviewsar(s) are included at the bottom of
this letter.

The reviewzr(s) have recommended pLblication, but 2150 suggest some minor revisions to your
manuscript. Therefare, 1 invite you to respond to the reviewer(s}' comments and revise your
manuscript.

To revise your manuscrpt, log mle hips:f/moananuscnpteenbal comfymep and enter your
Author Center, where you will find your manuscript tite listed under "Manuscripts with Decisions "
Under "Acticns," click on "Create a Rev sion.” Your manuscript number has been appended to
denote a revision.

¥ou will be unable to make your revisions an the onignally submitted version of the manuscript,
nsliad, revise you manuscripl using 2 word processing program dand sove il on yaur computer.
Please alse hughlight the changes to your manuscript within the decument by using the track
changes mode in MS Word ar by using =old or colorec text.

Once the revised manuscript is prepared, you can upload it and sutmit it through your Author
Canter.

when submitting your revised manuser.pt, you will be able to respond to the comments made by
the reviewer{s) in the space provided. You can use this space to document any changes you
mazke to thz original manuscript. In ordzr to expedite the processing of the revised manuscript,
please be =5 specific as possible in you- response to the reviewer(s .

[MPORTANT: Yaur original files are ava:lable to you when you upload yaur revised manuscript.
Please delete any redundant files before completing the subrission,

Because we are trying te “acilitate ime v publication of manuscripts submitted to the Journal of

Materials Ergineering anc Performance. your revised manuscript should be uploaded as soon a5
possible. If it is not possitle for you to submit your revision in a reasonable amount of time, we
may have to cansider your paper as 2 new submissipn.

Once again, thank you far submitting your manuscrip: to the Journal of Materials Engineering and
Performance and I look farward to receiving your revision.

Sincerely,

Cr. Rajiv Asthanz

Ediler in Chiesf, Journal of Matenals Lngneering and Berformance
asthanar@uwstout.edu

148




“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO
DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Page 1 of 28 Journal of Materials Engineering and Performance

=T B R L R LR O R

12 Effect of load and sliding rate on the wear behavior of Ti-containing

14 TWIP steel

18 V.H. Mercado™. I Mejia® . A. Bedolla-Tacuinde®

23 "stituto de Investigaciones Metalorgicas.
25 Universidad Michoacana de San Nicolas de Hidalgo.
7 Edificio “U-5". Cindad Universitaria. 58066 Morelia. Michoacan Mexico.

cg * Corresponding author. Tel.: +52 (443) 322 3500 Ext: 4034; Fax: +52 (443) 322 3500
57 Ext: 4010. E-mail address: vic 210583 fvahoo.commx. imejia pranadosfomail com

149



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO

0 =) @ Lh de L R =

DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Journal of Materials Engineering and Performance

Abstract

This work studied the effects of load and sliding rate on the wear behavior under drv sliding
contact of a Ti-containing high-Mn austenitic Fe—21Mn—1.25i-1 6AI-0 45C TWIP steel
The wear behavior was investigated using a pin-on-ring configuration. For this purpose, as-
solution heat treated samples were worn at different loads (33, 104, 1534 W) and sliding rates
(022060, 087 m's). TWIP steels in as-solution condition were characterized by optical
nucroscopy (LOM), X-ray diffraction (XRD) and tensile and Vickers hardness test.
Likewise, wear debris and womn surfaces were characterized by scanming electron
mrcroscopy (SEM). energy dispersive spectroscopy (SEM-EDS) and XRD. In addition
worn surfaces were nickel-plated autocatalvticallv in order to protect the oxide and
deformed surface lavers generated under wear test conditions. In general. wear resistance of
the studied TWIP steels increases at high sliding rate. T1 addition to TWIP steel moderately

improves the wear behavior and the main wear mechamism is oxidative,

Kevwords: Twimning induced plasticity (TWIP) steel; Ti-microalloving element; Pin-on-

ring configuration; Shiding wear: Electroless nickel plating technique.

1. Introduction

Nowadays, high-Mn austenitic steels offer a perfect combination of high strength and
ductility by so-called twinmng mduced plasticity (TWIF) mechamsm. This “twinning”
deformation mechanism has been extensively studied in the past for many researches
around the world [1-4]. It 15 well-kmown, that the automotive industry increasingly requires
structural parts with excellent properties of strength, ductility and impact, where TWIP
steels have demostrated a lugh potencial for improving both safety of passengers and lower
fuel comsumption [5-7].

Recently, novel advanced ligh-strength steels (AHSS) are being researched and developed
[8]. which are characterized by a complex physical metallurgy, e solid solution and
precipitation hardening. phase fransformations. grain refinement and microalloving
elements in the composition. It 15 well-known that Ti. Nb, V and B additions significantly
improve the microstructure and strength of AHSS's [9]. particularly where vield strength is

relativelv low, such as TWIP steels. Different tvpes of microalloving elements added in
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small quantities. less than 0.2 wt %. can form carbides, mirides and carbonitrides. These
microalloving elements can generate an improvement in mechanical properties by grain
refinement and precipitation hardening. acceleration or retardation of phase transformations
and by affecting the diffiusion kinetics. In this context. Scott et al. [10] have reported that
addition of nucroalloying elements Ti, Nb and V to high-Mn steels improves the
mechanical properties in both hot and cold rolled condition and Ti additions produce the
highest increase of vield strength. Currently, there is not nmich information available in the
literature about Fe-Mn-Al-51 svstem. Initially, studies on wear behavior of high-Mn steels
was focused in Hadfield steels, which have been widely used for wear resistant parts in
industries such as ratlroad. nuning and foundry[11]. The good wear behavior under impact
loads in this kind of steels is associated to high work hardemng that induces v to o or &-
martensite transformation. formation of twins and dislocation inferactions [12-15]. Wear
and friction studies in Hadfield steels conducted by Bhattacharyva [16] shown that in drv
condition, both friction coefficient and wear rate increased at low sliding rate [16]. In the
last vears. the new generation TWIP steels have been extensivelv studied, particularly the
effect of chemical composition on the deformation mechanisms, mechanical properiies.
staclang fault energy (SFE) and phase transformations during cold deformation processes
[17-21]. However. there are not manv studies focused on their tribological properties.
Recently, Mejia et al. [22] worked with TWIP steels and found that wear resistance
improve as applied load increases. On the other hand. 51 et al. [23] determined that y—e
martensitic transformation improves wear resistance in high-silicon and high-manganese
steels. Tlus research work focuses on the effects of load and sliding rate on the wear

behavior of Ti-free and Ti-confaimng high-Mn austendtic TWIP stegls.

2. Material and methods

Ti-free (TW-INM) and Ti-containing {TW-Ti) Fe-21Mn-1.25:-1 6A1-045C TWIP steels
were made i an induction firnace in the Foundry Lab of the Metallurgical Research
Institute-UMSNH. Chemical compositions of the studied TWIP steels are shown in Table
1. Samples from the ingots were homogenized at 1200 °C and and rolled to 65% thickness

reduction, followed by solution heat treatment at 1130 °C. As-solution treated condition
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TWIP steels were charactenized by optical microscopy (LOM), X-ray diffraction (XED).

Wickers hardness and uniaxial tensile tests.

Table 1. Chemical analvsis of studied TWIP steels (wt %a).

TWIP Elements (wt. %a)
Steel C Mn Al Si Ti N Fe
TW-NM 045 21 1.6 12 - 0.012 Bal.
TW-Ti 045 21 1.6 12 0.05 0.022 Bal.

The average grain size was determined using the Sigma Scan Pro 5.0% software i
accordance with the Jeffries procedure described in ASTM E-112 [24]. Feduced ASTM-
EE [25] tensile test specimens were machimed from the as-solution treated plates and tested
in mmiaxial tension up to strain-to-failure in an INSTRON-3585H universal testing machine.
Strain hardening exponent (n) of the TWIP steels was calculated vsing the Hollomon model
[26]. The wear behavior was evaluated under drv sliding condition using a pin-on-ring
configuration. As-solution treated samples (0 x 10 x 14 mnr’) were wom for 10 km against
a 60 mm diameter counterface ring made of quenched and tempered (Q+T) AISI M2 tool
steel (63 HEC). Wear tests were carried out at room temperature at different loads (53, 104
and 154 W) and sliding rates (0.22, 0.60 and 0.87 m's). and both pin and counterface were
polished with 3 micron diamond paste (Fa=024pm) before each test. Friction coefficient
was measured dunng each test by a load cell and the weight losses were measured by a
precision balance. Wear resistance was determuined as a wear rate from the volume loss of
unit sliding distance (mm’'m). where the volume loss was achieved by the mass loss
divided by the density of the TWIP steel (7300 kg mr’). Wear debris and worn surfaces were
characterized using scanning electron mucroscopy (SEM). energy dispersive spectroscopy
(SEM-EDS) and XRD. XRD patterns were recorded using Cuk, radiation with scanning
rate of 0.015 °s” over a 26 range from 20° to 120°. Vickers hardness was measured with a
force of 100 kgf (HV/100) according to ASTM E 384 [27].

The worn surfaces were nickel-plated autocatalviically by the technicue of electroless

nickel plating. in order fo profect the oxide and deformed surface layvers generated under
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wear test conditions. The chemical composition of the solution nsed is shown in Table 2,
and the work conditions were as follows: pH = 4.5, temperature = 85 ° €. test time = 4

hours (all conditions). The specimens were then subjected to polishing at a speed of 130

=T R N R T O O

pm It is worth noting that polislung was carried out with reasonably low pressure and
using low flow of water in order to avoid altering the oxide layer generated during different
12 wear fest conditions. Finally. polished specimens were charactenzed using opfical
14 microscope  (LOMB), scamming electron mucroscope (SEM) and energy  dispersive

18 spectroscopy (SEM-EDS).

13 Table 2. Chemical composition of the electroless nickel plating solution [28, 29].

ey Component Chemical composition Quantiry
23 Warer H.O 500 ml
a5 Nickel sulfate NiSO. 4381
Sodmm hyvpophosphite NaH:POy 2208 g
Propiomic acid C3HzOn 6175 g
30 Lactic acid C3H50; 23758
32 Lead Fb 0002 g
34 Sodinm acetate (acetic acid) CHaCOONa 32g

3. Results and discussion

41 3.1. As-solurion heat rreated condition: microstructure, XRED and mechanical

43 properties.

Optical micrographs in as-solution heat treated condition for the studied TWIP steels are
46 shown in Fig. 1. As shown from micrographs. the microstructure consists mainly of
48 equiaxed austenite grains and the presence of annealing twins is evident in some grains.
50 The average gram size 15 113.9 = 797 and 37.9 + 27 8 pm, for Ti-free and Ti-contaiming

52 TWIP steels. respectively.

L
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Fig. 1. Optical micrographs of the studied TWIP steels in as-solution heat treated condition.
(a) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-containing TWIP steel.

XRD patterns in the as-solution heat treated condition for the TWIP steels are shown in
Fig. 2. Before wear test. XRD results showed a complete austenite (FCC) phase. It is worth
noting that was not detected anv phase transformation. and all specimens appear to be
single phase. Mechanical properties results reveal that TWIP steels in as-solution heat
treated condition have vielding strength (Y'S. 0.2% offset) of 355-378 MPa. ultimate tensile
strength (UTS) of 791-814 MPa and elongation (EL) to fracture of 62-78.4%. as shown
Table 3. In this case. YS and UTS values are closer for both TWIP steels. but %EL to
fracture of Ti-containing TWIP steel is lower than Ti-free one. which is associated to the
presence of Ti(C.N) precipitates

A

along austenite grain boundaries [30].

. ! ! ¥ Al 1 Al

—— NM - TWIP steel.
—— Ti- TWIP steel.

5 A B

o,

=, u ¢ o

$ A-y (111)

= B -y (200)
B C -y (220)

A c D-v {311)

l I °| € -1 (222)

L L o & o 1 o 1 4 1 Lo L o L o 0 o 1 o 1 . 1 2 1

16 20 30 40 50 G0 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160
Diffraction angle 26 [%)

Fig. 2. XRD patterns of the studied TWIP steels in as-solution heat treated condition.

154



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO

DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Page 7 of 28

7= I R = T, R 6 B

Journal of Materials Engineering and Performance

Table 3. Mechanical properties of the smdied TWIP steels m as-solution heat treated

condition.
Y5 (0.2 % Hardness
TWIP UTS | Elongartion to | Strain hardening S
- offset) aPa) | £ %) HV/50
stee MPa racture (% eXpOLEnt, i
(MPa) PORERTE 1 arpa)
2073
TW-NM 333 9 784 046
(2030 =40
224+ 4
TW-Ti 378 314 62 044
(2197 =38

It is worth mention that studied TWIP steels exhibit strain hardening exponent (ng) far
higher (0.48) than conventional carbon steels. In this case, the increase in strain hardening
rate 1s associated with twin boundaries acting as obstacles to dislocation glide ie_ a
sipnificant reduction in the dislocation slip mean free path. The observed increase in nig
value indicates that twinning strengthening mechanism plays an important role in the
studied TWIP steels. On the other hand, Vickers hardness value of Ti-containing TWIP
steel is slightly higher (224 HWV/50 (2197 MPa)) than the Ti-free one (207 HV/50 (2030
MPa)). which is associated with Ti addition by solid-solution and precipitation hardening.

and grain refinement as can be seen in Fig. 1b.

3.2. Wear resistance and friction coefficent results
Average wear rate of the studied TWIP steels as a function of shiding rate after 10 km

sliding distance during wear test is shown in Fig. 3.
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Fig. 3. Average wear rate of the smdied TWIP steels. {a) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-
contaiming TWTP steel.

As shown from Fig, 3. both TWIP steels show similar frends, 1e.. wear rate decreases as
shiding rate increases. and the applied load appears to have no significant effect. On the
other hand. at low sliding rate (0.22 m/s) the average wear rate tends to decrease as the
applied load increases, particularly in the Ti-containing TWIP steel Several researchers
suggest that applied load and sliding rate are the mamn parameters in the wear testing of
materiales [31-33]. wluch 15 completely in agreement with the present TWIP steel
Moreover, it 15 well-knovwn that strengtheming mechanism of bulk metals such as
deformation hardening. grain refinement. hard phase generation. solute strengthening and
particle strengthening. are also actived during tribological contact [34]. Tt is worth
mentioning that the most marked difference in the experiments was at 022 mv's and 104 N,
where the average wear rate exhibits the highest value which 1s associated with changes in
both friction coefficient and oxide laver thiclkmess, as will be discussed further on (see Figs.
4 and 14). In this context, oxide laver is suggested to get a large thickness and well attached
to substrate. whose attachment level is defined by the deformation level in the subsurface.
The present authors snggest that the Ti-containing TWIP steel develops low deformation
below the worn surface due to the presence of TiC precipitates. which promotes the
evolution of a protective thick oxide laver. In this way. if the oxide layer is removed from
subsirate. then large lamellas are remarkable i the wear debris, which is discussed furiher

in section 3.4 (Fig. 11d). The effect of TiC as particle-strengthening below the womn
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3 surface can be more significant for more severe wear conditions (154 W and 0.87 m's). and
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24 Fig. 4. Friction coefficient (i) evolution as a fimction of sliding distance. {a) Ti-free TWIP
25 ’ doa
26 steel and (b) Ti-containing TWIP steel.
27
28
gg Figs. 4 and 5 show the friction coefficient () under different conditions of sliding rate and
31 load of the present TWIP steels as a function of sliding distance. In general. friction
32 . o . : . .
a3 coefficient results indicate that this parameter tends fo a steady state regime, and it vanes
34 P g . - .
as between 0.4 and 1 for all test conditions. It 15 also clear that the frnction coefficient value 15
g? higher at low load (53 W), and lower at high sliding rate (0.87 m's). The increase in friction
38 coefficient is associated to direct metal-on-metal contact. which promotes the adhesion
39
40 mechanism On the other hand. the reduction in friction is caused by development of an
41 . .
49 oxide laver on the worn surface. which prevents the metal-on-metal contact.
:i It 15 clear that fruction coefficient (1) decreases as sliding rate mcreases: such a reduction s
:g associated with a thicker oxide laver acting as an effective lubricant. Bhattacharva's
47 research work [16] on Hadfield steel wear shows that under dry friction. friction coefficient
48 5 . S it ; :
49 and wear rate tend to decrease as sliding rate increases. which 1s typical of hard matenials
50 i z . . Z s
51 with slightlv negative slope 1 p values in a large range of shiding rates. On the other hand.
gi Straffelini et al. [35] and Quinn et al [36] have defermined that at high loads and shding
54 rates. the contact temperature 15 increased. This increase in temperature could be higher
35
56 than 400 °C if the sliding rate and contact pressure conditions are high enough and
57 s ; : G,
=g consequently oxidative wear is strongly promoted due to a lower p. as shown in Fig. 5
59
60 9
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Research work of the present authors [22] about wear behavior of Wb-containing TWIP
steel show sinular results, 1e, wear rate decreases as sliding rate increases. It was also
found that at low sliding rate, wear rate fends to decrease as applied load increases. It 15
worth noting that wear behavior 15 simular in both Ti-free and Ti-containing TWIP steel;
although according to Archard's law [37]. it would expect higher wear resistance with
higher hardness. In thus case. Ti-containing TWIP steel showed greater wear resistance for
the experiments at sliding rate of 0.22 m's and loads of 53 and 154 W. where the average

wear rate was lower compared to Ti-free TWIP steel.

“a) rwie-nm —a— 53N "I b) rwipti —a— 5N
w10 N =104 N
2 | =l THA N L =154 N
=T = 318
9 an | & i (R . .
]
i " .
1] ‘T
§ = g i
ol b 4 [E] S 4
a0 | 1 L | PR T T &0 | 1 i 1 1 | TR
D1 02 02 44 98 06 OT B 08 10 01 P2 DA @4 08 06 O7 UA 08 10
Shding rede (mish Shdirg rete (mish

Fig. 5. Friction coefficient as a finction of sliding rate. (a) Ti-free TWIP steel and (b} Ti-

containing TWIP steel.

3.3, Worn surfaces analysis

Figs. 6 and 8 show SEM images of the worn surfaces of the Ti-free and Ti-contaiming
TWIP steels, respectivelv, It is evident that the topography of the wom surface is covered
with oxide formations, which are distnibuted mostly between asperities. It 15 clear that wom
surface 15 smooth and it shows an elevated and oxidized platean with well-defined borders.
Also. poorly adhering granular debnis are along the swrface. which are the result of the
disintegration of layvers. On the basis the above. it 1s evident that mild-ocadational wear
behavior predominates in the current tnbological conditions. which is evidenced by the
oxidation of contact bodies and the formation of wear debris. as mentioned by Inman et al.
[38]. In this wav. at low temperatures these debris remain in the form of detached particles.
while at temperatures higher than 300 *C the particles become compacted and sintered

10
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together in order to form a protective laver against wear. According to Garbar [39]. the
interdependence between tribo-oxidation and fragmentation of the surface layers in metals

and metal allovs is the basis of mild-oxidational wear.

WoO~ND b WN -

2 Fig. 6. Wom surface morphologies of Ti-free TWIP steel after different conditions of
41 sliding wear. (2) 53 N and 0.22 my/s. (b) 53 N and 0.60 mv's. (¢) 53 N and 0.87 m's. (d) 104
43 Nand 0.22 m's. (e) 104 N and 0.60 mv/'s. (f) 104 N and 0.87 m's. (g) 154 N and 0.22 mvs.
45 (h) 154 N and 0.60 mv's. and (1) 154 N and 0.87 m's.
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keV : keV
Fig. 7. SEM-EDS analvsis of worn surface for Ti-free TWIP steel. (a) 0.22 m/s and 33 N
and (b3 087 m's and 1534 N.

Moreover. Kato [40] has determuned that oxides formed during friction processes prevent
the metallic contact between surfaces reducing the friction coefficient. which sigmificantly
improves the wear resistance. Tvpically, mild-oxidational wear in ferrous allovs is product
of high temperatures in the contact surface. which induces local ““hot-spot™ oxidation.
Thus. the resulting oxide laver is thin. patchy and battle. which spalls off at a critical
thickness. SEM-EDS characterization of the worn surface reveals the existence of
significant quantities of oxygen and the main constiments (Mn. Al and Si) of the studied
TWIP steels. as seen from Figs. 7a and 9a at low sliding rate and load. It 13 clear that
elements of the counterface ring (AISI M2 tool steel) such as Mo, W, Cr and V are
contained at high sliding rate and load condifion (as shovwn in Figs. 7b and 9b), which
indicates that mass transfer is greater due to more severe wear condifion. If 15 also worth
noting that oxvgen content increases as the sliding rate and load increases, which indicates
that oxidaftion wear is being promoted by a repeated process of formation and destmaction of

the oxide laver. as can be seen in the present work.
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WD H W -

32 Fig. 8. Worn surface morphologies of Ti-containing TWIP steel after different conditions
34 of sliding wear. {(a) 53 N and 0.22 my's. (b) 53 N and 0.60 m's. (¢) 53 N and 0.87 m's. (d)
36 104 N and 0.22 m's. (e) 104 N and 0.60 m’s. (f) 104 N and 0.87 ms. (g) 154 N and 0.22
38 m's. (h) 154 N and 0.60 m's. and (1) 154 N and 0.87 mv's.
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Fig. 9. SENM-EDS analvsis of worn surface for Ti-containing TWIP steel (2) 0.22 m's and
33N and () 0.87 m's and 1534 N,

3.4, Wear debris analysis

Figs. 10 and 11 show SEM micrographs of the wear debris of Ti-free and Ti-containing
TWIP steels. respectively. As can be seen from micrographs. wear debriz of both studied
TWIP steels consists of a nuxture of oxide, agglomerated oxide and plate-like metallic
particles. In this case, the formation of rounded and agglomerated oxide particles i3 a result
of oxidative wear. as noted by Straffelini et al. [35]. The above results show that the main
wear mechanism of the studied TWIP steels is oxidative at all sliding rate and load
conditions.

XPBD patterns of wear debris for both TWIP steels for all conditions of sliding rate and load
are shown in Fig. 12, As shown from X-ray diffraction data. the present oxide phases are
predominantly composed of a mixture of FeyO; and Fes 04, and minor amounts of other
complex compounds as MnFe,O;. Fe5i0 and M AlO,, which can be formed due fo high
content of Mn, 5i and Al in the TWIP steel. X-ray diffraction analvses also revealed that
FCC austenite was formed, particularly at ugher sliding rate and load, and neither o- nor &-
martensite phase was detected. The presence of FCC austenite in the wear debris suggests

that base mefal particles have been remove by oxide particles during wear tests.
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Fig. 10. SEM micrographs of wear debris for the Ti-free TWIP steel. (3) 353 N and 0.22 m's.
(b) 533 N and 0.60 m's. (¢} 53 N and 0.87 mv's. (d) 104 N and 0.22 ms. (¢) 104 N and 0.60
m's. (f) 104 N and 0.87 m's. (g) 154 N and 0.22 m's. (h) 154 N and 0.60 mv's. and (i) 154 N
and 0.87 nv's.

On the other hand. the presence of Fe;O4 oxide is more noticeable as sliding rate and load
increase. It is clear that this tvpe of oxide is promoted by high temperature. According to
above evidences. it is clear that oxidation is accelerated during sliding and the most

important wear mechanism in the present TWIP steels 1s oxidative wear.
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Fig. 11. SEM micrographs of wear debris for the Ti-containing TWIP steel. (a) 53 N and
0.22 m's. (b) 53 N and 0.60 m’s. (c) 53 N and 0.87 nvs. (d) 104 N and 0.22 ms. (e) 104 N
and 0.60 m's. (f) 104 N and 0.87 m's. (g) 134 N and 0.22 m's. (h) 154 N and 0.60 m's. and
{i) 134 N and 0.87 m's.
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Fig. 12. XRD pattems of wear debns for TWIP steels. (a) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-
containing TWIP steel, after different conditions of sliding wear.

3.5. Oxide and deformed layers

Fig. 13 shows SEM images of nickel-plated autocatalviically worn surfaces. i which three
different zones are clearly marked: 1) coating Ni-P. i1) tribo-oxide laver, and 1i1) base mefal.
Fig. 14 shows average thickness of the oxide laver formed during the tribological contact in
all conditions. An mcrement in thickness of oxide laver as load increases can be observed.
particularly at 134 N, where this phenomenon is more easily appreciated which is
according to Chen et al. [41] and follow an oxidational common behavior. On the other
hand. at low (33 N) and medium (104 W) loads it 15 not detected a comnumon behavior but it
could be explained by less adherence to substrate, as reported by Jackson ef al. [42]. It s
worth noting that in this research work the oxide laver thickness significantly increases,
particularly for severe wear condifions (high sliding rate and high load). which promotes a
decrease in the friction coefficient. and consequentlv the wear rate decreases. ie.

improvement of the wear resistance.

17

165



“ESTUDIO DE LOS MECANISMOS DE DESGASTE POR DESLIZAMIENTO NO-LUBRICADO DE ACEROS AUSTENITICOS ALTO-MANGANESO

=T R B = P R I O R

DE PLASTICIDAD INDUCIDA POR MACLAIJE (TWIP) MICROALEADOS CON Nb, Ti, V, Mo y Ti/B”

Journal of Materials Engineering and Performance

Map TW.TLRIVS
Kl WAG 13008 HV: 130Y WD) 4B L J

Fig. 13. SEM mmages of nickel-plated autocatalyiically worn surfaces (104 N and 0.22 m's).
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Fig. 14. Average oxide layer thickness as a function of load. (a) Ti-free TWIP steel and (b)
Ti-contaming TWIP steel.

Figs. 15 and 16 show deformed layver formed dunng the tribological comfact m all
conditions for Ti-free and Ti-contaiming TWIP steels, respectively. It is observed a highly
deformed laver thickness of approximately 5-10 pm that extends less strongly up to 23-30
pum below the surface, which is a product of the high plastic deformation in this region
{deformed laver). It is also worth noting that a thin mechanically mixed layer (MML) 15
formed in the highly deformed zone It is well-known that MMLs are related to
modifications of the material during the sliding process. such as plastic deformation phase
transformation and material transfer [43-45]. Farias et al and Rigney et al. [32, 46] found
in their investigations about austenitic steels and ductile matenials that under severe plastic
deformation conditions fhus MML 13 very probably to be developed. In the present work, it
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has been found that MM becomes developed under wear conditions, particularly at high
load and sliding rate. as can be seen in Figs. 15 and 16. In this context, Torres ef al. [47]
reported that at high sliding speed and temperature, severe plastic deformation will take
place, producing an increment in MML as sliding speed and temperature increase, reducing
the wear rate. In the same wav, Young It et al. and Ghazali et al. [48-49] reported that thas
MML could act as a protective laver against wear. reducing the friction coefficient. In this
case. awthors consider that both oxide laver and MWML could be acting together as
lubricants, reducing the friction coefficient and becoming the contact surface more wear
protective.

On the other hand, it i3 worth noting that austendtic grains tend to be oriented in the sliding
direction due to the frictional contact product of the interaction between counterface (disc
made of M2 tool steel) and the base material (TWIP steels) and the applied loads. Tarassov
ef al. [30] have also reported this type of deformed layer formed during tribological contact
in their research of friction effect on subsurface laver nucrostructure in avstemtic and
martensitic steels. It is worth menfioning that in the present work it was possible to reveal
austenitic grain boundaries and deformed laver thickness. using a special etchant solution
based in sodinm metabisulfite. as menfioned in the material and methods section. It is well-
knovwn that deformed laver can change the friction coefficient, particularly at high applied
load and sliding rate generating a surface more resistant fo wear, as observed in the present
work. Present authors consider that fine laver of deformation twins could be generated
below the worn surface under the tribological confact conditions. However, 15 necessary
more studies for understand the effect of deformed laver on wear behavior in this tvpe of

TWIP steels. particularly the deformation twins mechanism under drv shiding wear.
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more studies for understand the effect of deformed laver on wear behavior in this tvpe of
TWIP steels. particularly the deformation twins mechanism under dry sliding wear.
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Fig. 16. LOM micrographs of deformed lavers for the Ti-free TWIP steel. 300x. (3) 53 N
and 0.22 mv's. (b) 33 N and 0.60 mv's. (¢) 33 N and 0.87 m/s. (d) 104 Nand 0.22 m's. (e) 104
N and 0.60 m's. (f) 104 N and 0.87 nv's. (g) 154 N and 0.22 m/s. (h) 154 N and 0.60 mv/s.
and (1) 154 N and 0.87 m's.
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Fig. 17. LOM micrographs of deformed lavers for the Ti-containing TWIP steel. 300x. (a)
53N and 0.22 mvs. (b) 33 N and 0.60 m's. (¢) 53 N and 0.87 m's. (d) 104 N and 0.22 m's,
(e) 104 N and 0.60 nv's. {(f) 104 N and 0.87 m's. (g) 154 N and 0.22 my's. (h) 154 N and 0.60
m's. and (1) 134 N and 0.87 my's,

Conclusions

The main conclusions of the present research work are as follows:

1

high sliding rates.

- In general. the present TWIP steels show an important increase of the wear resistance at

. The improvement of wear resistance at high sliding rate and load is associated with an

increase of the oxide laver thickness and a decrease of the friction coefficient.

particularly at low load and sliding rate.

. The Ti addition to present TWIP steel moderately improves the wear resistance.

. The developed wear debris of the studied TWIP steels is predominantly Fe;O; and

Fe;04. Also. minor amounts of other complex compounds such as MnFe,0;. FeSiO and

MnAlO; were detected.
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5. A deformed laver with little depth is formed during tribological contact for the studied
TWIP steels.

§. The most important wear mechanism of the smdied TWIP steels is oxidative wear,
parficularly at high sliding rate.
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Fig. 1. Optical micrographs of the studied TWIP steels in as-solution heat treated condition.
ia) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-containing TWIP steel.

Tig. 2. XRD patterns of the studied TWIP steels in as-solution heat treated condition.

Fig. 3. Average wear rate of the stadied TWIP steels. (a) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-
containing TWIP steel.

Fig. 4. Friction coefficient (1) evolution as a function of sliding distance. (a) Ti-free TWIP
steel and (b) Ti-containing TWIP steel.

Fig. 5. Friction coefficient as a function of shiding rate. (a) Ti-free TWIP steel and (b) Ti-
confaining TWTP steel

Fig. 6. Wom surface morphologies of Ti-free TWIP steel after different conditions of
sliding wear. (3} >3 N and 0.22 m's. (0) 33 N and 0.00 ms. (c) 23 W and 0.87 m's, (d) 104
Noand 0.22 m's. (e) 104 N and 0.60 m/'s. (f) 104 N and 0.87 m's. (g) 1534 N and 022 m/s,
ihy 134 W and 0.60 m/s. and (1) 134 N and 0.87 m's.

Fig. 7. SEM-EDS analysis of worn surface for Ti-free TWIP steel. (a) 0.22 m's and 53 N
and (b) 0.87 m's and 154 N.

Fig. 8. Worn surface morphologies of Ti-contamning TWIP steel after different conditions
of sliding wear. (a) 33 N and 0.22 mvs. (b) 53 N and 0.60 m's. (¢) 53 N and 0.87 m's. (d)
1M N and 0.22 m's. () 14 N and 0.60 my's. () 104 W and 0.87 my's. (g 154 N and 022
m's, () 154 N and 0.60 m's, and (1) 154 N and 0.87 m/'s.

Fig. 9. SEM-EDS analysis of wom surface for Ti-confaining TWIP steel. (a)} 0.22 m's and
53N and (b) 0.87 m's and 154N,

Fig. 10. SEM micrographs of wear debris for the Ti-free TWIP steel (a) 33 Wand 0.22 m's,
(b 533 W and 0.60 m's. (c) 33 N and 0.87 mv's, (d) 104 N and 0.22 m's_ (e) 104 N and 0.60
m's, () 104 Nand 087 m's, {g) 1534 N and 022 mys, (la) 154 N and 0.60 mv's, and (1) 154 N
and 087 mu's.

Fig. 11. SEM mucrographs of wear debns for the Ti-contaimng TWIP steel. (a) 53 W and
022 m's (b)) 33 Nand 060 ms. (¢) 33 Nand 087 m/s. (d) 104 N and 0.22 /s, () 104 N
and 0.60 mv's. (£) 104 W and 0.87 mv's. (g) 1534 W and 0.22 m/s. (h) 154 N and 0.60 mv's. and
(1) 134 N and 0.87 mu's.

Fig. 12, XBD patterns of wear debris for TWIP steels. (a) Ti-free TWIP steel and () Ti-

containing TWIP steel. after different conditions of sliding wear.
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Fig. 13. SEM images of mickel-plated autocatalytically worn surfaces (104 W and 0.22 m's).
Fig. 14. Average oxide laver thickness as a function of load. (a) Ti-free TWIP steel and (b)
Ti-containing TWIP steel.

Fig. 15. LOM micrographs of deformed lavers for the Ti-free TWIP steel. 500x. (a) 33 N
10 and 022 m's {b) 33 N and 0.60 m's_ (c) 33 Nand 0.87 m's. (d) 104 N and 0.22 m's_ (&) 104
12 Nand 060 m's. (f) 104 W and 087 m's_ (g) 154 Nand 022 m/s, (h) 134 N and 0.60 m/'s.
14 and (1) 1534 N and 0.87 m's.

18 Fig. 16. LOM micrographs of deformed lavers for the Ti-contaiming TWIP steel, 500x (a)
53N and 0.22 m's, () 33 N and 0.60 mv's, () 33 N and 0.87 m/'s, (d) 104 N and 0.22 m's,
19 (e) 104N and 060 mvs, (f) 104 Wand 0.87 m's, (g) 134 N and 022 mv's, (k) 134 N and 0.60
21 my's. and (1) 1534 N and 0.87 mv's.
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Wear Resistance under Non-Lubricated Condition of Nb-Containing TWIP Steel
V.H. Mercado®, 1. Mejia', Y. Salinas-Escutia’, A. Bedolla-Jacuinde®.
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ABSTRACT

Twinning induced plasticity (TWIP) steels are one of the most attractive advanced
high-strength steels for structural applications due to their unique combination of strength
and ductility, which is associated with so-called “mechanical twinning”, where twins act as
strong obstacles to the dislocation motion. In this context, Nb addition to TWIP steel
increases the strength and refines grain size by nanoscale NbC precipitates. Nowadays,
high-manganese TWIP steels are extensively studied. However, information in the
specialized literature about their tribological properties is limited. This research work
studies the wear behavior of high-manganese austenitic Fe—20Mn-1.5Si-1.5Al-0.4C TWIP
steel microalloyed with Nb. The wear behavior was evaluated under non-lubricated sliding
condition using the “pin-on-ring” technique. As-solution heat treated samples were worn
under loads of 53, 104 and 154 N, and at sliding speeds of 0.22, 0.60 and 0.87 m/s. The
wear resistance was evaluated in terms of the loss weight. Wear debris and worn surfaces
were characterized by scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive
spectroscopy (SEM-EDS) and X-ray diffraction (XRD). In general, results show that the
wear resistance significantly improves as the sliding speed increases. On the other hand, Nb
addition to present TWIP steel produces a slight increase of the wear resistance. Also, it
was found that the oxide layer plays a significant role in the wear resistance behavior of this
kind of steel.

INTRODUCTION

Recently, a new generation of steels with high properties of strength and ductility is
developed,; they are so-called twinning induced plasticity (TWIP) steels [1]. TWIP steels
are being used in the automotive industry in order to increase the safety of passengers [2]. It
is well-known that TWIP steels have excellent properties of absorption energy on impact,
which is perfect for structural applications on cars [3]. The high combination of strength
and ductility in this kind of steels is attributed to the “twinning” deformation mechanism,
where twins act as obstacles for the dislocation movement “Hall-Petch effect” [4-5]. On the
other hand, new research work on TWIP steels are focus in increase their mechanical
properties by different ways such as phase transformation, precipitation hardening, grain
refinement and microalloying elements. It is important to note that yield strength is one of
the parameters that is relatively low in this kind of steels. In this way, the addition of
different microalloying elements such as V, B, Ti or Nb can improve the mechanical
properties by the formation of (C, N) precipitates [6-8]. However, not many information
concerning to their tribological properties is available in literature. The aim of the present
research work is to study the wear behavior of the TWIP steel microalloyed with Nb, under
dry sliding conditions.
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EXPERIMENTAL PROCEDURE

Nb-containing Fe-20Mn-1.5Si-1.5A1-0.4C TWIP steel was fabricated under
laboratory conditions in an induction melting furnace. Chemical composition of the present
TWIP steel is shown in Table I.

Table 1. Chemical composition of the studied TWIP steel (wt. %).

TWIP Elements (wt. %)
Steel C Mn Al Si Nb N Fe
TW-Nb 0.40 20 1.5 1.5 0.080 0.010 Bal.

Specimens from ingots were homogenized at 1200 °C and rolled to 65% thickness
reduction, followed by solution heat treatment at 1200 °C. The wear resistance was
determined by the “pin-on-ring” configuration under dry sliding conditions and evaluated
in terms of weight loss. As solution heat-treated samples with dimensions of 10 x 10 x 12
mm? were worn for 10 km against 60 mm diameter counter face ring made of AISI M2
steel with hardness of 63 HRC. Wear test conditions were carried out at room temperatures
at different loads (53, 104, 154 N) and sliding rates (0.22, 0.60 y 0.87 m/s), both pin and
ring were polished with 3 um diamond paste. Wear debris and worn surfaces were
characterized by scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive spectroscopy
(SEM-EDS) and X-ray diffraction (XRD).

RESULTS AND DISCUSSION

Wear resistance as a function of the weight loss

Weight loss of the studied Fe-20Mn-1.5Si-1.5Al-0.4C TWIP steel microalloyed
with Nb (TWIP-Nb) as a function of sliding rate and load after 10 km of sliding distance
during wear tests is shown in Fig. 1.
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Figure 1. Weight loss of the studied TWIP-NDb steel under different conditions of (a)
sliding rate and (b) load.

120 140

Wear results of the present TWIP-Nb steel shown that weight loss decreases as
sliding rate increases (see figure 1a), and the effect of load appears to be similar in the
three levels of sliding rate (0.22 to 0.87 m/s) (see figure 1b). It is well known that sliding
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rate and applied load are two of the main parameters that determinate the wear resistance
[9-10]. The weight loss reduction is associated with the formation of an oxide protective
layer against wear, acting as an effective lubricant (see figure 2). In this way, oxide layer is
suggested to get a large thickness and well attached to substrate, where the attachment level
is defined by the deformation in the substrate. The authors suggest that TWIP-Nb develops
low deformation under the worn surface by the presence of NbC precipitates, which
promotes the evolution of a protective thick oxide layer. In this context, it is evident the
presence of large lamellas in wear debris (see figures 5b and 5c) and the effect of NbC as
particle-strengthening under worn surface is more evident as sliding rate increases and wear
resistance consequently increases. On the other hand, several authors [11-13] have found
that temperatures up to 550 °C are developed on the contact surface, if the contact pressure
and sliding rate are sufficiently high, which promotes oxidation in steels. In this context, it
Is worth noting that the highest superficial temperatures registered during the tribological
contact in the present work were at high sliding rates (0.60 and 0.87 m/s).

SE MAG: 1500 x HV: 15.0 KV WD: 14.7 mm

Figure 2. SEM micrograph showing details of the thickness oxide layer of the TWIP-Nb
steel. (@) SEM analysis of the different layers and (b) Line-scan of the different contained
elements.

Worn surfaces analysis

SEM images with oxygen (O) mapping of the worn surfaces after wear tests in the
present TWIP-Nb steel are shown in figure 3. It is evident that the worn surface is covered
with oxides, which are distributed between asperities. It is also clear that worn surfaces are
smooth and show a high oxidized plateau with defined borders. Moreover, poorly adhering
granular debris is covering the surfaces, which is product of the breakdown of layers. Stott
[14] suggest that the interrelation between oxidation and fragmentation of the surface layers
in metal alloys is the basis of mild-oxidational wear. In this way, it is well-known that
mild-oxidational wear is product of the high temperatures (up to 500 °C) generated during a
tribological contact, at these higher temperatures the wear debris become compacted and
sintered in order to form a protective layer against wear [15], as shown the present TWIP
steel. It is also observed in figure 3 that the level of smoothing tends to increase as sliding
rate increases (0.22 to 0.87 m/s), which could be related with the level of protection of the
oxide layer that tends to increase as sliding rate increases.

On the other hand, SEM-EDS characterization of the worn surfaces in the present
TWIP-ND steel reveals the presence of high quantities of oxygen and the constituents of the
base material such as Fe, Mn, Al, Si and C (see figure 4a). It is also worth noting that
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elements of the ring (counterface) such as Mo, W, Cr and V are contained at high sliding
rate and applied load (see figure 4b), which suggest that mass transfer is acting in
combination with oxide formation in order to reduce the weight loss at high sliding rates
(0.60 and 0.87 m/s) and loads (103 and 154 N). Antler [16] and Feng [17] found that the
mass transfer is the key variable in determinate the wear behavior of metals, which is
consistent with the results of the present work.

Figure 3. Worn surface morpholies with xygen ming (blue color) of TWIP-NDb steel
after different conditions of sliding wear. (a) 104 N and 0.22 m/s, (b) 104 N and 0.60 m/s,
(c) 104 N and 0.87 m/s.
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Figure 4. SEM-EDS analysis of worn surface for the TWIP-NDb. (a) 104 N and 0.22 m/s
and (b) 104 N and 0.87 m/s.

Wear debris analysis

Figure 5 shows SEM micrographs with oxygen (O) mapping of wear debris in the
present TWIP-NDb steel under dry sliding conditions. It is clear that wear debris is a mixture
of agglomerated oxides and plate-like metallic particles. As can be seen in figure 5, the
rounded and agglomerated particles is result of the oxide layer degradation, which suggest
that oxidation is the main wear mechanism in the studied TWIP steel. Similar results were
reported in literature by many others researches around the world [11, 18-19].
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Figure 6 represents XRD patterns of wear debris in the present TWIP-NDb steel. It
was detected some oxides phases of different stoichiometry: Fe,O3 and Fe3O, as the main
phases, and other complex compounds in minor amounts such as MnFe,O3, FeSiO and
Mn,AlQ,. It is important to note the presence of austenite phase (FCC) in the wear debris,

which suggests that base metal have been removed by oxide particles during wear test
conditions.

Figure 5. Wear debris morphologies with oxygén mapping (green color) of TWIP-Nb steel

after different conditions of sliding wear. (a) 104 N and 0.22 m/s, (b) 104 N and 0.60 m/s,
(c) 104 N and 0.87 m/s.
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Figure 6. XRD patterns of wear debris for TWIP-Nb steel after different conditions of
sliding wear.
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CONCLUSIONS

The main conclusions on the wear behavior of the present TWIP-NDb steel are as
follow:

1. Weight loss decreases as sliding rate increases (0.22 to 0.87 m/s), which can be
associated to an oxide layer that acts as an effective lubricant against wear. The load has
a minor effect on the applied sliding rates.

2. Wear resistance mainly improves at high sliding rates (0.60 to 0.87) and high applied
loads (104 to 154 N).

3. Transfer mass from the counterface (AISI M2 steel) to the contact surface was detected
at high sliding rates (0.60 and 0.87 m/s). This transfer mass appears to be acting in
combination with the oxide formation, increasing the wear resistance in the present
TWIP-ND steel.

4. Two main oxides were detected in the wear debris after different conditions of sliding
wear: Fe,O3 and Fe30,4. Also, some other complex compounds were detected in minor
amount: MnFe,03, FeSiO and Mn,AlO,.
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ANEXO D.
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