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LISTA DE ABREVIATURAS
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RESUMEN

Los aceros de baja densidad (LD) del sistema Fe-Mn-Al-C presentan una buena combinacion de
resistencia y ductilidad, disponiendo de una excelente combinacion de propiedades fisicas y
mecénicas ideales para aplicaciones en la industria aerondutica, automotriz y militar, tales como
alta resistencia mecénica, buen rendimiento a la fatiga, resistencia a la oxidacion a elevada
temperatura, elongacion total y baja densidad, alcanzando una reduccion en densidad de hasta

20% respecto a los aceros convencionales.

El presente proyecto de investigacion tiene como objetivo estudiar el efecto de la adicion de Nb
en la microestructura y propiedades mecanicas de un acero avanzado de baja densidad austenitico
del sistema Fe-Mn-Al-C en condicién de tratamiento térmico y termo-mecénico. Para lo cual, se
disefiaron y fabricaron en horno de induccion al vacio aceros LD austeniticos, uno de referencia y
otro microaleado con 0.25% Nb. Una vez fabricados dichos aceros se acondicionaron
microestructuralmente  mediante los tratamientos termicos y termo-mecanicos de
homogenizacion, laminacion en caliente, solubilizado y envejecimiento por precipitacion para
eliminar la estructura dendritica, obtener un refinamiento de grano y precipitacion de la fase
kappa. Asimismo, se caracterizaron metalograficamente por microscopia o6ptica (MO) y
microscopia electrénica de barrido (MEB), mientras que para la caracterizacion estructural se
utilizo difraccion de rayos-X (DRX) y difraccion de electrones por retrodispersion (EBSD) para
caracterizar la orientacion cristalografica de las fases presentes. Ademas, se realizaron ensayos de
traccion uniaxial y de microdureza Vickers para determinar las propiedades mecanicas del

material.

Los resultados muestran que la adicién de Nb gener6 un alto grado de recristalizacién dindmica,
refinamiento de grano y endurecimiento por precipitacion. Asi, durante el acondicionamiento
microestructural se obtuvo una microestructura equiaxial y uniforme, tamafio de grano
austenitico de hasta 16.4 um, dureza de 392.6 HV, y particulas de NbC y carburos kappa de
tamafio nanométricos despueés de la quinta etapa de laminacion en caliente. Se determind que las
mejores condiciones de tratamiento térmico de envejecimiento para obtener los valores de dureza
mas altos es con temperatura de 550 °C y tiempo de permanencia de 2.5 h. Finalmente, se
obtuvieron las mejores propiedades mecanicas (esfuerzo maximo de 1023 MPa y 32 % de

elongacion) en el acero LDA-Nb en condicidn de envejecimiento con 2.5 h de permanencia.
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Palabras clave: Aceros de baja densidad, deformacion, carburos kappa, niobio, precipitacion.

ABSTRACT

The low-density (LD) steels of the Fe-Mn-Al-C system present a good combination of strength
and ductility, having an excellent combination of physical and mechanical properties which are
ideal for applications in the aeronautical, automotive and military industries, such as high
mechanical strength, good fatigue performance, high temperature oxidation resistance, total
elongation and low density, reaching a reduction in density of up to 20% with respect to

conventional steels.

The present research work aims to study the effect of Nb addition on the microstructure and
mechanical properties of an advanced austenitic low-density steel of the Fe-Mn-Al-C system
under heat and thermo-mechanical treatment conditions. For this purpose, austenitic LD steels
were designed and fabricated in a vacuum induction furnace, one as a reference and the other
microalloyed with 0.25wt.% Nb. Once these steels were manufactured, they were
microstructurally conditioned by heat and thermo-mechanical treatments of homogenization, hot-
rolling, solubilization and precipitation aging to eliminate the dendritic structure, obtain grain
refinement and precipitation of the kappa phase. They were also characterized metallographically
by light optical microscopy (LOM) and scanning electron microscopy (SEM). For structural
characterization, X-ray diffraction (XRD) and electron backscatter diffraction (EBSD) were used
to characterize the crystallographic orientation of the phases present. In addition, uniaxial tensile
and Vickers microhardness tests were carried out to determine the mechanical properties of the

material.

The results show that the Nb addition to austenitic LD steel generated a high degree of dynamic
recrystallization, grain refinement and precipitation hardening. Thus, during microstructural
conditioning, an equiaxial and uniform microstructure, austenitic grain size up to 16.4 um,
hardness of 392.6 HV, and nanometer-sized NbC particles and kappa carbides were obtained after
the fifth hot-rolling stage. It was determined that the best aging heat treatment conditions to
obtain the highest hardness values is with temperature of 550 °C and a holding time of 2.5 h.
Finally, the best mechanical properties (ultimate tensile strength of 1023 MPa and 32 %

elongation) were obtained in the LDA-ND steel under aging condition with 2.5 h of permanence.

Xi
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

Los aceros de baja densidad (LD) del sistema Fe-Mn-Al-C son aceros avanzados de Ultima
generacion pertenecientes a los aceros avanzados de alta resistencia (AHSS). Estos aceros se
pueden clasificar en cuatro categorias dependiendo de la microestructura que presentan;
austeniticos, ferriticos, diplex base austenita y diplex base ferrita. En términos de procesamiento
y propiedades los aceros austeniticos son los mas prometedores, ya que sus propiedades de
traccion son similares a los aceros TWIP alto-Mn y su resistencia al impacto en condicion de

solubilizado es mas alta que la de los aceros convencionales de alta resistencia.

Los aceros LD tienen aplicaciones potenciales en la industria automotriz debido al bajo peso que
estos presentan a causa del alto contenido de Al. Esta reduccion considerable de peso los hace
ideales para aligerar los vehiculos y con ello mitigar la contaminacion ambiental por emisiones
de COq, principal motivo por el que en los ultimos afios estos materiales han tenido un creciente
desarrollo por parte de estas industrias que cuentan con areas de investigacion y desarrollo, en las

cuales por el momento solo se cuenta con prototipos de automoviles con este tipo de aceros.

Estudios recientes han establecido que los aceros LD presentan densidades bajas en un rangos de
6.5-7.0 g/cm® y excelentes propiedades mecénicas como resistencia maxima (UTS) de 600—-1500
MPa, limite elastico (YS) de 400-1000 MPa, elongacién total (TEL) de 30-100 %, buen
rendimiento de fatiga y resistencia a la oxidacion a alta temperatura [1]. Sin embargo, en la
actualidad no se entiende del todo el comportamiento de la deformacidn plastica, corrosion, fatiga
y soldabilidad de los aceros LD, razon por la cual, es muy importante la investigacion de dichos

materiales.

En el presente proyecto de investigacion se estudia el efecto en la microestructura y propiedades
mecénicas de la adicion del 0.25% de Nb en un acero LD austenitico del sistema Fe-Mn-Al-C,
para la caracterizacion metalogréfica, estructural y mecénica se emplearon diferentes técnicas
como microscopia optica (MO) y microscopia electronica de barrido (MEB) para caracterizar
fases y precipitados presentes, difraccidon de rayos-X (DRX) para determinar transformaciones de
fase, EBSD para la orientacion cristalografica de las fases y ensayos de microdureza Vickers y

traccion uniaxial para determinar las propiedades mecanicas.


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/ferritic-steel
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/tensile-strength
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/oxidation-resistance
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1. Justificacion

Los aceros de baja densidad (LD) tienen una caracteristica muy singular en términos de
propiedades mecénicas, ya que presentan alta resistencia y elevada ductilidad, ademas de una
reduccion en densidad de hasta 20% respecto a los aceros convencionales. Las regulaciones
ambientales para la emision de gases hacen indispensable la necesidad de disminuir el consumo
de combustibles mediante el aligeramiento de vehiculos, puesto que los contenidos de CO: y
otros gases crecen afio con afio, segun lo marca la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), por
ello la investigacion y desarrollo (1+D) de aceros LD estd acorde con las nuevas politicas
energéticas y ecoldgicas (impacto ambiental). Pese a ello, existe muy poca informacion en la
literatura especializada sobre el efecto de la adicion de elementos microaleantes en aceros de baja
densidad del sistema Fe-Mn-Al-C, particularmente del Nb (impacto cientifico). Ademas de que el
acero es una aleacion de diversas aplicaciones (actualmente la produccion mundial anual es de
1,877.5 millones de toneladas). A pesar de presentar ciertas limitantes, la correcta eleccion de sus
elementos de aleacion, su procesamiento térmico o termo-mecanico y el disefio 6ptimo de los
parametros de proceso (temperatura, tiempo, velocidad de enfriamiento, nivel de deformacion,
entre otros) para lograr la mejor relacion microestructura-propiedades (impacto tecnologico), el
acero se mantiene como un material potencial y, hasta cierto punto, en un material relativamente

econémico en comparacion con otros, y en muchas aplicaciones, hasta ahora insustituible.

2. Objetivos

1.2.1 Objetivo general

Determinar el efecto de la adicion de Nb como elemento microaleante sobre la microestructura y
propiedades mecéanicas de un acero avanzado de baja densidad austenitico del sistema Fe-Mn-Al-
C.

1.2.2 Objetivos especificos

> Disefiar y fabricar un acero avanzado de baja densidad austenitico microaleado con Nb.
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> Predecir los diagramas de fase en equilibrio y metaestables del sistema Fe-Mn-Al-C y Nb, asi
como diagramas de transformacion TTT, CCT y PTT.

> Disefiar y desarrollar tratamientos térmicos de solubilizado y envejecido y termo-mecénico de
laminacion en caliente, para acondicionamiento microestructural.

» Caracterizar metalogréafica, estructural y mecénicamente en las diferentes condiciones de

tratamiento térmico y termo-mecanico.

3. Hipdtesis

i)  Argumentos

Con base a estudios previos [2-6] se sabe que los aceros LD presentan propiedades mecanicas de
alta resistencia y ductilidad. Ademas, que la adicion del 1% en peso de Al en estos aceros,
disminuye la densidad un 1.3% y de que sus principales mecanismos de endurecimiento son por
solucion solida y precipitacion. De igual manera se ha reportado la presencia de fases secundarias
como la fase kappa, B2 y DOz en el sistema Fe-Mn-Al-C, que si bien son parte importante en el
mejoramiento de las propiedades son consideradas fases fragiles que aumentan la resistencia,
pero limitan la ductilidad. Por otra parte, lo reportado sobre el efecto del Nb como microaleante
en aceros LD austeniticos del sistema Fe-Mn-Al-C, sefialan que este genera refinamiento de
grano, endurecimiento por solucion sélida y precipitacion de carburos, inhibicion del crecimiento
de los granos recristalizados durante la deformacién en caliente y retardamiento de la cinética de

precipitacion de carburos kappa durante el tratamiento térmico de envejecimiento [7].
i)  Propuesta

A partir de estos argumentos se espera que la adicion del 0.25 % de Nb en aceros LD austeniticos
del sistema Fe-Mn-Al-C, incremente la resistencia a la cedencia y a altas temperaturas, que
inhiba el crecimiento de granos recristalizados de la austenita durante las etapas sucesivas de
deformacién plastica y con ello obtener un significativo refinamiento de grano, debido a la
presencia de NbC. Por otro lado, se espera un retraso de la cinética de precipitacion de carburos

kappa debido al proceso competitivo por la formacion de carburos en el sistema.
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4. Metas cientificas/tecnoldgicas

Obtener tamafio de grano austenitico menor a 45 pm.
Obtener precipitados intragranulares de la fase kappa menores a 20 nm.

Obtener particulas precipitadas intragranulares de Nb (C, N) menores a 100 nm.

A

Desarrollar un acero LD austenitico microaleado con Nb de alta resistencia mayor a 1200

MPa y alargamiento mayor al 40%.

5. Establecer las mejores condiciones de los tratamientos térmicos de homogenizacion,
solubilizado, envejecimiento y de tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente para
obtener la mejor relacion microestructura-propiedades.

6. Aportar nuevos conocimientos sobre el efecto del Nb en los procesos de deformacion plastica

en caliente y envejecimiento de aceros de baja densidad austeniticos.



Caracterizacion metalografica, estructural y mecanica de un acero avanzado de baja densidad austenitico del ‘-FP,
sistema Fe-Mn-Al-C microaleado con Nb en condicidn de tratamiento térmico y termo-mecanico

CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICAY ESTADO DEL ARTE

2.1 Aceros avanzados de alta resistencia (AHSS)

Los aceros avanzados de alta resistencia (AHSS) son materiales complejos que se caracterizan
por tener microestructuras multifasicas y propiedades metalUrgicas Unicas como resistencia a la
tension, ductilidad, tenacidad y resistencia a la fatiga, de acuerdo con la fase y plasticidad que
presenten. Los tipos de AHSS se clasifican en aceros de doble fase (DP), plasticidad inducida por
transformacién (TRIP), plasticidad inducida por maclado (TWIP), plasticidad inducida por
bandas de corte (SIP), plasticidad inducida por micro bandas de corte (MBIP), fase compleja
(CP), martensitico (MART) y aceros libres de intersticiales (IF) [8]. EI principal uso de los
AHSS se encuentra en la industria automotriz debido a su potencial para la produccion de
estructuras ligeras que favorecen la reduccion del consumo de energia y las emisiones de CO- [9,
10].

2.1.1 Generaciones de los aceros avanzados de alta resistencia (AHSS)

Los AHSS se clasifican en tres generaciones de acuerdo con sus propiedades de resistencia a la

tension y alargamiento, como se presenta en la Figura 2.1.

80
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Figura 2.1 Representacion esquematica de los aceros AHSS [11].
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2.1.1.1 Primera generacion

La primera generacion de aceros avanzados se basa principalmente en aceros convencionales con
una base de ferrita en su microestructura. Estos aceros presentan una elongacion limitada menor
al 25% cuando la resistencia es superior a 500 MPa. Principalmente son utilizados en la
carroceria dentro de la industria automotriz [12]. Los aceros pertenecientes a la primera
generacién son los aceros de bajo contenido de carbono, aceros libres de intersticiales (IF), aceros
endurecidos (BH), aceros de alta resistencia y baja aleacion (HSLA), aceros de plasticidad
inducida por transformacion (TRIP), aceros martensiticos (MART), aceros de doble fase (DP) y

aceros de fase compleja (CP).

2.1.1.2 Segunda generacion

Los aceros avanzados de segunda generacion cuentan con una mejor relacion resistencia-
elongacion ya que presentan multiples fases en su microestructura, por lo que sus propiedades
fisicas y mecéanicas dependeran del procesamiento que se aplique. Sin embargo, el alto porcentaje
de Mn empleado (por arriba de 18% en peso) elevan su costo [12]. Dentro de esta clasificacion se
encuentran los aceros ligeros con plasticidad inducida (L-IP) y los aceros de plasticidad inducida
por maclado (TWIP).

2.1.1.3 Tercera generacion

Esta generacion se enfoca en tener una relacion similar entre la resistencia a la cedencia y la
ductilidad que los aceros TWIP poseen, pero con menor cantidad de aleantes y menos dificultades
en su fabricacion. Los AHSS de tercera generacion desarrollados hasta el momento presentan una
microestructura multifasica compleja, lo que permite la obtencién de una amplia variedad de
propiedades mecanicas [12]. Esta generacion esta formada por los aceros de baja densidad (LD),
los aceros bainiticos libres de carburos (CFB), aceros de temple y particién (Q&P) y los aceros de

plasticidad inducida por transformacion (TRIP) medio-Mn [11].

2.2 Generalidades de los aceros avanzados de baja densidad

Los aceros avanzados de baja densidad son aleaciones correspondientes al sistema Fe-Mn-Al-C

que presentan una combinacion de excelentes propiedades mecéanicas y fisicas. Sus principales



Caracterizacion metalografica, estructural y mecanica de un acero avanzado de baja densidad austenitico del Wiﬁr
sistema Fe-Mn-Al-C microaleado con Nb en condicién de tratamiento térmico y termo-mecénico iel_,‘l

it

mecanismos de endurecimiento son por solucion sélida y precipitacion. La baja densidad de este
tipo de aceros se asocia al alto contenido de Al combinada con la elevada resistencia que

presentan, clasificandolos con los aceros avanzados de alta resistencia.

2.2.1 Clasificacion de los aceros de baja densidad

Los aceros de baja densidad se clasifican de acuerdo con la constitucion de la fase matriz, en el
caso del sistema Fe-Mn-Al-C se clasifican en aceros ferriticos, austeniticos, de doble fase y de

triple fase.

2.2.1.1  Aceros ferriticos (o)

Los aceros ferriticos Fe-Al cuentan con limitaciones en relaciébn con la resistencia y
ductilidad [13, 14]. Sin embargo, estas aleaciones son mas simples de procesar y exhiben
propiedades mecanicas adecuadas para aplicaciones de paneles exteriores de automoviles. Los
aceros ferriticos de baja densidad contienen esencialmente Al que, al ser un estabilizador de
ferrita, reduce significativamente el bucle austenitico al mismo tiempo que expande el campo de
fase ferritica [15]. Esto da como resultado una microestructura totalmente ferritica a temperatura
ambiente. Aungue el Al se puede agregar en aceros ferriticos de baja densidad hasta una cantidad
bastante alta de 11% en peso [15], se ha sugerido que el contenido de Al debe restringirse a
menos de 6.5% en peso, ya que la adicidn por arriba del 6.5% de Al da lugar a la formacion de
compuestos intermetalicos como FesAl y FeAl, los cuales tienden a fragilizar fuertemente el
material [16].

2.2.1.2  Aceros austeniticos (y)

Los aceros austeniticos de baja densidad son aleaciones de Fe-Mn-Al-C con un contenido muy
alto de Mn (>25% en peso) [17, 18]. El ordenamiento de corto alcance usualmente ocurre en la
austenita debido a los factores termodindmicos causados por los elementos de aleacion del
sistema. Este orden de corto alcance existe en los aceros procesados, incluso con una alta
velocidad de enfriamiento, como el temple en agua. Los carburos-x precipitan en aceros
austeniticos debido a dicho ordenamiento de corto alcance. La energia de falla de apilamiento de

la austenita, asi como la existencia de carburos-k modifica las caracteristicas de deformacién de
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los aceros austeniticos y da lugar a diferentes mecanismos de mejora de la ductilidad, tales como
TWIP, SIP y MBIP [19].

2.2.1.3  Aceros de doble fase (y+a)

Tambien conocidos como aceros duplex, al ser aceros con doble fase combinan las mejores
caracteristicas de estas dos fases austenita y ferrita. Los aceros de baja densidad Fe-Al son
basicamente de naturaleza ferritica. Por lo tanto, para hacer factible la transformacion de fase en
estos aceros, se agregan estabilizadores austeniticos como C y Mn, aspecto clave para el disefio
composicional de aceros de fase duplex y triplex. Dependiendo de las cantidades relativas de Al y
Mn + C, en los aceros duplex, la ferrita (mayor Al) o la austenita (mayor Mn + C) pueden surgir
como la fase principal en la microestructura, lo que permite que estos aceros se subdividan en
aceros duplex base ferrita y aceros duplex base austenita [19]. Los aceros duplex basados en
ferrita son mas efectivos en la reduccion de densidad que los basados en austenita debido a que

los primeros tienen una mayor cantidad de aleacion con Al que con Mn [20].

2.2.1.4  Aceros de triple fase (y+a+kappa)

Conocidos como aceros triplex de baja densidad, los cuales son aleaciones del sistema Fe-Mn-Al-
C con bésicamente tres fases (ferrita, austenita y los carburos-x) [21]. Por lo tanto, la metalurgia
béasica de los aceros duplex pertenecientes a las transformaciones de fase BCC y FCC también es
valida para estos aceros. Dependiendo de la quimica de los aceros, la ruta basica del proceso de
produccién de aceros triplex implica un recocido de solucion generalmente en un campo de dos
fases (a + v) o trifasico (a + y +x) y enfriamiento seguido de un proceso de envejecimiento. Los
carburos crecen a partir de areas enriquecidas con C de la matriz austenitica formados por la
descomposicion espinodal durante el enfriamiento rdpido y la precipitacion por

envejecimiento [22, 23].

2.2.2 Aplicaciones de los aceros de baja densidad

Las aleaciones del sistema Fe-Mn-Al-C son utilizadas en aplicaciones criogénicas, ademas de
aplicaciones en la industria militar y automotriz [24], asi como en aplicaciones de resistencia a la
oxidacion a alta temperatura y de resistencia a la corrosion, como en la industria aeronautica y

quimica, con composiciones especificas recomendadas para cada aplicacion. Sin embargo, los
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aceros de baja densidad tienen su principal aplicacion con fines estructurales en la industria
militar, aerondutica y automotriz principalmente, ya que la reduccion del peso de los vehiculos de
transporte conduce a la mejora de la eficiencia del combustible y la reduccién de las emisiones de
COs.. En los automdviles, existen tres tipos basicos de parametros de rendimiento, los cuales son
la rigidez, resistencia a las abolladuras y resistencia a los choques. Una menor densidad de las
placas de acero afectara a estos tres indices de rendimiento a través del espesor que dichas placas
tengan [13, 25].

Recientemente se ha puesto mayor interés en la investigacion de las propiedades mecénicas de
los aceros LD austeniticos del sistema Fe-Mn-Al-C, ya que son aleaciones con excelentes
propiedades de traccion y alto limite elastico ideales para aplicaciones criogénicas [26]. Lee y
col. [27] reportaron energias de impacto Charpy de 120 J a -196 °C en aceros LD austeniticos con
contenidos de Mn de 19 y 22%. Asimismo, Chen y col. [28] reportaron que los aceros LD
austeniticos absorben alta energia de impacto a temperatura criogénica. Estos autores encontraron

que, al aumentar el contenido de Al, la energia de impacto aumenta de 122 Ja 138 Ja -196 °C.

2.3 Aceros avanzados de baja densidad austeniticos

Los aceros de baja densidad austeniticos tienen un rango de composicién quimica que va del 20-
30% en peso de Mn, 7-12% de Al y 0.8-2.0% de C. Dentro de este rango de composicion quimica
se han presentado incrementos favorables en las propiedades mecénicas y fisicas, ya que
presentan una relacion resistencia-ductilidad alta. Presentan buenas propiedades como resistencia
méaxima a la traccion (UTS) de 600-1500 MPa, resistencia a la cedencia (YS) de 400-1000 MPa,
elongacion total (TEL) de 30-100 %, buen rendimiento de fatiga y resistencia a la oxidacion a
alta temperatura [1, 29, 30], asi como una considerable capacidad de endurecimiento por
deformacién [31, 32] y resistencia al desgaste [33, 34]. La baja densidad, de estos aceros se
presenta entre 6.2 y 7.0 g/cm?, lo cual puede alcanzar una reduccion en peso de hasta el 20% con

respecto a los aceros convencionales.


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/tensile-strength
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2.4 Diagramas de equilibrio de fases de los aceros avanzados de baja densidad

2.4.1 Diagramas de equilibrio de fases

Para la formacién de la austenita en los aceros de baja densidad se agregan elementos como Mn 'y
C ya que son estabilizadores de austenita FCC. Los efectos de los elementos de aleacion sobre la
constitucion de las fases se estudian mediante la formacion de diagramas de equilibrio
cuaternarios del sistema Fe-Mn-Al-C, donde las principales fases presentes son la austenita (y),
ferrita (8) y carburo kappa. Las lineas punteadas en estos diagramas corresponden a la

temperatura de formacion de la fase kappa.

La Figura 2.2 muestra los diagramas de fase de las aleaciones Fe-Mn-Al-C en funcién del
contenido de C hasta el 2.5%, con un contenido fijo de Mn del 15% y varios contenidos de Al y
la Figura 2.3 muestra los diagramas de fase de las aleaciones Fe-Mn-Al-C en funcion del Al para
un contenido fijo de C del 0.85% y Mn del 20% (Figura 2.3a), y en funcion del Mn para el mismo
contenido fijo de C y Al del 7% (Figura 2.3b) [35].

1600

400 L. TOE5 L oGl \ . cemeee 1 400 _~FE2HMACs  BafM, CotH, 400 B2ex
B2+x+M,C,
200 . . 200
) 05 1 15 2 25 ) 05 1 15 2 25 0 05 1 15 2 25
Fe C (wt%) Fe C (wt%) Fe C (wt%)
(a) (b) (e

Figura 2.2 Diagramas de equilibrio de fases del sistema cuaternario Fe-Mn-Al-C en funcion del
% de C con 15% en peso de Mn y variacion del contenido de Al. (a) Al=4%, (b) Al=7% y (c)
Al=10% [35].

En estos diagramas se puede observar que las fases en equilibrio dentro de la zona rica en Fe para

este sistema son la austenita (y), ferrita (8), carburo kappa, M3C, M2¢Cs, M7;C3s y Mn-[3. Estas
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fases pueden coexistir bajo diferentes condiciones dependiendo de la composicion y temperatura.
En los aceros Fe-Al-C, la fase kappa se forma cuando el contenido de Al es mayor de 2%,
mientras que en aceros Fe-Mn-Al-C, el contenido de Al requerido para formar la fase kappa se
incrementa a mas de 5% cuando se agrega un 2% de Mn, lo que indica que el Mn restringe la
formacion de fase kappa y el Al restringe la formacién de otro tipo de carburos tales como M3zC 'y
M23Cs. La temperatura de formacion de la fase kappa se incrementa a medida que los contenidos
de C y Al aumentan. La temperatura de solvus para el carburo kappa disminuye cuando el Mn se
incrementa hasta 15% y no varia con el incremento de Mn. Cuando los contenidos de C y Mn

aumentan, la region de fase austenitica se agranda para un contenido de Al dado.

En el caso de que se desee una matriz de fase austenitica, el efecto estabilizante de la ferrita del
Al debe compensarse con el incremento de Mn y C. La temperatura de transicion orden-desorden
aumenta a medida que los contenidos de Al y Mn se incrementan, pero disminuye cuando el
contenido de C también disminuye. Dicho comportamiento establece que el incremento de Al y
Mn promueve la formacion de fases ordenadas dentro de la ferrita, mientras que el incremento

del contenido de C restringe la formacion de fases ordenadas.

1600 T T T T T 1600

1400 _\us\

1200 F L

600 [

400

B2+x

~ P B2+x+M,,C
200 nCetB.”  B2+MpCetB ¢ a ! B2+ B+x 200 D i 8 B2+ +MyCytx
0 2 4 6 8 10 12 0 5 10 15 20 25 30
Fe Al (Wt%) Fe Mn (Wt%)

(a) (b)

Figura 2.3 Diagramas de equilibrio de fases del sistema cuaternario Fe-Mn-Al-C en funcion
del % de Al y Mn. (a) Al variable con 0.85% C y 20% Mn, (b) Mn variable con 0.85% Cy
7% Al [35].
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En la Figura 2.4 se muestra un diagrama de transformacion TTT para la descomposicion de la
solucion sélida de austenita durante el recocido isotérmico en el rango de temperaturas de 400 a
950 °C durante un maximo de 1000 horas para una aleacién Fe-28Mn-8.5AI-1C-1.25Si [36, 37],
donde antes de alcanzar las fases de equilibrio se producen una serie de reacciones. En el area 1
la descomposicion espinodal provoca la modulacion de C y Al dentro de la austenita [38, 39], la
cual se descompone de la austenita y-FCC de alta temperatura a dos fases de austenita FCC de
baja temperatura, una pobre en soluto (C y/o Al) v’ y otra rica en soluto y”. El area 2 produce una
reaccion de orden de corto alcance (SRO) tras un enfriamiento adicional a bajas temperaturas, y
la austenita FCC rica en soluto y” transforma en la fase L'12. El area 3 es donde la fase L'12,
transforma a carburo-x’ (intragranular) por descomposicion espinodal. El area 4 es donde la
precipitacion de carburos-x conduce a la desestabilizacion de la austenita restante y precipita la
ferrita, seguido de la precipitacion de Mn-B. El areca 5 es donde las fases se encuentran en
equilibrio [40].
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Figura 2.4 Diagrama TTT de la descomposicion de la solucion s6lida austenitica en una
aleacion Fe-28Mn-8.5AI-1C-1.25Si [35].
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2.4.2 Fase austenita

La austenita en las aleaciones Fe-Mn-Al-C no es una fase estable a temperaturas bajas, cualquier
tratamiento térmico llevard a la descomposicion de la austenita para acercarse al estado de
equilibrio. Las reacciones de descomposicién y los productos pueden predecirse a partir de
diagramas de fase politérmicos de las aleaciones cuaternarias Fe-C-Mn-Al [35]. En los que se ha
observado que la fase austenita se transforma en una mezcla de fases de austenita mas kappa,
mientras que la fase ferrita se descompone en una combinacion de fases DO3 mas carburos-k a
temperatura ambiente [13]. Para los aceros austeniticos del sistema Fe-Mn-Al-C, la laminacion
en caliente también es un factor que afecta la estructura austenitica ya que se realiza en la region
de la fase austenita. La recristalizacion ocurre durante el proceso de laminado en caliente
convencional, y la microestructura después del laminado en caliente generalmente muestra una

estructura de grano austenitico equiaxial que contiene maclas de recocido [41].

2.4.3 Fase ferrita

La fase ferrita con estructura cristalina BCC, estd dada por ferrita-5, la cual se produce
directamente a partir del liquido durante el proceso de solidificacion. EI Al no solo extiende la
region de ferrita a altas temperaturas, sino que también aumenta la temperatura de recristalizacion
de la ferrita. EI tamafio de grano de la ferrita-d no puede refinarse suficientemente mediante
recristalizacion dinadmica durante la deformacion en caliente o recristalizacion estatica. Por lo
tanto, la ferrita-d se deforma a lo largo de la direccion de laminacion y forma estructuras
bandeadas con cierto grado de recristalizacion, la ferrita-6 de solidificaciéon generalmente tiene

una estructura columnar [42].

2.4.4 Fase kappa

La fase kappa es un precipitado, también denominada segunda fase, que se genera principalmente
durante el tratamiento térmico de envejecimiento, y se caracteriza por elevar bastante la dureza
del material en sistemas de aleacion Fe-Mn-Al-C siendo su composicion (FeMn)sAICx con
estructura cristalina FCC y ordenamiento tipo L"12 o también llamada E21, donde los atomos de
Al ocupan cada esquina, los 13 d&tomos de Fe y Mn se ubican en las caras y el &tomo de carbono

se encuentra en el sitio octaédrico al centro de la celda unitaria (Figura 2.5) [43, 44]. Se ha
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reportado que el carburo kappa tiene una estructura tipo perovskita, denominada "estructura anti-

perovskita” debido a la posicion de los &tomos en la estructura cristalina del carburo kappa [44].

En los aceros austeniticos Fe-Mn-Al-C envejecidos a temperaturas entre 500-900 °C los carburos
kappa se clasifican en dos tipos, el carburo kappa (k") intragranular y el carburo kappa (k=)
intergranular. Los mecanismos de formacion de estos dos tipos de precipitados y propiedades que
aportan al acero son diferentes. Se considera que el carburo kappa intragranular (k") produce
endurecimiento por envejecimiento elevando significativamente el limite eléstico. Sin embargo,
el carburo kappa (k=) intergranular es mucho mas grueso y puede dar lugar a una pérdida severa
en la ductilidad [45]. EI endurecimiento por precipitacion de carburos kappa solo se puede
realizar en aceros Fe-Mn-Al-C cuando los contenidos de Al y C son lo suficientemente altos, (Al
>7%yC>0.7%).

Figura 2.5 Representacion esquematica de la celda unitaria del carburo-«x [44].

Los efectos de la temperatura de envejecimiento en la formacién de los precipitados kappa se
pueden dividir en dos rangos de temperatura de envejecimiento. EI primero en un rango de 450-
650 °C, cuando la aleacién envejece dentro de este rango de temperatura, los carburos kappa (k")

precipitan de manera coherente dentro de la matriz austenitica. EI tamafio de los carburos kappa

14



Caracterizacion metalogréfica, estructural y mecanica de un acero avanzado de baja densidad austenitico del ~ Fmm,

i

sistema Fe-Mn-Al-C microaleado con Nb en condicién de tratamiento térmico y termo-mecénico L_l

(k") es de aproximadamente 200-500 A dependiendo de la composicion quimica, la temperatura
de envejecimiento y el tiempo de envejecimiento. El segundo rango de temperaturas de
envejecimiento se presenta de 650-800 °C, donde los carburos kappa precipitan no solo de
manera coherente dentro de la matriz de austenita, sino también en los limites de grano en forma
de particulas mas gruesas. Cuanto mayor es la temperatura de envejecimiento, mas es la cantidad
de carburos kappa (k=) en limite de grano. Ademas de la precipitacion de carburos kappa (kx),
también se forman precipitados de Mn-f en los limites del grano mediante la transformacion de

K—0o + Mn-f3 cuando se aplica un tiempo de envejecimiento mas largo.

El mecanismo de precipitacion del carburo kappa se da mediante la descomposicion espinodal, la
cual se describe de la siguiente manera:

» Una reaccion espinodal causa la modulacion de C y Al dentro de la austenita, que
descompone la austenita-y de alta temperatura en dos fases de austenita FCC de baja
temperatura: la fase pobre en soluto (C y/o Al) y" y la fase rica en soluto y"".

» Se produce una reaccion de ordenacion de corto alcance (SRO) cuando se enfria a
temperatura mas baja, donde; la austenita FCC rica en soluto y’” se transforma en la fase
kappa.

» La precipitacion de carburo kappa conduce a la desestabilizacion de la austenita restante y

se precipita en ferrita, seguida de la precipitacion de Mn-p [46, 47].

245 Fases B2y DO3

La fase B2 es un precipitado que se genera debido al tratamiento térmico de recocido. Conforme
aumenta la temperatura y el tiempo crecera el tamafio de estos precipitados, y tienden a alojarse
en los limites de grano. A temperatura ambiente, esta fase es desfavorable para la deformacion
plastica, pero favorable para la resistencia a la corrosion, a la oxidacion y al desgaste [48]. Su
composicion quimica es FeAl. Un alto contenido de Al puede inducir la transformacion de ferrita
a B2 y DO3. En las microestructuras duplex (& + ), la ferrita-o se forma preferentemente a partir
de la ferrita-d existente. La ferrita se puede transformar en estructuras B2 (Figura 2.6a) o DO3
(Figura 2.6b) a temperaturas mas bajas debido a los altos contenidos de Al [49]. En comparacién
con el carburo kappa, la fase B2 no se cizalla por deslizamiento de dislocaciones. Este fendmeno

provoca el apilamiento de dislocaciones en limites de grano, lo que aumenta el endurecimiento
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por deformacion de los aceros Fe-Mn-Al-C que contienen la fase B2 durante la deformacion
plastica [50]. La incompatibilidad de deformacion entre la matriz de austenita y la fase B2 acelera
la multiplicacién de dislocaciones en las interfaces y forma una alta tension interna, dando lugar a

un retraso del deslizamiento de las dislocaciones en la austenita.

(a) B2

Figura 2.6 Estructuras cristalinas de las fases a) B2 y b) DO3 en aceros de baja densidad del
sistema Fe-Mn-Al-C [50].

2.4.6 Fase Mn-g

La fase Mn-B (Fe-Al-Mn) presenta una estructura cubica simple (SC) Al13 y se produce por un
sobreenvejecimiento. ElI mecanismo de transformacién de la fase Mn-B ocurre mediante
descomposicién espinodal formando regiones pobres de C y enriquecida en Mn y Al,
promoviendo que la ferrita-o nuclee en los limites de grano de la austenita. Una vez que la fase
Mn-f alcanza un valor critico, el crecimiento de la ferrita-o se limita debido a que el Al no tiene

la misma disponibilidad de difundir desde la matriz austenitica [49].
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2.5 Efecto de los elementos de aleacién en el sistema Fe-Mn-Al-C

2.5.1 Efecto del contenido de Al

Dentro del sistema Fe-Mn-Al-C la adicién de Al provoca una distorsion de la red lo que reduce la
densidad del acero y aumenta la energia de falla de apilamiento. EI aumento significativo del
contenido de Al promueve significativamente la precipitacion de carburos kappa a nanoescala.
Sin embargo, tener un contenido de Al demasiado alto provocaria la formacion de bandas de
ferrita gruesa y granos de austenita de gran tamafo en los aceros de baja densidad, ademas de

enfrentar dificultades de produccion metaldrgica [35, 51].

2.5.2 Efecto del contenido de Mn

La aleacion con alto contenido de Mn estabiliza la fase austenita en el sistema Fe-Mn-Al-C, por
lo que podria tolerarse una mayor adicion de Al [52]. Al aumentar el contenido de Mn, se
presenta un aumento de la ductilidad acompafiado de una disminucion de la resistencia. Estas
aleaciones austeniticas muestran una transicion de los fenémenos de TRIP (plasticidad inducida
por transformacion) a TWIP (plasticidad inducida por maclado) con el contenido creciente de Mn
debido a un aumento de la energia de falla de apilamiento, dando como resultado una alta

ductilidad a expensas del limite elastico y la velocidad de endurecimiento por deformacion [49].

2.5.3 Efecto del contenido de C

Un contenido adecuado de C es clave para garantizar la resistencia deseada de los aceros de baja
densidad y el aumento del contenido de C puede desplazar la linea de solvus de la fase k, que
conduce a la obtencién de carburos k de tamafio nanométrico [53, 54]. La adicion de C genera
diferentes tipos de microestructuras y mejora considerablemente la maquinabilidad al disminuir
la movilidad del hidrégeno. Es importante examinar el efecto del C y desentrafiar los mecanismos
que dan lugar a la mejora de la resistencia de la aleacion. Se ha obtenido que las propiedades de
estas aleaciones dependen del tipo de carburo, la cantidad de fraccion de volumen, la distribucién

de los carburos y su proceso de formacion.
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2.6 Efecto de los elementos microaleantes en aceros avanzados

Los elementos microaleantes mas utilizados para mejorar las propiedades de los aceros

avanzados son el boro, vanadio, titanio y niobio.

2.6.1 Boro

El boro es conocido como un elemento que incrementa la templabilidad, ya que retarda la
descomposicion cinética de la austenita a ferrita y da como resultado la formacion de
microestructuras bainitico-martensiticas. Lo que refleja alta resistencia y ductilidad después del
tratamiento térmico [55]. Adicionar boro en cantidades superiores a 0.008% (en general 70-100
ppm) en aceros al carbono produce un incremento en la dureza e intensifica la templabilidad
respecto a la de un acero con la misma composicion quimica, pero sin boro. Es posible sustituir el

carbono por boro y obtener valores de dureza iguales [56].

La influencia del boro en los aceros avanzados LD se determina por el proceso de segregacion de
no-equilibrio, el cual juega un rol importante en aceros procesados termo-mecanicamente que son
templados inmediatamente después de la deformacion, ya que los atomos de boro tienen una
fuerte interaccion con las vacancias, lo cual facilita la segregacion de no-equilibrio y permite la
formacion de complejos boro-vacancias que difunden hacia los limites de grano con una
velocidad superior a la que tienen los atomos de boro que se alejan de dichos limites de grano.
Esto provocara un aumento de la cantidad de vacancias en el interior de los limites de grano
provocando un aumento de las particulas precipitadas que se ve reflejado en un retraso de la
nucleacién y crecimiento de nuevos granos, o lo que es lo mismo, en un retraso de la cinética de

recristalizacion [12].

2.6.2 Vanadio

Es un fuerte formador de carburos, con pequefias cantidades de V se forman precipitados de VC,
los cuales, incrementan fuertemente el endurecimiento [57]. Los carburos y nitruros de V finos
dispersos dan un fuerte efecto de endurecimiento en aceros microaleados después del rolado
controlado y enfriamiento controlado. ElI V ofrece un fuerte endurecimiento secundario en el
temple, por lo tanto, aumenta la dureza en caliente y asi la capacidad de corte, ademas de

aumentar la resistencia a la fatiga, la resistencia al desgaste y la resistencia a alta temperatura
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[58]. Las particulas de VC pueden mejorar la resistencia y la ductilidad en caliente [59]. La
formacion de carburo-k y VC en el acero austenitico LD requiere atomos de C en solucion solida
en el acero, por lo que el elemento V puede inhibir la formacion de carburos-x. La resistencia a la
traccion y el limite elastico del acero con adicién de V mejora debido al refinamiento del grano y
al refuerzo por precipitacion, lo cual se debe a la precipitacion de particulas de VC en aceros de
baja densidad. En general la adicién de V al acero de baja densidad tiene el efecto de reforzar la

precipitacion y el refinamiento del grano para mejorar su resistencia.

2.6.3 Titanio

Es un fuerte formador de carburos y nitruros, el efecto del titanio es similar al del V, pero los
carburos y nitruros de titanio son mas estables que los del V. Es ampliamente usado en aceros
inoxidables austeniticos como un formador de carburo en la solubilizacién para eliminar la
corrosion intergranular. El titanio incrementa la resistencia a la ruptura por creep a través de la
formacion de nitruros especiales y tiende significantemente a la segregacion y al bandeado. El
titanio es un buen inhibidor del crecimiento de grano porque sus carburos y nitruros son bastante
estables y dificiles de disolver en la austenita. Si el Ti, se disuelve en la austenita, el
endurecimiento en los aceros puede incrementar fuertemente debido a la presencia de Mn y Cr en
aceros. EI Mn y Cr disminuyen la estabilidad de los carburos de Ti en el acero [60]. La adicion de
Ti como microaleante en aceros de baja densidad conduce a la reduccion de la fraccion
volumétrica de fase kappa debido a la aparicion de TiC. Ademas, promueve el refinamiento de

grano, lo que da como resultado un limite elastico superior [61].

2.6.4 Efecto del contenido del Nb como microaleante en aceros avanzados

Al igual que el Tiy V, el Nb es un fuerte formador de carburos y nitruros. Pequefias cantidades de
Nb pueden formar finos carburos y carbonitruros, generando refinamiento de grano, de esta
forma aumenta el esfuerzo de fluencia en los aceros. EI Nb es usado extensamente en aceros
microaleados para obtener una buena relacion resistencia/ductilidad a través de la practica del
rolado y enfriamiento controlado. Un 0.03% de Nb en la austenita puede incrementar el esfuerzo
de fluencia de aceros de medio carbono hasta 150 MPa [60]. Aceros templados y no templados
que contienen niobio, incluyendo microaleados de medio y de bajo contenido de carbono, son

estructuralmente bainitico-martensiticos y ofrecen una combinacion mejorada de resistencia-
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tenacidad [58]. Las principales funciones del Nb en los aceros de baja densidad en los sistemas
Fe-Mn-Al-C son el refinamiento de grano y la formacion de particulas precipitadas de Nb(C,N)
inter e intragranulares que inhiben el crecimiento de austenita durante la colada de lingotes.
También retrasa la recristalizacion e inhibe el crecimiento de los granos recristalizados durante la
laminacion en caliente, mediante la recristalizacion dindmica. EI NbC se disuelve durante el
recocido a alta temperatura y precipita durante el enfriamiento. En la deformacién de los
materiales metalicos, el Nb(C,N) tiene la funcidn de fijar las dislocaciones. Ademas, el Nb actla

como un supresor de carburos-k debido a la formacion preferente de NbC [62].

2.7 Deformacion plastica en caliente
2.7.1 Deformacion en caliente

La deformacion plastica se consigue mediante una variedad de tecnicas que permiten diversas
modalidades de deformacion plastica del material a escoger en funcion de la forma final deseada.
La deformacion plastica en caliente se realiza llevando el material a temperaturas elevadas a fin
de obtener deformaciones importantes aplicando esfuerzos relativamente limitados. Ademas, los
procesos de conformado en caliente permiten la modificacion de la microestructura. Algunos de
los obstaculos a las dislocaciones empleados en el endurecimiento de los metales son los atomos
de soluto, los limites de grano o sublimites, los precipitados o particulas de segunda fase u otras

dislocaciones [63].

2.7.2 Mecanismos de ablandamiento

Las altas deformaciones generadas por la deformacién plastica en caliente dan lugar
fundamentalmente de dos fendmenos que se combinan para determinar la estructura final del
material. Dichos procesos son los de endurecimiento por deformacion y ablandamiento debido a

procesos dindmicos de recuperacion, ya sea de restauracion o recristalizacion [63].

2.7.2.1  Recuperacion dindmica

La recuperacion dinamica provoca la aniquilacion de pares de dislocaciones, asi como su
reordenamiento y la formacién de una estructura estable de subgranos, que no son otra cosa mas

que celdas con densidad de dislocaciones relativamente bajas rodeadas de limites con alta
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densidad de dislocaciones (Figura 2.7). Este proceso ocurre sin que se lleguen a formar nuevos
granos, tiene lugar rapidamente en materiales con alta energia de falla de apilamiento y

lentamente en materiales con baja energia de falla de apilamiento.

Figura 2.7 Representacion de las etapas de la recuperacion dindmica: a) Generacion de

dislocaciones, b) Formacion de celdas, ¢) Aniquilacion de dislocaciones, d) Formacion de

subgranos y, e) Crecimiento de granos [64].

La velocidad de endurecimiento por deformacion disminuye debido al aumento en la velocidad
de aniquilacion de dislocaciones, que a su vez es proporcional a la propia densidad de
dislocaciones [65]. En materiales con baja energia de falla de apilamiento, la recuperacion
dinamica progresa mas lentamente provocando que la densidad de dislocaciones aumente
apreciablemente con la deformacion. Asi, las diferencias locales de densidad de dislocaciones son
suficientemente elevadas como para permitir la migracion de limites de grano y, por lo tanto,

permitir la nucleacion de la recristalizacion durante la deformacion [64].

Los cambios microestructurales que ocurren durante la recuperacion afectan las propiedades
mecanicas Y, por lo tanto, la recuperacion se mide a menudo mediante cambios en el esfuerzo de
cedencia o en la dureza del material [64]. El aumento de la temperatura promueve los procesos
activados térmicamente, tales como el deslizamiento cruzado y trepado de las dislocaciones. A
través del trepado las dislocaciones pueden aniquilarse mutuamente [66]. Durante las etapas
iniciales de la deformacion, debido al incremento del esfuerzo, las dislocaciones interactian y se
multiplican. A medida que la densidad de dislocaciones aumenta, la cinética de recuperacion
dinamica (DRV) también aumenta y durante este periodo se forma una subestructura de limites de

bajo angulo y de subgranos [67]. A cierto valor de deformacion, las cinéticas de endurecimiento
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por deformacién y las de DRV alcanzan un equilibrio dinamico y la densidad de dislocaciones
permanece constante [68]. Todo esto da lugar a un estado de fluencia estable, es decir, se generan
tantas dislocaciones como las que se aniquilan, desarrollandose una subestructura estable de

dislocaciones como se muestra en la Figura 2.8.

2.7.2.2 Recristalizacién dinamica

La recristalizacion es la formacién de nuevos granos libres de deformacion a partir de materiales
deformados [64]. La recristalizacion difiere de la recuperacion por el hecho de que el incremento
en el tamafo de los granos libres de deformacion se facilita por el movimiento de limites de
angulo grande. La recristalizacion dindmica provoca la eliminacion de gran nimero de
dislocaciones por la migracion de limites de grano. Aunque en esencia, la recristalizacion estética
y dindmica producen un ablandamiento en el material, deben de analizarse como fendmenos

separados.

Dislocacionos

Juntas planas de
dislocaciones

Subestruchura de altas
dislecaciones tipo bambu

{juntas laminares)

Figura 2.8 Jerarquia de microestructuras en metales policristalinos deformados por
deslizamiento: a) Dislocaciones, b) Limites de dislocaciones, c) Bandas de deformacion y

transicion dentro de un grano, d) Bandas de corte y e) Barreras densas de dislocaciones [67].
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En la Figura 2.9, se esquematiza la diferencia entre la recristalizacion estatica que se produce
luego de las operaciones de conformado, produciéndose nuevos granos libres de dislocaciones;
mientras que, para la recristalizacion dinamica, la cual es simultdnea con la deformacién, los
nuevos granos nucleados vuelven a tener una densidad de dislocaciones similar a la del inicio de
la deformacién. La evolucién de la recristalizacién durante un recocido isotérmico se representa
por medio de un gréfico de la fraccion en volumen de material recristalizado, como una funcion
del logaritmo del tiempo, tal como se observa en la Figura 2.9d. Esta representacion presenta
generalmente una forma senoidal caracteristica y a menudo muestra un periodo aparente de
incubacion antes de que la etapa de recristalizacion sea detectada. Luego, el periodo de
incubacion es seguido por un aumento de la tasa de recristalizacion, una region lineal y, por

ultimo, una disminucion de la tasa de recristalizacion [64].

El desarrollo de la microestructura durante la recristalizacion depende de 2 factores:

> La cinética de nucleacion.
> La cinética de crecimiento de los nucleos.
Dislocacion
Limite movil
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Figura 2.9 Esquema de la recristalizacion diferenciando: a) La formacion de un ndcleo de
recristalizacién, b) El crecimiento de un grano recristalizado estaticamente, c¢) El crecimiento

de un grano recristalizado dindmicamente y d) Cinética de la recristalizacion [63].
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El crecimiento de los nucleos durante la recristalizacion se acepta como un producto de la
movilidad del limite de grano y la fuerza para recristalizacién se origina a partir de la alta
densidad de dislocaciones de la estructura deformada. El crecimiento o velocidad del frente de
recristalizacion depende no s6lo de la fuerza motriz sino también de la movilidad del limite de
grano a través del frente de recristalizacion. La recristalizacion dindmica es una funcion de la
deformacion, velocidad de deformacion, temperatura y tamafio inicial del grano, los cuales
cambian con el tiempo. Es por ello, por lo que la recristalizacion dindmica es reconocida como
una herramienta muy poderosa aplicada al control microestructural [69] y de las propiedades

mecéanicas de aleaciones metalicas sometidas a operaciones industriales de procesado.

2.7.3 Efecto de los precipitados en la recristalizacion dindmica

La recristalizacion puede ser retardada por efecto de la presencia de precipitados via anclaje de
los limites de grano o anclaje de dislocaciones. Para que el anclaje de los limites de grano ocurra,

la distribucion de los precipitados debe de satisfacer los siguientes dos criterios:

1. El tamafio de particula y el espaciamiento debe de estar por debajo de valores criticos
apropiados.
2. Una fraccion volumétrica suficiente de precipitados es necesaria para mantener el

espaciamiento debajo de los valores criticos.

En la préactica, esto significa que una fina dispersion de precipitados retrasa el inicio de la
recristalizacion por el anclaje de los limites de grano y dislocaciones, restringiéndose el
crecimiento de grano. Es claro que la precipitacion es significativamente acelerada por la
deformacion. En un intento por determinar su efecto, estudios de microscopia electronica de
transmisién han mostrado que la precipitacion inducida por deformacién en la matriz ocurre
preferencialmente sobre dislocaciones, y sublimites de grano. En la etapa final de la laminacion
en caliente, estos precipitados retardan la recristalizacién, esencialmente bloqueando Ila
subestructura y, por lo tanto, previniendo la evolucién de los granos recristalizados por el proceso
de migracion de las dislocaciones y subgranos. Algunos estudios [70, 71] han mostrado que
precipitados inducidos por deformacién no son capaces de actuar como barreras cuando su
tamafio excede un tamafio critico. Sin embargo, éstos pueden incrementar la tasa de

recristalizacion al actuar como sitios de nucleacion para la recristalizacion [66]. Los aceros de
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baja densidad pertenecientes al sistema Fe-Mn-Al-C son muy susceptibles a la formacion de
compuestos complejos y transformaciones de fase en funcion de la composicion quimica y
tratamientos térmicos, asi como deformaciones en caliente, se sabe que la adicién de
microaleantes a cualquier aleacién tiende a mejorar las propiedades mecénicas del acero. Durante
el endurecimiento por precipitacion la cinética de nucleacion y crecimiento por los microaleantes
estd influenciada también por la precipitacion de carburos distribuidos uniforme y finamente

sobre estructuras moduladas.

2.8 Mecanismos de endurecimiento en aceros de baja densidad del sistema Fe-
Mn-Al-C

2.8.1 Endurecimiento por solucién solida

Los aceros de baja densidad del sistema Fe-Mn-Al-C de base austenitica contienen alto contenido
de Al, Mn y C. Los atomos intersticiales de C y N entran en la austenita FCC, produciendo la
distorsion de la red y se forma simultaneamente el campo de tension, que interactia con las
dislocaciones en la matriz para generar un fuerte efecto de endurecimiento. Por el contrario, la
distorsion de la red causada por la sustitucion de atomos de Fe por atomos de Mn, Ni o Si es
menor, debido a que estos atomos son de un tamafio similar y se integran méas facilmente en la
red cristalina sin causar una distorsion significativa, por lo que su efecto endurecedor es mas

débil que el de los atomos intersticiales [72, 73].
2.8.2 Endurecimiento por refinamiento de grano

Segun el efecto Hall-Petch, el refinamiento del grano es otro mecanismo de endurecimiento.
Generalmente, se utiliza la laminacion en frio, recocido de recristalizacion y la adicion de

elementos de microaleacion (Nb, V, Ti, y Mo) para refinar los granos [74-76].

2.8.3 Endurecimiento por precipitacion

Los aceros de baja densidad Fe-Mn-Al-C incluyen numerosos precipitados, como carburo kappa,
B2, DO3 y Mn-B. El carburo kappa distribuido uniformemente, afecta el movimiento de las
dislocaciones durante la deformacién plastica [77]. Mientras que las fases B2 y DO3 se forman
durante el proceso de envejecimiento a partir de ferrita-o alargada, que puede transformarse de

forma continua y ordenadamente en compuestos intermetalicos de este tipo [78]. Por otro lado, la
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fase Mn-B puede deteriorar significativamente la ductilidad de los aceros de baja densidad y

reducir la energia de impacto [79, 80].

2.9 Tratamiento térmico de envejecimiento por precipitacion

La precipitacion de carburos kappa durante el proceso de envejecimiento de aceros austeniticos
de baja densidad del sistema Fe-Mn-Al-C, se esquematiza en la Figura 2.10. Donde la morfologia
y el emplazamiento de las particulas de precipitacién evolucionan con respecto al tiempo de
envejecimiento y la temperatura, el mecanismo de precipitacion dominante pasa de la
descomposicidn espinodal a la clésica de nucleacion-crecimiento. La morfologia de las particulas
de carburo kappa se convierte de esférica a cuboidal, y después a rectangular con la prolongacién
del tiempo de envejecimiento a 550 °C. No se forman particulas de precipitacion en los limites de
grano a 500 y 550 °C, mientras que el carburo kappa precipita en los limites de grano incluso
después de los 10 min de envejecimiento a temperaturas de 600 y 650 °C. Tras 6 h de
envejecimiento a 600 y 650 °C, la mayoria de los carburos kappa intragranulares crecen en
paralelepipedos rectangulares, que se alinean en "pilas de particulas™ a lo largo de la direccion
ortogonal <100> [45].

esooc Q @

600°C Nucleation-growth

Intragranular
el K-carbide

O,
550C Intergranular
= «k-carbide

0O, 5 =
500°C | Spinodal decomposition | Re <<>><><o>
10 min 1h 2h 6h

Figura 2.10 Esquema de la evolucion de la precipitacion de las particulas de carburo kappa

durante el proceso de envejecimiento [45].
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2.10 Propiedades de traccion de los aceros de baja densidad austeniticos del
sistema Fe-Mn-Al-C

Los aceros austeniticos presentan una atractiva combinacion de propiedades de traccion, es decir,
UTS de 600-1,100 MPa y TE de 40-100% [81]. La Figura 2.11 muestra las propiedades de
traccion a temperatura ambiente de los aceros de baja densidad Fe-Mn-Al-C con distintos
contenidos de Mn. Se indica claramente que la relacion entre la resistencia y la ductilidad de los
aceros Fe-Mn-Al-C presentan propiedades mecéanicas superiores a las de los deméas. Ademas, un
alto contenido de Mn parece ampliar el espacio para mejorar la resistencia y la ductilidad de los
aceros de baja densidad, pero con ello puede aumentar el costo del material y de la dificultad de
transformacion [82].
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Figura 2.11 Diagrama de las propiedades de traccion a temperatura ambiente medidas de los

aceros de baja densidad Fe-Mn-Al-C con diversos contenidos de Mn [82].

Las propiedades de traccion de los aceros austeniticos son muy variables mediante un control
microestructural adecuado. Los valores de tension de fluencia de hasta 1,100 MPa ajustando la
distribucién del tamafio de estos carburos. EI comportamiento de refuerzo de estos aceros se

atribuye a varios mecanismos de refuerzo como el endurecimiento por solucion sélida, el

27



Caracterizacion metalogréfica, estructural y mecanica de un acero avanzado de baja densidad austenitico del ~ Fmm,

i

sistema Fe-Mn-Al-C microaleado con Nb en condicién de tratamiento térmico y termo-mecénico L_l

fortalecimiento por ordenamiento debido al cizallamiento de las particulas, y al endurecimiento
por precipitacion. Los mecanismos que controlan la formacion de dislocaciones estan asociados

principalmente con el corte de grupos de corto alcance (SRO) y carburos kappa [83].

2.11 Estado del arte

Actualmente existe muy poca informacion reportada en la literatura sobre el efecto del Nb en
aceros de baja densidad del sistema Fe-Mn-Al-C. En general, se ha reportado que la adicion de
Nb como elemento microaleante en aceros LD afecta la microestructura al generar refinamiento
de grano, el cual dependera de la cantidad de Nb que se agregue en el sistema [2-7, 43, 84-87].
Asimismo, el principal mecanismo de endurecimiento es por precipitacion de carburos kappa [3,
7, 43, 85, 87], la alta precipitacion de estos carburos provoca menor ductilidad [3, 43], mientras
que la presencia de precipitados de NbC retrasa la cinética de precipitacion de carburos kappa
durante el tratamiento térmico de envejecimiento [4, 7]. La adicion de Nb no cambia el
mecanismo de deformacién de los aceros LD, y puede optimizar las propiedades mecanicas del
acero debido al equilibrio entre una alta resistencia maxima y ductilidad que se logra en ausencia
del tratamiento térmico de envejecimiento y sin la formacion de carburos kappa [3, 7]. Por otro
lado, los precipitados de carburo kappa promueven una mayor tasa de endurecimiento por
deformacion y menor densidad de bandas de deslizamiento, presentando resistencias a la traccion
de 950-1100 MPa y alargamiento del 30-38 % [2-4, 7, 85].

Kim y col. [84] investigaron el comportamiento mecanico en un proceso controlado de
laminacién en caliente de aleaciones criogénicas Fe-30Mn-5Al-0.3C, una con 0.1% en peso de
Nb y otra con 0.1% en peso de V, donde reportaron que el Nb resultd ser un elemento
microaleante de refuerzo mas potente en comparacion con el V, ya que el acero microaleado con

Nb present6 mayor limite elastico y mayor energia de impacto.

Moon y col. [85] estudiaron el comportamiento del envejecimiento y propiedades mecanicas en
aceros de baja densidad austeniticos Fe-30Mn-9AI-0.9C microaleados con Nb y V, donde
reportaron que los aceros microaleados presentan mejor resistencia debido al refinamiento de
grano y al endurecimiento por precipitacion, un aumento en el endurecimiento por deformacion
durante la deformacion por traccion debido a la plasticidad inducida por microbandas (MBIP),

aparicion de ferrita con formacion de Mn-B en las regiones ricas de Mn a causa de la
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precipitacion de carburos, y un aumento de la dureza después del envejecimiento debido a la
precipitacion del carburo-x de tamafio nanométrico y posteriormente debido a la formacion de

ferrita y Mn-p.

Xing y col. [7] realizaron una revision general del efecto de los elementos de aleacion en la
constitucion de fases, densidad y la energia de falla de apilamiento en aceros de baja densidad del
sistema Fe-Mn-Al-C. Donde analizaron estadisticamente las propiedades mecénicas de aceros
monofasicos (y) y bifasicos (y+a) reportando que el acero monofasico de austenita posee mayor
resistencia y plasticidad. Ademas de llegar a la conclusién de que la densidad de este tipo de
aceros es de 6.5-6.9 g/cm®, SFE es de 70-110 mJ/m? y el deslizamiento de dislocaciones es el
principal mecanismo de deformacion plastica. Las propiedades mecénicas generales del acero
monofésico son superiores a las del acero de doble fase ya que el principal mecanismo de

endurecimiento en los aceros LD del sistema Fe-Mn-Al-C es por precipitacion del carburo kappa.

Zhou y col. [6] estudiaron las modificaciones microestructurales y propiedades mecéanicas en un
acero de baja densidad Fe-8Mn-6Al-0.15C microaleado con 0.02% en peso de Nb, sometido a
laminacion en caliente y tratamiento térmico de recocido intercritico. Reportaron el incremento
de 11.1% de la resistencia maxima e incremento del 12.5% de alargamiento. El acero
microaleado presento una mayor fraccion de austenita, debido a que el efecto de la adicion de Nb
retraso la transformacion de la microestructura duplex. La mejora de las propiedades mecéanicas
en el acero microaleado se atribuye principalmente al efecto de plasticidad inducida por
transformacion (TRIP) durante el comportamiento de traccion resultante de la mayor fraccion de

volumen de austenita.

Li y col. [43] investigaron los efectos del Ti-Mo-Nb en la microestructura y las propiedades
mecanicas de un acero austenitico Fe-26Mn-8Al-1.5C, solubilizado a 950 °C y envejecido a
temperaturas entre 500 y 600 °C, obteniendo como resultados refinamiento de grano, aumento en
el tamafio y fraccion de volumen de los carburos kappa, asi como la formacion de particulas inter
e intragranulares de (Ti,Mo,Nb)C. Los aceros microaleados presentaron mayor limite elastico
debido al refinamiento de grano, més precipitacion de carburos-x y la formacion de particulas
finas de (Ti,Mo,Nb)C distribuidas uniformemente dentro de los granos. Sin embargo, la mayor
precipitacion de los carburos kappa provoca una ductilidad menor y presencia de particulas de

(Ti,Mo,Nb)C de tamafio micrométrico a lo largo de los limites de los granos.
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Sozanska y col. [86] compararon dos aceros de baja densidad de tipo triplex (Fe-23.83Mn-
10.76Al-0.98C y Fe-23.83Mn-10.76Al-0.048Nb-0.019Ti-1.05C) laminados en caliente, donde
mostraron que sus principales mecanismos de endurecimiento son por plasticidad inducida por
deformacion mediante la formacién de bandas de corte y microbandas de corte. Ademas,
reportaron que las microbandas de corte se cruzan en ~65° y el tamafio de los subgranos es de
~200 nm y se encontré la presencia de carburos kappa dentro de los granos de austenita y ferrita,

asi como en los limites de grano.

Park y col. [4] investigaron el efecto de la adicion de Nb en la estabilidad microestructural y en el
comportamiento de la deformacion por traccion en un acero Fe-20Mn-8AlI-1.0C con 0.1% en
peso de Nb obteniendo resultados muy favorables como refinamiento de grano de 53 a 25 um,
retraso de la cinética de precipitacion de carburos kappa durante el tratamiento de
envejecimiento, mayor tasa de endurecimiento por deformacion, menor densidad de las bandas de

deslizamiento e inhibicién de la ductilidad al suprimir la formacién de bandas de deslizamiento.

Ma vy col. [3] estudiaron los mecanismos de deformacion plastica en un acero Fe-28Mn-10Al-C-
0.5Nb obteniendo una excelente combinacion de resistencia y ductilidad, presentando resistencia
a la traccion final de 1084 MPa y un alargamiento del 37.5%, también informaron que la adicion
de Nb no cambia el mecanismo de deformacion del acero de baja densidad y puede optimizar las
propiedades mecanicas del acero debido al equilibrio entre una resistencia maxima muy elevada y
una excelente ductilidad que se logra en ausencia de tratamiento de envejecimiento y sin la
formacién de carburos kappa. Esta excelente combinacion de resistencia y ductilidad se puede
atribuir a la plasticidad inducida por las microbandas y conduce al endurecimiento por
deformacién continua durante la deformacién a temperatura ambiente, ademas de reportar una

disminucion del tamafio de grano de la austenita de 39.49 a 13.67 pm.

Zhao y col. [87] estudiaron el comportamiento durante la deformacién en caliente por
compresion uniaxial de los aceros LD austeniticos del sistema Fe-Mn-Al-C microaleados con
Nb-V, sus resultados revelan que las particulas de (Nb,V)C que precipitan actlan como
nucleantes de la recristalizacién dindmica. La microaleacion de Nb-V ejerce una influencia
positiva en la estabilidad de la deformacion en caliente del acero Fe-Mn-Al-C. También

reportaron que el fendmeno de ablandamiento durante la fluencia plastica del acero austenitico
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Fe-Mn-Al-C microaleado con Nb-V es més significativo a bajas temperaturas y bajas velocidades

de deformacion.

Finalmente, Bai y col. [2] estudiaron el efecto de la adicién de Nb sobre la energia de falla de
apilamiento, la microestructura y las propiedades mecéanicas de una aleacion Fe-25Mn-9AI-8Ni-
1C a diferentes porcentajes de Nb, obteniendo que la energia de falla de apilamiento de las
aleaciones en estudio aumenta al incrementar el contenido de Nb y las principales fases de las
aleaciones de estudio son austenita, ferrita, carburos kappa, intermetalico NiAl y NbC. Cuando el
contenido de Nb es del 0.3%, la aleacion tiene mejores propiedades integrales, y la resistencia

media a la traccion es de unos 853 MPa, y su alargamiento medio de un 30%.
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CAPITULO 3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Diagrama de flujo del procedimiento experimental

El procedimiento experimental que se llevé a cabo para la elaboracién del presente proyecto de

investigacion se muestra en el diagrama de flujo de la Figura 3.1.

Procedimiento experimental

v

Disefio de la composicion quimica
de los aceros avanzados LD

¥

Obtencion de diagramas de
equilibrio y transformacion en el
programa JMatPro® 9.1.2

v

Fabricacion por fundicion en horno
de induccion al vacio

v

Acondicionamiento microestructural
por medio de tratamientos térmicos
y termo-mecanicos

Composicion base Fe-Mn-Al-C

Composicion con microaleante
Fe-Mn-Al-C-Nb

Caracterizacion metalografica
por LOM, SEM-EDS y EBSD

Caracterizacion mecanica por
microdureza Vickers

\ 4 4 v
Homogeneizado - Envejecimiento
omog )Y Solubilizado ) ) e,
laminacion en caliente por precipitacion
h 4
Caracterizacion Caracterizacion Caracterizacion
metalografica por LOM, [€—{ estructural por [— mecanica por
SEM-EDS y EBSD DRX microdureza Vickers

¥

Ensayos de traccion uniaxial

Figura 3.1 Diagrama de flujo del procedimiento experimental.
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3.2 Disefio de la composicion quimica de aceros avanzados de baja densidad

El disefio de la composicion quimica de los aceros LD austeniticos que se fabricaron para su
estudio en el presente trabajo de investigacion se baso en el sistema Fe-Mn-Al-C, los rangos de
composicidn de este sistema se muestran en la Tabla 3.1 donde se observa que el porcentaje de
Mn va de 27-30%, 8-10% para Al, 1-1.2% para C y 0.25% de Nb para el acero microaleado.

Tabla 3.1 Rango de composicion quimica de los aceros LD (% en peso).

Acero Fe Mn Al C Nb
Fe-Mn-Al-C Bal. 27-30 8-10 1-1.2
Fe-Mn-AIl-C-Nb Bal. 27-30 8-10 1-1.2 0.25

Hu y col. [26] informaron que para lograr una composicion totalmente austenitica en aceros de
baja densidad del sistema Fe-Mn-Al-C es importante mantener una composicion quimica dentro
del rango de composicion mostrado en la Tabla 3.1, ya que estos valores aseguran la estabilidad

de la austenita a temperatura ambiente, particularmente por el alto contenido de Mny C.

3.3 Prediccidn de fases mediante el programa JMatPro® 9.1.2

El programa JMatPro® 9.1.2 es un software multiplataforma para el calculo de una amplia gama
de propiedades de aleaciones multicomponentes basado en sélidos principios fisicos vy
termodinamicos. Con este programa se pueden calcular diagramas de equilibrio de fase en
equilibrio y metaestables, asi como diagramas de transformacion y se pueden predecir
propiedades mecanicas, fisicas, termodinamicas, termo-fisicas y quimicas. En el presente
proyecto se calcularon diagramas de fases en equilibrio y metaestables, isopletas en funcion de
los elementos de aleacion, asi como del microaleante, diagramas de transformacién isotérmica
(TTT) y diagramas de transformacion en enfriamiento continuo (CCT), todo en base a las
composiciones quimicas disefiadas para los aceros avanzados LD austeniticos de referencia y

microaleado.
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3.4 Fabricacion de los aceros de baja densidad en el horno de induccién al

vacio

3.4.1 Materias primas y balance de carga

Las materias primas que se utilizaron en la fabricacion de los aceros de baja densidad fueron la
chatarra de Fe de ultra-bajo contenido de C, la cual fue cortada en bloques. Para la adicion del C
se utilizo aleacion sorel, esta se limpio y triturd en granulos relativamente pequefios, la limpieza
del sorel se llevo6 a cabo utilizando una carda y cepillo metélico. Para integrar el Mn se utilizaron
hojuelas de Mn electrolitico. Para la integracién del Al se secciond una sola pieza Al electrolitico
de alta pureza. Y finalmente, para la adicion del Nb se realiz6 una seleccion de granulos pequefios
de Fe-Nb. Una vez preparada cada una de las materias primas fueron pesadas de acuerdo con el
balance de carga previamente calculado para obtener un lingote de 4.7 kg. En la Tabla 3.2 se
presenta el balance de carga calculado para la obtencion de los aceros LD austeniticos de
referencia y microaleado con Nb.

Tabla 3.2 Balance de carga para fundiciones de aceros LD de referencia y microaleado.

Acero
Materia prima Presentacion Fe-Mn-Al-C Fe-Mn-Al-C-Nb
LDA-REF LDA-Nb
Chatarra EFP-ULC Blocks 1735.6 g 1735.6 g
Aleacion sorel Granulos 11176 g 11176 g
Mn electrolitico Hojuelas 1426.4 g 1426.4 g
Al electrolitico Rodaja 475.4 ¢ 475.4 ¢
Fe-Nb Granulos 18.75¢
Carga total 4755 g 4773.75¢
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3.4.2 Fabricacion de lingoteras

Las lingoteras (Figura 3.2) se elaboraron a partir de un par de placas de acero comercial ASTM
A36 de 0.75 x5.72 x 17 cm y de 0.75 x 10.16 x 17 cm, respectivamente, las cuales se cortaron
mediante una sierra cinta, de esta forma se obtuvieron las paredes de las lingoteras que
posteriormente se soldaron a una placa con espesor de una pulgada, obteniendo una lingotera con

dimensiones internas de 4.22 x 8.66 x 17 cm con volumen de 728.87 cm?.

—! 866 |-
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Figura 3.2 Lingotera de acero comercial ASTM A36.

3.4.3 Proceso de fabricacion por fundicién en horno de induccion al vacio

La fabricacién de los aceros LD austeniticos de referencia y microaleado con Nb, se llevé a cabo
en un horno de induccion al vacio de la marca CONSARC (Figura 3.3). Para realizar el proceso
de fundicion se coloco la lingotera dentro del horno, junto con la carga colocada en el crisol de
alimina, con excepcion del Al y Fe-Nb, los cuales fueron acomodados fuera del crisol para
introducirse una vez fundida la mezcla y evitar de esta manera pérdidas por la alta temperatura.

Una vez adicionados estos ultimos elementos se procedi6 al vaciado de la aleacion liquida en la
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lingotera metélica. Los altos contenidos de Mn y Al dan como resultado una baja tasa de

disipacion de calor del lingote de acero durante el proceso de fundicion.

Lingotera
metalica

Figura 3.3 Horno de induccidn al vacio de la marca CONSARC.

3.5 Seccionamiento de lingotes

Los cortes de los lingotes se realizaron mediante un Discotom-60 de la marca Struers, el cual,
cuenta con refrigeracion continua. Los primeros cortes se seccionaron con un espesor de 7 mm
para posteriormente ser cortados en cuatro partes, obteniendo asi cuatro muestras para su
posterior preparacion y estudios a realizar para la caracterizacion en condicion de solidificacion.
En seguida se realizaron cortes con un espesor de 40 mm para realizar la aplicacién de los
tratamientos térmicos y termo-mecanicos correspondientes. Finalmente, se realizaron diferentes
cortes después de cada tratamiento térmico y termo-mecanico para su caracterizacion

metalografica, estructural y mecénica.
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3.6 Analisis quimico
3.6.1 Espectroscopia de emisién por chispa

El analisis quimico se realiz6 para corroborar la composicion quimica de los aceros LD
austeniticos, dicho estudio se llevé a cabo mediante espectroscopia de emision por chispa en un
equipo Q4 TASMAN BRUKER, el cual se basa en la obtencidn de chispas entre dos electrodos,
lo que produce un plasma de vapor en el céatodo, permitiendo la determinacién rapida y
simultanea de elementos quimicos en el acero de baja densidad. Para este analisis se selecciond el
patron B.S. 18A de aceros con alto contenido de Mn, ya que aln no existe comercialmente un
patron de calibracion bajo norma que garantice la cuantificacion (en % en peso) de los elementos

de aleacion y microaleacion para aceros de baja densidad del sistema Fe-Mn-Al-C.

3.6.2 Microanalisis quimico por SEM-EDS

Para corroborar la composicion quimica de los elementos de mayor porcentaje de composicion
(Mn y Al) se realiz6 un microanalisis quimico puntual por SEM-EDS, llevando a cabo
previamente una preparacion metalografica por medio de desbaste con lijas de carburo de silicio
(SiC) a diferentes granulometrias (320, 400, 600, 800, 1200, 1500 y 2000), para posteriormente
realizar el pulido con pasta de diamante de 6 um en una pulidora modelo Spectrum System 1000

de la marca Leco.

3.7 Tratamientos de acondicionamiento microestructural

3.7.1 Tratamiento térmico de homogeneizado

Este tratamiento térmico se realizd6 en un horno tipo mufla modelo L08/14 de la marca
Nabertherm siguiendo el ciclo térmico de la Figura 3.4. El tratamiento se realiz6 a una
temperatura de 1100 °C con un tiempo de permanencia de 3.36 h y velocidad de calentamiento de
350 °C/h con permanencia de 0.5 h a 600 °C para lograr una buena disolucion de carburos kappa
y evitar esfuerzos térmicos. EIl tratamiento térmico de homogeneizado se llevé a cabo con la

finalidad de eliminar la estructura de solidificacion y segregacion de elementos de aleacidn.
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Figura 3.4 Ciclo de tratamiento térmico de homogeneizado.

3.7.2 Tratamiento térmico de laminacion en caliente

Como primer paso se realizd una preparacion previa a los bloques a laminar con medidas de 40
mm de espesor, 54 mm de ancho y 98 mm de largo, realizando una limpieza de la superficie para
posteriormente ser recubiertas con pintura de zirconia para prevenir la oxidacion a altas
temperaturas. La laminacion se realiz6 en un laminador reversible T.J. Pigott (Engineers) modelo
6559/02 con capacidad de 50 toneladas.

Se llevaron a cabo 5 etapas de laminacion en caliente con reducciones de area (RA) de 30, 32, 26,
35 y 37%, respectivamente, logrando un espesor final de 5 mm, en un rango de temperatura de

1100 a 950 °C siguiendo el ciclo de calentamiento de la Figura 3.5.

Después de cada etapa de laminacidn, las piezas fueron enfriadas lentamente en horno apagado
con proteccion de colcha refractaria a una velocidad aproximada de 150 °C/h, con la finalidad de

evitar choque térmico, asi como la generacion de esfuerzos internos y fisuracion.
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Figura 3.5 Ciclo de tratamiento térmico de homogenizacion y termo-mecéanico de las cinco

etapas de laminacion en caliente de los aceros LD.

3.7.3 Tratamiento térmico de solubilizado

El objetivo del tratamiento térmico de solubilizado es disolver las fases presentes y mantener una

estructura austenitica homogénea en todo el material. Este tratamiento se llevd a cabo en un
horno tipo mufla siguiendo el ciclo de tratamiento térmico de la Figura 3.6.

1100 °C
|
o
Q
m
|-
2
5 S
g— & Temple en
o ¥ agua
=
|
‘ 0.2
Tiempo {h}

Figura 3.6 Ciclo de tratamiento térmico de solubilizado.
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Donde el tiempo de permanencia fue de 0.2 h, tiempo para uniformizar la temperatura en todo el
volumen, seguido de un temple en agua para evitar alguna transformacion de fase durante el

enfriamiento y mantener una estructura uniforme en todo el acero.
3.7.4 Tratamiento térmico de envejecimiento por precipitacion

El tratamiento térmico de envejecimiento tiene como objetivo principal activar el mecanismo de
precipitacion de la fase kappa mediante la descomposicion espinodal de la austenita al
ordenamiento L12 con la composicion (Fe-Mn)sAICy, donde los atomos de Al ocupan los
vértices, el Fe y Mn ocupan la posicién de las caras centradas y el C ocupa el sitio octaédrico
intersticial, a diferencia del ordenamiento que presenta la estructura cristalina de la austenita FCC
del sistema Fe-Mn-Al-C dando lugar a una distribucion uniforme de los precipitados en la
austenita, mejorando asi el fortalecimiento por precipitacion en el material. Los parametros de
tratamiento térmico se establecieron en base al diagrama TTT de la descomposicion de la
solucion solida austenitica en una aleacion Fe-28Mn-8.5Al-1C-1.25Si [35], el cual se muestra en

la Figura 3.7 y el ciclo de tratamiento establecido se muestra en la Figura 3.8.
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Figura 3.7 Diagrama TTT de la descomposicién de la solucion solida austenitica [35].
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Figura 3.8 Ciclo de tratamiento térmico de envejecimiento del acero LD.

3.8 Caracterizacion metalografica

El andlisis metalografico permite conocer las caracteristicas de la microestructura de una
aleacion, dichas caracteristicas son: tamafio de grano, morfologia, distribucion de las fases,
distribucién de tamafios, presencia de segregaciones, entre otros. Estas caracteristicas pueden

modificar las propiedades mecanicas y el comportamiento general de la muestra analizada.

3.8.1 Preparacion metalogréafica

Para la caracterizacion metalografia se prepararon previamente las diferentes muestras de las
aleaciones de referencia y microaleadas, haciendo desbaste con lijas de carburo de silicio (SiC) a
diferentes granulometrias: 180, 220, 320, 400, 600, 800, 1200, 1500 y 2000, posteriormente se
realizé un pulido con pastas de diamante de 9, 6, 3, 1 y 0.1 um, en una pulidora LECO modelo
Spectrum System™ 1000.

3.8.2 Ataque quimico

Para revelar la microestructura se llevo a cabo un ataque quimico mediante una solucién de Nital

al 5 % por aproximadamente 0.01 h.
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3.8.3 Microscopia optica (MO)

Las muestras se analizaron con un microscopio optico Nikon EPIPHOT 300, el cual permite
observar la microestructura y a partir de las micrografias determinar la morfologia, medir el
tamafo de grano y la fraccion de las fases presentes. Se tomaron un numero aproximado de
imagenes de 3 a 5 por cada lente de aumento en el microscopio. El tamafio de grano y fraccion
volumétrica de fases presentes se midié mediante el método de interseccién lineal, tomando en

cuenta los valores promedio resultantes de acuerdo con la norma ASTM 112 [88].

3.8.4 Microscopia electrénica de barrido (SEM-EDS)

Las muestras se analizaron en un microscopio electronico de barrido JEOL modelo JSM-7600F
con detector EDS de la marca Bruker modelo XFlash 6130. Las condiciones que se utilizaron para
dicho analisis son 15 kV a una distancia de trabajo de 15 mm. Se analiz0 la superficie
longitudinal al sentido de la deformacion por laminacion en caliente, desde el centro al extremo

para detectar la presencia de precipitados de Nb y fase kappa.

3.8.5 Ensayos de EBSD

Se llevaron a cabo también ensayos de EBSD ya que esta tecnica permite la construccion de
mapas de orientacion, analisis de texturas, identificacion de fases, analisis del tamafio de grano,

caracterizacion de limites de grano, entre otras caracteristicas metalogréaficas.

3.8.5.1Preparacion de muestras

Para la preparacion de las muestras de EBSD se realizaron cortes con el Discotom-60 Struers
para obtener muestras de dimensiones 5 x 8 x 8 mm. Posteriormente, se realizd una preparacion
metalografica y se pulieron con pastas de diamante de 9 y 6 um, para finalmente ser
electropulidas en una electropulidora modelo LectroPol-5 de la marca Struers a un voltaje de 25
V y velocidad de agitacion de 7 m/s durante 25 segundos a temperatura ambiente. Las muestras
se analizaron en el microscopio electronico de barrido FEG-SEM 7600F con detector EBSD &
Flash HD.
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3.8.5.2 Post-procesamiento

Para procesamiento y analisis de los datos de difraccion de electrones retrodispersados (EBSD) se
utilizo el programa Bruker Sprit, el cual permite la construccion de mapas de orientacion, analisis
de texturas, identificacion de fases, analisis del tamafio de grano, caracterizacion de limites de
grano y desorientacion. Para poner en funcionamiento el programa Sprit es necesario cargar el
archivo con la extension (.bcf), y enseguida iniciar el post-procesamiento en la pestafia del
programa ajustando un minimo de 5 bandas indexadas y un desajuste de banda de 1.8°, lo cual
permite limpiar las zonas no indexadas y de esta manera obtener el mapa Argus, el patrén de
calidad, mapa y grafica de tamafio de grano, mapa de fases, mapas IPF X, Y y Z, mapa de Euler,
mapa de Kernel, mapa de desorientacion promedio, figura de polos, figura de polos inversa y

mapas ODFs.

3.9 Caracterizacion estructural
3.9.1 Difraccion de rayos-X (DRX)

Los analisis de difraccion de rayos-X se llevaron a cabo en volumen en un rango de barrido 26 de
30° a 120° con incrementos de 0.02 y radiacion de Cu-Ko (Kal = 1.5406 A, Ka2 = 1.54439 A,
IKo2/IKal = 0.5), voltaje de 30000 V y corriente de 10 mA en un difractdmetro de la marca
Bruker modelo D2 phaser. La identificacion de los planos cristalograficos se realizd mediante
indexacion, usando la tarjeta pdf COD 9015937 de la austenita, mientras que para indexar las

fases carburo-x, B2, DO3 y B-Mn se uso6 informacion reportada en literatura [89, 90].

3.10 Caracterizacion mecanica

3.10.1 Microdureza Vickers (HV)

Las pruebas de microdureza se realizaron aplicando una carga de 1000 gr con una distancia de
125 um a lo largo de la muestra, iniciando de la superficie al centro del material el tiempo de
aplicacion de la carga fue de 10 segundos para cada una de las muestras, de acuerdo con la norma
ASTM E384 [91]. El equipo usado para dicho analisis fue el microdurémetro Wilson Hardness
Tukon 1120.
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Figura 3.9 Huella de microdureza Vickers.

3.10.2 Ensayos de traccion uniaxial

Para los ensayos de traccion uniaxial se maquinaron probetas planas de 3 mm de espesor bajo la
norma ASTM-E8 [92]. La elaboracion de probetas para los ensayos de traccion uniaxial se realizd
inicialmente maquinando placas de 3 mm de espesor (Figura 3.11a) por fresado (Fresa FR 201) y
rectificado (rectificadora EQUIPTOP ESG-3A818), posteriormente se contorned siguiendo la
geometria y dimensiones de la Figura 3.10 por medio de electroerosion en una hiloerosionadora
de la marca MC. LANE modelo DK77-32.

- . 1 _______ 1
I r=6 ,*- —-25— - |
Q= | | o ————1 .
10 ; el ___ L& l:l
4 % N—
i | I | .
r—-30-— a1 r—-32-— 4 r — -30- — )

Figura 3.10 Geometria y dimensiones de probetas planas para ensayos de traccion uniaxial.

Las probetas se maguinaron en condicién de laminacidn en caliente y en solubilizado. Una vez

maquinadas las probetas en condicion de solubilizado se aplic6 a tres probetas por material
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tratamiento térmico de envejecimiento a 550 °C durante 2.5 h. Para realizar los ensayos de
traccion uniaxial se elimina previamente el acabado burdo generado por el corte, realizando un
lijado en la zona de prueba de la probeta, con ello se eliminan todos los concentradores de
esfuerzo sobre el material. Se llevaron a cabo tres ensayos por condicion (laminacién en caliente,
solubilizado y envejecido) (Figura 3.11b) y se reporté el valor promedio de las propiedades
mecénicas derivadas de las curvas esfuerzo-deformacion ingenieriles. Los ensayos de traccion
uniaxial se realizaron en una maquina universal de ensayos mecénicos INSTRON® 4507 a una
velocidad de cabezal de 0.08 mm/s a temperatura ambiente sobre una longitud calibrada de 25

mm.

Laminada

Solubilizada

Envejecida

E

Figura 3.11 a) Placa rectificada a 3 mm de espesor. b) Probetas de traccion uniaxial en

condicién de laminacion en caliente, solubilizado y envejecido.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Analisis quimico

En la Tabla 4.1 se presenta la composicion quimica de los aceros avanzados LD estudiados en el
presente proyecto de investigacion. Los aceros LD austeniticos obtenidos son Fe-27Mn-8.5Al-1C
de referencia (LDA-REF) y Fe-27Mn-8.5Al-1C-0.25Nb microaleado con Nb (LDA-NDb).

Tabla 4.1 Composicion quimica de los aceros LD (% en peso).

Acero Fe Mn Al C Nb S P N
Fe-Mn-Al-C Bal. 27 8.5 1 0.002 | 0.012 | 0.004
Fe-Mn-AIl-C-Nb Bal. 27 8.5 1 0.25 0.002 | 0.012 | 0.004

La densidad de estos aceros esta relacionada principalmente con los contenidos de Mn y Al. Para
garantizar un acero avanzado LD austenitico es muy importante el contenido de Mn, ya que es el
principal estabilizador de la austenita a temperatura ambiente, para ambos aceros el contenido de
Mn fue de 27%. Por otro lado, el contenido de Al fue de 8.5% siendo este el principal elemento
responsable de la reduccion de densidad en este tipo de aceros ya que su densidad de 2.7 g/cm® es
menor en comparacion con la del Mn (7.2 g/cm®). Sin embargo, un alto contenido de Al
incrementa la energia de falla de apilamiento, y por consecuencia, reduce drasticamente la
resistencia a la cedencia del material [26], por ello es importante tener control del alto contenido
de este elemento en la aleacion. Por su parte, el contenido de C fue de 1%, la adicion de este
elemento mejora la fraccion de area maclada y la densidad de dislocaciones al aumentar el nivel
de deformacion plastica [93]. Finalmente, el contenido de Nb para el acero LD microaleado fue
de 0.25%. Pequenias diferencias en los contenidos de elementos de aleacion pueden dar lugar a
variaciones significativas en los tipos de precipitados y con ello en los resultados obtenidos,
diferentes autores han trabajado composiciones austeniticas obteniendo distintos resultados como
Li y col. [94] quienes trabajaron con un acero Fe-26Mn-8Al-1.5C microaleado con Ti-Mo-Nb,

donde obtuvieron aumento en la fraccion de volumen de carburos kappa; mientras que Park y col.
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[4] con un acero Fe-20Mn-8Al-1.0C microaleado con 0.1% de Nb reportaron un retraso de la
cinética de precipitacion de carburos kappa, ademas de mayor tasa de endurecimiento por
deformacion y menor densidad de las bandas de deslizamiento. Otros autores, ademas, han
reportado buena combinacion de resistencia y ductilidad, asi como excelente resistencia maxima
a la traccion debido al aumento del endurecimiento por deformacién, como es el caso de Ma y
col. [95] que estudiaron el acero Fe-28Mn-10Al-C-0.5Nb y Moon y col. [85] que trabajaron el
acero Fe-30Mn-9Al-0.9C microaleado con Nb y V.

4.2 Prediccion de fases mediante el programa JMatPro® 9.2.1

4.2.1 Diagramas de equilibrio de fases

La Figura 4.1 muestra los diagramas de equilibrio de los aceros avanzados LD bajo estudio,

predichos mediante el programa JMatPro® 9.1.2.

a) Fe-8.5A1-27.0Mn-1.0C-0.004N-0.012P-0.002S wt(%) b) Fe-8.5A1-27.0Mn-0.25Nb-1.0C-0.004N-0.012P-0.002S wt(%)
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Figura 4.1 Diagramas de fases en equilibrio de los aceros a, ¢) LDA-REF y b, d) LDA-Nb
calculados mediante JMatPro® 9.2.1.
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En estos diagramas se observa principalmente la estabilidad de la austenita a altas temperaturas,
asi como su descomposicion a temperaturas por debajo de los 750 °C en ambos aceros. En
general, en los diagramas de equilibrio de fases se observa que la adicion de Nb (Figuras 4.1b y
4.1d) baja ligeramente las temperaturas de formacion de las fases presentes como kappa, ferrita,
AIN y MnS principalmente. Ademas disminuye el porcentaje de formacion de fase kappa debido
a la aparicion de la fase M(C,N) (M=NDb) ya que la precipitacién de esta fase desarrolla un papel
competitivo con la formacion de carburos kappa pasando del 13% de fase formada en el acero
LDA-REF al 9.23% en el acero LDA-Nb, donde el M(C,N) inicia la precipitacion a 1325 °C y se

estabiliza a 920 °C hasta temperatura ambiente alcanzando un porcentaje de fase del 0.28%.

En la Tabla 4.2 se muestran las temperaturas de formacion y estabilizacion, asi como los

porcentajes de fase (% en peso) de las diferentes fases presentes en los diagramas de equilibrio.

Tabla 4.2 Temperaturas de formacion, estabilizacion y % de fases presentes en los diagramas de

equilibrio.
LDA-REF LDA-Nb
Temperatura % de fase Temperatura de | % de fase
de formacién Tem_p_erat_era Yo peso Temperfa,tura Y i en peso
(°C) SR (T=25°C) BT (°C) (T=25°C)
Ferrita-o 1363 1365
Austenita-y 1278 1122 15 1277 1110 16.3
Kappa-k 746 430 13 741 430 9.23
Ferrita-a 560 117 71 560 110 66.2
AIN 1560 1260 0.0116 1557 1260 0.0116
MnS 1278 1230 0.005 1270 860 0.0054
M_P 682 400 690 400
M23Cs 410 212 4 405 209 8.5
MsP 361 348 0.076 360 339 0.065
Laves 57 50 12
M(C,N) 1325 920 0.28
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Como ya se menciond anteriormente, es minima la disminucion de temperaturas de formacion y
estabilizacién provocada por la adicion de Nb, sin embargo, los porcentajes de fase se ven mas
afectados ya que la fase kappa tiende a disminuir de 13 a 9.23% Yy los carburos M23Cs aumentan
su porcentaje de fase de 4 a 8.5%. Es muy importante sefialar que los diagramas predichos son
calculados bajo condiciones de equilibrio, es decir a velocidades de enfriamiento
extremadamente bajas. Sin embargo, en la practica, las velocidades de enfriamiento son mayores,
por esta razén se calcularon diagramas de fase metaestable mostrados en la Figura 4.2, estos
diagramas predicen las posibles fases que pueden coexistir fuera del equilibrio. En ambos aceros
se observa que la fase austenita se mantiene estable a temperatura ambiente sin transformacién de
ferrita debido al alto contenido de Mn, sin embargo, no se presenta la formacién de la fase kappa,
lo cual se asocia con la velocidad de enfriamiento més alta. Por otro lado, solo se predicen las
fases secundarias de mayor porcentaje de formacion como MnS y AIN las cuales, se forman

desde el estado liquido y se mantienen a temperatura ambiente.

a) Fe-8.5A1-27.0Mn-1.0C-0.004N-0.012P-0,002S wt(%) b) Fe-8.5A1-27.0Mn-0,25Nb-1.0C-0,004N-0.012P-0.002S wt(%)
100 ®uouD %0 ®uoun
> T oA - N [ JTEY
W Austenita-y Liquido | grerare ) Austenita-y Liquido | ®rerame
' @AUSTENTE : oucH)
%0 Ouns 20 @ USTENITE
Ouns
70 70
3 60 a 60
2 £ \
o 5 o 5
x® l‘L R r."
5w 4 : s X
;Fernta—& 1 Ferrita-5
0 { 30 |
» «
20 \ 20 |
A /1 1
0 y 4 4 10 fl’ |
MnS p 4 { MnS P, 1
% 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 % 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperature(C) Temperature(C)

Figura 4.2 Diagramas de fase metaestable de los aceros a) LDA-REF y b) LDA-Nb
calculados mediante JMatPro® 9.2.1.

4.2.2 lsopletas

La Figura 4.3 muestra las isopletas calculadas para variacion en el contenido de Al, Mny C en un
rango de temperaturas de 0 a 1600 °C para el acero avanzado LD de referencia, en donde se

observa la presencia de diferentes fases en regiones de temperatura y composicién determinada.
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En la Figura 4.3a se observa que el aumento del contenido de Al presenta un incremento en las
fases ferrita y kappa, sin embargo, promueve disminucién de fases secundarias como el AIN,
MnS, M2P y MgsP. Por otro lado, al incrementar el contenido de Mn (Figura 4.3b), la fase
austenita aumenta junto con la fase kappa, mientras que la ferrita disminuye. En el caso de las
fases secundarias no se ven afectadas por este elemento manteniéndose estables a cualquier
composicion de Mn. Por Gltimo, en la Figura 4.3c se observa que tanto la austenita como las fases

secundarias incrementan a medida que aumentan el contenido de C mientras la ferrita disminuye
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Figura 4.3 Isopletas en funcién del contenido de a) Al, b) Mn y c¢) C calculadas mediante
JMatPro® 9.2.1 para el acero LDA-REF.

En la Figura 4.4, de igual manera se muestran las isopletas calculadas para el contenido de Al,

Mn y C en el mismo rango de temperaturas (0 a 1600 °C) para el acero avanzado LD microaleado
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lin?

con Nb, donde se observa un comportamiento muy similar al de las isopletas calculadas para el

acero LDA-REF con la diferencia de formacion de una nueva fase presente, carbonitruros de Nb
M(C,N) que coexisten entre los 1200 °C hasta temperatura ambiente. La presencia de dicha fase

no afecta el comportamiento general que se tiene al variar los contenidos de Al, Mny C.
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Figura 4.4 Isopletas en funcién del contenido de a) Al, b) Mn y c) C calculadas mediante
JMatPro® 9.2.1 para el acero LDA-ND.

La Figura 4.5 muestra la isopleta con variacion del contenido de Nb en el mismo rango de

temperatura que las anteriores de 0 a 1600 °C, donde se observa un ligero incremento en la fase

ferrita y estabilidad constante de las diferentes fases en todo el rango de composicion de Nb.
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Figura 4.5 Isopleta en funcion del contenido de Nb calculada mediante JMatPro® 9.2.1.

4.2.3 Diagramas de transformacion TTT y CCT

La Figura 4.6 muestra los diagramas de transformacion isotérmica (TTT) calculados para los

aceros LDA-REF y LDA-Nb, donde se observa para ambos aceros una transformacion isotérmica

de la perlita a temperaturas por debajo de A; y a tiempos de ~18,000 s para el acero de referencia

y ~19,000 s para el microaleado.

A 1L ® T L i
Az2E0E Aamsin
a00 500
l;g%ﬁ
8400 ‘ HHH 8400 ‘ HHH
= W Ferrite! %) = Wrerite(1%)
= Erearlitert %) = P earlite(t %)
o W Eainite(1%) = M e ainiter %)
1k} [ih}
2 300 — Transformed(10%) 2_300 —Transformed(1 0%)
& — Transformed{50%) E —Transfarmed{50%)
— Transformed{80%) —Transformed{90%)
— Campletion — Completion
] ‘ ‘ ‘HH ) ‘ ‘ H H
100 - -+ 100 i —
1 10 100 1000 10000 100000 1 10 100 1000 10000 100000
Time (s Tirme ()

Figura 4.6 Diagramas de transformacidn isotérmica (TTT) de los aceros a) LDA-REF y b)
LDA-NDb calculados mediante JMatPro® 9.2.1.
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En la Figura 4.7 se muestran los diagramas de transformacion bajo enfriamiento continuo (CCT)
calculados igualmente para ambos aceros (LDA-REF y LDA-Nb), donde no se observa ninguna
transformacion de fase. Esto se puede asociar a la alta estabilidad de la austenita, ya que se

requieren de velocidades de enfriamiento extremadamente bajas para que ocurra alguna.

400+
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Figura 4.7 Diagramas bajo enfriamiento continuo (CCT) de los aceros a) LDA-REF y b)
LDA-Nb calculados mediante JMatPro® 9.2.1.

4.3 Condicion de solidificacion (As-Cast)

4.3.1 Microscopia optica de luz (LOM)

La Figura 4.8 muestra las micrografias de los aceros avanzados LD en condicion de solidificacion
(As-Cast) las cuales presentan solidificacion de tipo dendritica. En esta condicion se observa la
presencia no solo de austenita sino también de ferrita-6, la cual se aprecia con mayor detalle en
las micrografias de las Figuras 4.8b y 4.8d de mayor magnificacién. La presencia de ferrita-6 en
esta condicion se debe al alto contenido de Al. Zeng y col. [96] informaron que la fase ferrita-6
tiene estabilidad con un contenido de Al superior al 4 %. Sin embargo, esta ferrita se diluye
completamente tras el tratamiento térmico de homogeneizacion, dando lugar ademés a la

formacidn de particulas de AIN.
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Figura 4.8 Micrografl'as de los aceros avanzados LD en condicion de solidificacion. a, b)
Acero LDA-REF y c, d) Acero LDA-ND.

4.3.2 Tamafio de grano promedio y microdureza Vickers

La Tabla 4.3 muestra el tamafio de dendrita (eje primario) promedio y la microdureza Vickers de
la seccion longitudinal y transversal de los aceros LD estudiados. Los tamafos de dendrita
promedio gque se presentan en esta condicidn son valores muy elevados debido a que la estructura
dendritica es demasiado burda. Desde la etapa de solidificacion ya es notable el refinamiento de
grano que promueve la adicion de Nb, el cual se corrobora con estas mediciones. Sin embargo, a

pesar del grado de refinamiento alcanzado con el Nb, la microdureza Vickers no presenta gran
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variacion para los diferentes aceros en condicion de solidificacion, la diferencia es de 3.34 HV,

siendo mas alta para el acero microaleado.

Tabla 4.3 Tamafio de dendrita promedio y microdureza Vickers obtenidos en condicion de

solidificacion.

Tamano de dendrita (eje primario)

. Microdureza Vickers (HV)
promedio (um)

LDA-REF LDA-Nb LDA-REF LDA-Nb

Longitudinal 431.98 +228.43 406.54 + 205.8 360.12 +16.7 | 363.46 + 14.8

Transversal 487.03 +85.13 354.92 +139.14 337.81 +29.2 345.88 £ 8.4

4.3.3 Microscopia electronica de barrido (SEM-EDS)

La Figura 4.9 muestra el escaneo lineal de la matriz y las islas de ferrita de los aceros LD, donde
se observa claramente que en las islas de ferrita-6 aumenta pronunciadamente el contenido de Al
y disminuye el de Mn. Es importante destacar también el tamafio del ancho de las islas de ferrita-
d, ya que resulta mas ancho en el acero de referencia y mas estrecho en el microaleado esto se

puede atribuir al refinamiento obtenido durante la solidificacion por la adicion de Nb.
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Figura 4.9 Escaneo lineal en las islas de ferrita-5 de los aceros de baja densidad a) LDA-REF

y b) LDA-NDb.
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La Figura 4.10 muestra las micrografias del acero avanzado LD de referencia mediante
microscopia electrénica de barrido (SEM) en condicion de solidificacion, donde se observan islas
de ferrita-6 con agujas de carburo kappa como se observa en la Figura 4.10b o en el mapeo
quimico elemental de la Figura 4.10d, ademas estas particulas se encuentran dentro de los limites

de grano (Figura 4.10c).

Ferrita-6
Austenita
1 pm

MAG: 15.0kx  HV: 15kV _ WD: 18.5mm Px: 6.7 nm A

Figura 4.10 Micrografias de los aceros avanzados LDA-REF en condicidn de solidificacion

a) microestructura, b, ¢) precipitados de carburos kappa y d) mapeo quimico elemental de una

isla de ferrita-5.

En la Figura 4.11 se muestran micrografias del acero LD microaleado con Nb en condicion de

solidificacion mediante SEM. De igual manera que los aceros de referencia presentan islas de
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ferrita-d con agujas de carburo kappa, asi como la formacion de precipitados de NbC en forma de
cadenas distribuidas homogéneamente por todo el material como se muestra en el mapeo quimico
elemental de la Figura 4.11d. Park y col. [4] informaron la presencia de este tipo de carburo en un
acero Fe-20Mn-8AlI-1.0C-0.1Nb.

A C rburos,
t kappa

'/r

MAG: 5000x HV:15kV_WD: 18.0 mm __Px: 20 nm

Figura 4.11 Micrografias de los aceros avanzados LD austeniticos microaleados con Nb en
condicidn de solidificacién a, ¢) microestructura, b) precipitados de carburos kappa y d)

mapeo quimico elemental de precipitados de NbC y MnN.
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4.4 Condicion de tratamiento térmico y termo-mecanico de laminacion en

caliente

4.4.1 Microscopia 6ptica de luz (LOM)

La Figura 4.12 muestra las micrografias del acero LD de referencia en condicion de la tercera 'y

quinta etapa de laminacién en caliente después del tratamiento térmico de homogeneizado.
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Figura 4.12 Micrografias del acero avanzado LDA-REF en condicidn de tratamiento térmico
de homogenizacidn y tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente en la a-b) 3%y c-

d) 52 etapa de laminacion.
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Durante el tratamiento térmico de homogeneizado se destruyo la estructura dendritica a 1100 °C
para después de tres etapas de laminacién entre 1100 y 950 °C alcanzar una reduccion de area del
64.67%, y finalmente después de la quinta etapa de laminacion obtener el espesor deseado
alcanzando 87.5% de reduccion de area, ademas de obtener estructura completamente austenitica
en los dos materiales y recristalizacion dinamica completa (DRX).

En la Figura 4.13 se observan las micrografias del acero LDA-NDb en la tercera y quinta etapa de

laminacién en caliente.
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Figura 4.13 Micrografias del acero avanzado LDA-Nb en condicién de tratamiento térmico
de homogenizacion y tratamiento termo-mecéanico de laminacion en caliente en la a-b) 3%y c-

d) 5% etapa de laminacion.
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En ambas etapas de laminacion se observa que se siguen manteniendo las cadenas de NbC. En la
tercera etapa de laminacion para ambos aceros se aprecian algunos granos deformados mientras
que al finalizar la quinta etapa los granos son de una forma méas equiaxial producto de la
recristalizacion dinamica. Ademas, es destacable la presencia de maclas de recocido ya que estas

contribuyen en el fortalecimiento del material.

4.4.2 Tamaiio de grano promedio y microdureza Vickers

La Tabla 4.4 concentra los valores de tamafio de grano promedio y microdureza Vickers en la
condicion de laminacién en caliente en la tercera y quinta etapa de las secciones longitudinal y
transversal, donde se observa principalmente que el tamafio de grano promedio se refind
considerablemente desde la condicion de solidificacion hasta la quinta etapa de laminacion en
caliente. Esto demuestra que el Nb como elemento microaleante y formador de precipitados actta
como sitio de nucleacion para promover la recristalizacion dindmica, que es un mecanismo
excelente para el refinamiento de grano durante el laminado en caliente, lo cual se corrobora en la

presente investigacion.

Tabla 4.4 Tamafo de grano promedio y microdureza Vickers obtenidos en condicion de

tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente.

Tamafio de grano promedio (um) Microdureza Vickers (HV)

LDA-REF LDA-Nb LDA-REF LDA-Nb

3° Laminacion en caliente

Longitudinal 68 + 15 22+14 366 + 17 393+21

Transversal 89+19 25+7 321 +23 337+ 26

5° Laminacion en caliente

Longitudinal 33+6 16 +3 338+ 22 353112

Transversal 31+7 17+4 331+25 351 +15
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Diferentes autores [5, 6, 97-100] han reportado que las particulas de NbC, que precipitan en los
aceros Fe-Mn-Al-C, actGan como sitios de nucleacion para la recristalizacion dinamica, donde
estas particulas fijan los limites de grano para restringir el crecimiento de los granos

recristalizados, obteniendo asi menores tamafos de grano durante la laminacion en caliente.

Por otro lado, los valores de microdureza Vickers en la tercera etapa de laminacion en caliente
resultan considerablemente mayores respecto a la quinta etapa. Este efecto podria estar asociado
a una disminucién de la fraccién volumétrica de carburos kappa debido al recalentamiento
durante las Gltimas etapas de laminacion en caliente, ya que a esta temperatura la fase kappa se
disuelve en la austenita, y el enfriamiento no es suficientemente lento para que esta fase precipite
de nuevo. Por lo tanto, la disminucion de la dureza se atribuye a la disolucién de las segundas
fases, ya que esto reduce la oposicion al movimiento de las dislocaciones, mientras que el
refinamiento de grano y la precipitacion de segundas fases aumentan los valores de dureza, ya
que éstas actuan como obstaculos que dificultan el movimiento de las dislocaciones, tal como lo
han reportado Bhattacharyya y col. [99] quienes estudiaron el efecto del Nb en la movilidad de
los limites de grano en aceros avanzados, donde obtuvieron las mayores durezas en el acero
microaleado con Nb debido a la presencia de precipitados de NbC de tamafio nanométrico que

limitan la movilidad de los limites de grano.

4.4.3 Microscopia electrénica de barrido (SEM-EDYS)

Las Figuras 4.14 y 4.15 muestran micrografias SEM de la quinta etapa de laminacidn en caliente.
La Figura 4.14a y 4.15a muestran la fase kappa modulada generada durante el enfriamiento lento
en horn apagado tras la laminacién en caliente, mientras que las Figuras 4.14b, ¢ muestran
particulas precipitadas de AIN y el MnS y finalmente, en la Figura 14d se muestra el EDS de las
particulas de AIN. En las Figuras 4.15b, ¢ se observan los precipitados de Nb de tamafio

nanomeétrico, y en la Figura 4.15d el EDS de los NbC.

En este caso la recristalizacion dindmica se generd por el gran nimero de dislocaciones que se
introducen durante la deformacién alrededor de las particulas de NbC, AIN y MnS, que se forman
a altas temperaturas en los limites de grano de la austenita, estas particulas actian como nucleos

para la formacidn de nuevos granos recristalizados. En el caso del acero LDA-REF, las particulas
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que actlan como sitios de nucleacion para la recristalizacion dinamica son Unicamente AIN y
MnS (Figura 4.14b).

a) LDA-REF &0 #3575+ I'b) LDA-REF

a ‘Rappa 3
ijﬁfdulada\

¢) LDA-REF

AIN

Figura 4.14 Micrografias SEM de los aceros avanzados LDA-REF en la 52 etapa de laminacion

en caliente. a) Fase kappa modulada, b, ¢) precipitados de MnS y AIN y d) EDS de AIN.

Por otro lado, la Figura 4.15b muestra particulas finas de NbC en formas cubicas distribuidas en
pequefios grupos de forma aleatoria, lo que ha sido confirmado por otros autores como Zhou y
col. [6]. Estos carburos finos fijan los limites de grano durante la recristalizacién dinamica,
dificultando el crecimiento de grano y promoviendo el refinamiento de grano [98]. En general, la
recristalizacion dindmica se produce mas facilmente en el acero microaleado debido a que las
particulas de NbC conducen a la formacion de nuevos granos recristalizados sin orientaciones

preferentes.
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b) LDA-Nb
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Figura 4.15 Micrografias SEM de los aceros avanzados LDA-Nb en la 52 etapa de laminacion en
caliente. a) Fase kappa modulada, b, ¢) precipitados de NbC y d) EDS de NbC.

4.4.4 Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

La Figura 4.16 muestra los patrones de calidad EBSD de los aceros LD estudiados. Estas
imagenes muestran que los granos recristalizados no presentan una orientacion preferencial. La
adicién de 0.25% de Nb en el acero LDA-Nb promueve el refinamiento de grano sin
transformaciones de fase, como se observa en la Figura 4.16b. Moon y Park [101] informaron
que la adicion de 0.033 a 0.15 % de Nb en un acero de baja densidad Fe-30Mn-9Al-0.9C generd
un evidente refinamiento de grano debido a las particulas de NbC ya que actdan como obstaculos
en los limites de grano para su crecimiento durante la laminacion en caliente, lo cual concuerda

con los resultados obtenidos en esta investigacion.

La diferencia en el tamafio de grano es muy notable en las micrografias de la Figura 4.16, este

significativo refinamiento de grano se debe a las finas particulas de NbC que incrementa la
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velocidad de nucleacion y disminuye la velocidad de crecimiento durante la recristalizacion
dindmica en la laminacion en caliente. También se observa la presencia de maclas de recocido

distribuidas aleatoriamente en ambos aceros LD.

Figura 4.16 Mapas EBSD del a) LDA-REF y b) LDA-Nb en la 52 etapa de laminado en caliente.

En la Figura 4.17 se aprecian las funciones de distribucion de orientacion (ODF) que son

calculadas a partir de figuras de polo y representadas graficamente por secciones de @2

constantes.
a) phil  phi2 = constant(5) phil  phi2 = constant(5)
Dhl hn - . -
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Figura 4.17 ODFs en la 52 etapa de laminado en caliente de la fase austenita en los aceros a)
LDA-REF y b) LDA-Nb.
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Los puntos més claros muestran intensidades muy bajas, lo que indica que los componentes de
textura presentes son muy debiles, corroborando que no existe una orientacion cristalogréfica

preferencial provocada por la laminacién en caliente.

4.4.5 Difraccién de rayos-X

La Figura 4.18 muestra los patrones de difraccion de los aceros de estudio en la Gltima fase del
laminado en caliente. Los picos caracteristicos de la austenita FCC pertenecen a la fase
predominante, indicando que no presenta ninguna transformacion durante el laminado en

caliente, debido a su elevada estabilidad a altas temperaturas.
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Figura 4.18 Patrones de difraccidn de rayos-X de los aceros LD en la 52 etapa de laminacion en

caliente.

Los picos de difraccion de carburo kappa no fueron posibles de detectar debido a la baja cantidad
de carburo kappa que existe en condiciones de laminacion en caliente de este trabajo de
investigacion. Por el contrario, Khaple y col. [5] informaron de la presencia de carburos kappa en
un acero LD Fe-7Al-0.35C con contenidos de 0.2 a 1.0% de Nb. Asimismo, Bai y col. [100]
informaron de la presencia de carburos kappa en los patrones de difraccion de una aleacion
austenitica Fe-25Mn9AI-8Ni-1C. Ademas, informaron que a medida que aumenta el contenido de

Nb (0 a 0.4%) el carburo kappa disminuye considerablemente.
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4.5 Condicion de tratamiento térmico de solubilizado

4.5.1 Microscopia 6ptica de luz (LOM)

La Figura 4.19 muestra las micrografias de los aceros LD en condicion de solubilizado.

(WLDA-REF \ "

'A,usten'ita\ ;:

o\

A_',,. o \Maclas de récpudo \
‘l&?@ " L R /\\ ;lﬁunﬂ
Figura 4.19 Micrografias de los aceros avanzados LD en condicién de tratamiento térmico de
solubilizado a-b) LDA-REF y c-d) LDA-Nb a diferentes aumentos.

OSSN o

En estas micrografias se puede observar un tamafio de grano austenitico equiaxial mas uniforme
que en las otras condiciones analizadas en el presente trabajo de investigacion. Esto se debe a que

las fases previas fueron disueltas por efecto de la temperatura y tiempo de permanencia a las que
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se sometieron los aceros LD. Posterior a esto, se aplicd un temple en agua para retener la
microestructura obtenida a alta temperatura. Cabe destacar la presencia de maclas de recocido
sobre los granos de austenita, principalmente maclas de recocido incompletas, las cuales se

desarrollan durante el calentamiento.

4.5.2 Tamaiio de grano promedio y microdureza Vickers

La Tabla 4.5 muestra los valores de tamafio de grano promedio y microdureza Vickers obtenidos
para los aceros bajo estudio en condicién de solubilizado. El tamafio de grano aumenta
considerablemente después del solubilizado a partir de la Gltima etapa de laminacién en caliente
pasando de 33.07 a 95.5 um para el acero LDA-REF y de 16.43 a 24.37 um en el acero LDA-Nb
debido a la exposicion a altas temperaturas durante el tratamiento térmico de solucion. Por otro
lado, se observa una disminucion drastica en la dureza en ambos aceros, obteniendo las durezas

mas bajas debido a la dilucion de las particulas precipitadas y crecimiento de grano.

Tabla 4.5 Tamafo de grano promedio y microdureza Vickers obtenidos en condicion de

tratamiento térmico de solubilizado.

Tamano de grano promedio (pum) Microdureza Vickers (HV)

LDA-REF LDA-Nb LDA-REF LDA-Nb
Longitudinal 95.5+16.2 24377 232.11 £ 15 259.5+9
Transversal 93.82 £13.6 21.83+9.4 22152+ 8 252.46 £ 10

4.6 Condicion de tratamiento térmico de envejecimiento

La Figura 4.20 muestra la evolucion de la dureza y microestructura a diferentes tiempos de

permanencia desde 0 a 20 h de tratamiento térmico de envejecimiento a 550 °C, lo cual fue

realizado para determinar el comportamiento de la dureza.
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Figura 4.20 Microdureza y micrografias en condicion de tratamiento térmico de envejecimiento
de 0 a 20 horas.

Estas condiciones de envejecimiento se llevaron a cabo previamente con la finalidad de
determinar el tiempo de permanencia dptimo para obtener las mejores propiedades mecanicas. La
dureza mas alta registrada fue con un tiempo de permanencia de 2.5 h, por ello es este el tiempo
al cual se llevo a cabo el tratamiento de envejecimiento. Liu y col. [102] investigaron la
influencia del tiempo de envejecimiento (3, 10, 30 y 720 min) en un acero Fe-11Mn-10AIl-1.2C a
una temperatura de envejecimiento de 500 °C, donde reportaron que a medida que aumenta el
tiempo de permanencia la precipitacion del carburo kappa se traslada a los limites de grano
empobreciendo a la matriz de C, después de los 30 minutos de permanencia la zona empobrecida
de C transforma a ferrita. La precipitacion de los carburos kappa en las muestras envejecidas a
550 °C durante distintos tiempos de permanencia se basa principalmente en la descomposicion
espinodal, conforme incrementa el tiempo de permanencia la precipitacion de los carburos kappa

estd dominada por los mecanismos clasicos de nucleacion y crecimiento. Chen y col. [45]
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reportaron un esquema de la evolucion de precipitacion de carburos kappa donde a 550 °C
comienza la precipitacion de forma intragranular a partir de los 10 minutos, conforme avanza el
tiempo de permanencia la precipitacion de carburos kappa se traslada a los limites de grano para

posteriormente transformarse en particulas de B2, DO3 y B-Mn.

4.6.1 Microscopia optica de luz (LOM)

La Figura 4.21 muestra las micrografias de los aceros avanzados LD en condicion de tratamiento

térmico de envejecimiento a 550 °C durante 2.5 h.
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Figura 4.21 Micrografias de los aceros avanzados LD en condicién de 2.5 h de tratamiento
térmico de envejecimiento a, b) LDA-REF y ¢, d) LDA-Nb.
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Las microestructuras presentaron una estructura equiaxial con maclas de recocido. La fase kappa
en este tiempo de permanencia se observa principalmente de manera intragranular, a lo cual se

asocia directamente la alta dureza que presentan los aceros LD en este tiempo de permanencia.

La Figura 4.22 muestra las micrografias de los aceros avanzados LD en condicion de tratamiento
térmico de envejecimiento a 550 °C durante 20 h.

Figura 4.22 Micrografias de los aceros avanzados LD en condicién de 20 h de tratamiento
térmico de envejecimiento a, b) LDA-REF y ¢, d) LDA-Nb.

Las microestructuras presentaron una estructura equiaxial con maclas de recocido. Por otro lado,

las fases presentes en esta condicion son la austenita y carburos kappa intragranular e
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intergranular. Liu y col. sefialaron que un tiempo de envejecimiento prolongado da como
resultado aumento en las fracciones de precipitados de carburos kappa intergranulares, B2, DO3
y B-Mn.

4.6.2 Microscopia electrénica de barrido (SEM-EDS)

La Figura 4.23 muestra las micrografias de los aceros avanzados LD mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) por electrones retrodispersados en condicion de tratamiento térmico
de envejecimiento. Mediante esta técnica no se logrd la caracterizacion de los carburos kappa
intragranular, sin embargo, los que destacan engrosando los limites de grano son los carburos

kappa intergranulares.

b) LDA-REE

Carbures kappa

d) LDA-Nb

4

Figura 4.23 Micrografias de los aceros avanzados LD en condicién de 20 h de tratamiento
térmico de envejecimiento a, b) LDA-REF y c, d) LDA-Nb.
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4.6.3 Difraccidn de electrones retrodispersados (EBSD)

La Figura 4.24 muestra los patrones de calidad EBSD de los aceros LD estudiados en condicion
de envejecimiento. Estas imagenes muestran granos equiaxiales de austenita, maclas de recocido
distribuidas aleatoriamente y alto refinamiento de grano en el acero LD microaleado con Nb
(Figura 4.24b). Sin embargo, no se aprecia la precipitacion de carburos kappa, debido al bajo
porcentaje de formacién de esta fase, ademas de que los carburos kappa y la austenita al tener la
misma estructura cristalina es dificil distinguirlos, ya que ambos tienen caracteristicas similares
en el analisis EBSD. Por otro lado, las imagenes muestran que los granos envejecidos no

presentan orientacion preferencial.

Figura 4.24 Mapas EBSD del a) LDA-REF y b) LDA-Nb en condicion de tratamiento

térmico de envejecimiento.

En la Figura 4.25 se aprecian las funciones de distribucion de orientacion (ODF) para ambos
aceros estudiados. Se observan un mayor nimero de puntos mas claros en el acero LDA-NDb,
estos puntos distribuidos homogéneamente muestran intensidades muy bajas, lo que indica que
los componentes de textura presentes son muy débiles, corroborando que no existe una

orientacion cristalografica preferencial provocada por la precipitacion de los carburos kappa.
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Figura 4.25 ODFs de la fase austenita en tratamiento térmico de envejecimiento en los aceros a)
LDA-REF y b) LDA-ND.

4.6.4 Difraccion de rayos-X

La Figura 4.26 muestra los patrones de difraccion de los aceros LD estudiados en condicion de

tratamiento térmico de envejecimiento.
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Figura 4.26 Patrones de difraccidn de rayos-X de los aceros LD condicion de tratamiento

térmico de envejecimiento.
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Figura 4.27 Picos de fase kappa asociados a la austenita de los aceros LD condicion de

tratamiento térmico de envejecimiento.

Los picos caracteristicos de la austenita permanecen presentes como fase predominante, sin
embargo, se observan picos asociados de ambos lados de cada pico de la austenita (Figura 4.27),
los cuales son picos caracteristicos de la fase kappa, lo cual evidencia su presencia en esta
condicidn, a pesar que no fueron detectados por las otras técnicas aplicadas. Otra caracteristica
que corrobora la presencia de carburos kappa es el ensanchamiento del pico de austenita. Chen 'y
col. [45] reportaron que la precipitacion de carburos kappa conduce al ensanchamiento del pico
de austenitico hacia un angulo 26 menor. Sin embargo, la precipitacion de los carburos kappa
provoca el agotamiento del C en la austenita, lo que conduce a la reduccién del pardmetro de red

de la austenita y con ello al desplazamiento del pico de ensanchamiento a un angulo 26 mayor.

4.7 Evolucion del tamafio de grano promedio

En la Figura 4.28 se concentra el tamafio de grano promedio de las diferentes condiciones de
trabajo, tanto de la seccion longitudinal como transversal. En el grafico se observa claramente la
evolucién del tamafio de grano promedio, el cual se refiné considerablemente desde la condicion
de solidificacién hasta la dltima etapa de laminacién en caliente, que fue donde se obtuvo el
menor valor de tamafio de grano (33 y 16.43 um para el acero de referencia y microaleado,
respectivamente) sin embargo, este aumenta a 95.5 y 24.33 um después del tratamiento térmico

de solubilizado como consecuencia a la exposicién a altas temperaturas.
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El acero microaleado con Nb mantiene valores de tamafios de grano promedio menores en todas
las condiciones, incluso en el solubilizado limita el crecimiento de grano durante el tratamiento
térmico haciendo que de 16.43 um pase a solo 24.37 um, lo que reitera que la adicion de 0.25 %
de Nb genera un refinamiento de grano considerable y limita el crecimiento de grano a altas

temperaturas.
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Figura 4.28 Tamano de grano en la seccién longitudinal y transversal de las diferentes

condiciones de estudio.

4.8 Evolucion de la microdureza Vickers

La Figura 4.29 muestra la evolucion de la microdureza Vickers en las diferentes condiciones de
trabajo para los dos aceros avanzados LD. En este grafico se observa que la maxima dureza
alcanzada fue en la tercera etapa de laminacion en caliente, alcanzando valores de 392.63 HV, lo
cual se debe al refinamiento de grano por la adicion de Nb y la recristalizacién dindmica.
Posteriormente, la dureza decrecid hasta 353.35 HV en la quinta etapa de laminacién en caliente,
este efecto podria estar asociado a una disminucion de la fraccion volumétrica de la fase kappa

debido al recalentamiento durante las Ultimas etapas de laminacién en caliente. En seguida
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disminuye drésticamente hasta 259.5 HV en condicion de solubilizado debido a que durante el
tratamiento térmico los granos deformados y recristalizados crecieron y las segundas fases se
disolvieron por efecto de la temperatura y tiempo. Finalmente, después de obtener una solucion
solida, la dureza incrementa considerablemente durante el envejecimiento a 550 °C, debido al

endurecimiento por precipitacion de carburos kappa.
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Figura 4.29 Microdureza Vickers en las diferentes condiciones estudiadas.

4.9Discusion global de resultados

La Figura 4.30 concentra los datos de tamafio de grano promedio, microdureza Vickers y
metalografias de los aceros LDA-REF y LDA-Nb en las condiciones de solidificacion,
laminacién en caliente, solubilizado y envejecido. En términos generales el Nb juega un papel
fundamental en el acondicionamiento microestructural del material, ya que desde la solidificacion
actla como refinador de grano, posteriormente después de la tercera etapa de laminacién en
caliente el tamafio de grano disminuye drasticamente y con ello alcanza altos valores de dureza.

Sin embargo, en la quinta etapa de laminacion, este valor disminuye como consecuencia de la
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disminucién de la fraccion volumétrica de fase kappa. El tamafio de grano en esta condicion
alcanza los valores mas bajos en el presente proyecto de investigacion, debido principalmente a la
recristalizacién dinamica. En la condicion de solubilizado, la dureza baja drasticamente debido a
que hay crecimiento de grano. Finalmente, en la condicién de envejecido la dureza incrementa
notablemente, debido a la precipitacion intra e intergranular del carburo kappa, obteniendo una

microestructura completamente equiaxial.
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Figura 4.30 Grafica global de la evolucion del tamafio de grano promedio, microdureza Vickers
y micrografias de LOM en los aceros LDA-REF y LDA-ND.

Es importante sefialar que la evolucion microestructural, el tamafio de grano y la dureza se ven
afectados principalmente durante la laminacion en caliente por la recristalizacién dindmica. Ya
que los limites de grano actian como sitios de nucleacién para la recristalizacion dinamica, el
gran refinamiento de grano en los aceros LDA-Nb da lugar a un mayor nimero de sitios de
nucleacidn, lo que acelera la recristalizacion dinamica a menores deformaciones y temperaturas

mas bajas, y por lo tanto, se logra menores tamafios de granos recristalizados y mayores tasas de

lin?
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endurecimiento por deformacidén en comparacion con el acero LDA-REF con tamafios de grano
mayores. Después del laminado en caliente la microestructura inicialmente dendritica pasa a una
estructura de grano austenitica equiaxial que contiene maclas de recocido. Sin embargo, debido a
la exposicion a altas temperaturas y tiempos de permanencia durante el tratamiento térmico de
solubilizacion los precipitados se disuelven, el tamafio de grano austenitico crece, y como
consecuencia la dureza disminuye drasticamente. Finalmente, durante el tratamiento térmico de
envejecimiento se precipita el carburo kappa, mecanismo que fortalece los aceros LD estudiados,

recuperando nuevamente la dureza de estos.

4.10 Ensayos de traccion uniaxial

La Figura 4.31 muestra las curvas esfuerzo-deformacion de ingenieria para los aceros LDA-REF
(Figura 4.31a) y LDA-Nb (Figura 4.31b) en las diferentes condiciones de tratamiento térmico y

termo-mecanico.
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Figura 4.31 Curvas esfuerzo deformacion de los aceros a) LDA-REF y b) LDA-NbD en las

condiciones de laminacién en caliente, solubilizado y envejecido.

Todas las curvas presentan un comportamiento elastico-plastico caracteristico de los aceros. En
este tipo de curvas los aceros LD responden inicialmente de manera elastica a la carga aplicada,

lo que significa que la deformacion es proporcional al esfuerzo aplicado (porcion lineal de la
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curva), a medida que el esfuerzo aumenta, el material eventualmente alcanza el esfuerzo de
cedencia dando comienzo a la deformacidn pléstica, la cual, contindia de manera uniforme con un
aumento gradual del esfuerzo aplicado, presentando endurecimiento por deformacion causado por
la formacion de dislocaciones y el aumento de la densidad de dislocaciones hasta alcanzar el

esfuerzo méximo para finalmente producirse la fractura.

Se ha reportado que durante la deformacién a la traccion ocurre el cizallamiento de los
precipitados de carburo kappa por medio de bandas de deslizamiento, tal como lo reporté Yao y
col. [83]. En este trabajo, es en la condicion de envejecimiento donde se presenta la mejor
resistencia a la traccién con un porcentaje de elongacién relativamente bajo, un comportamiento
similar presenta la condicion de laminacion en caliente. Por otro lado, la menor resistencia a la
traccion se presenta para ambos aceros en la condicion de solubilizado, alcanzando altos
porcentajes de elongacion. El acero microaleado con 0.25 % de Nb presento valores de esfuerzo
de cedencia y esfuerzo maximo mayores con respecto al acero de referencia, lo cual corrobora
que la adicion de Nb mejora eficazmente las propiedades mecanicas. Hwang y col. [103]
estudiaron un acero austenitico Fe-21Mn-10AI-1C-5Ni bajo condiciones de recocido
envejecimiento donde obtuvieron una mejora significativa en la dureza de la fase B2 y el limite
elastico reportando que la combinacion entre laminacion, recocido por recristalizacion vy
envejecido puede garantizar no solo un alto limite elastico, sino también superar el equilibrio
entre resistencia y ductilidad en los aceros Fe-Mn-Al-C. Frommeyer y col. [104] estudiaron un
aceros Fe-28Mn-10Al-1.2C con una SFE de 110 mJ/m? donde reportaron que durante la
deformacion a la traccion, las maclas de deformacion estan casi restringidas y las bandas de corte
se forman acompafiadas de deslizamiento de dislocaciones, los precipitados nanométricos de
carburo kappa se distribuyen de manera uniforme en la matriz austenitica. Ademas, la

deformacidn uniforme por corte es muy benéfica para el alargamiento total.

La Tabla 4.6 y la Figura 4.32 muestran las propiedades mecanicas promedio obtenidas a partir de
los ensayos de traccion uniaxial. El acero microaleado presenta esfuerzos de cedencia y esfuerzos
méaximos mayores a los del acero de referencia a cambio de porcentajes de elongacion mas bajos.
Como ya se menciond, el acero LDA-Nb en condicion de envejecimiento fue el que presentd los

mejores resultados, obteniendo esfuerzo de cedencia de 938 MPa, 1023 MPa de esfuerzo maximo
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y 32 % de elongacion en la condicion de envejecimiento, mientras que el valor de alargamiento

mas alto (65%) fue para el acero de referencia en condicion de solubilizado.

Tabla 4.6 Propiedades mecénicas de los aceros LD obtenidas a partir de los ensayos de traccion

uniaxial.
Condicién Esfuerzo de Esfuerzo Esfuerzo de % Elongacion
cedencia (MPa) | maximo (MPa) | ruptura (%) g
LDA-REF
Laminacion 904 + 2 977+ 3 42 +3 39+2
Solubilizado 503+ 4 795+8 64 +1 65+1
Envejecido 918 + 18 964 + 21 34+£2 3B+l
LDA-Nb
Laminacion 928 +11 997 £ 15 3205 29+0.1
Solubilizado 560 +5 860+5 53+1 54 +0.2
Envejecido 938 + 17 1023 £ 16 33+x1 321
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Figura 4.32 Propiedades mecanicas obtenidas a partir de los ensayos de traccion uniaxial de
los aceros a) LDA-REF y b) LDA-ND.
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Zargaran y col. [105] estudiaron un acero Fe-8Al-5Mn-0.1C microaleado con 0.2% de Nb donde
obtuvieron aproximadamente un limite eléstico de 100 MPa mas alto en el acero microaleado que
en el de referencia, concluyendo que el Nb afecta de manera positiva las propiedades mecéanicas.
Zeng y col. [106] estudiaron un acero 5-TRIP del sistema C-Mn-Al-Si microaleado con 0.03-Nb
y 0.05-Ti, donde reportaron que este acero presenta resistencia a la tracciéon de 1003 MPa y

alargamiento de 31.5 %, lo cual esté por debajo de lo obtenido en este trabajo de investigacion.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

De acuerdo con los diagramas de equilibrio de fases determinados por JMatPro® 9.1.2, los
porcentajes de fases principales, asi como temperaturas de formacién y estabilizacién varian
muy poco entre los aceros de baja densidad no microaleado y microaleado con 0.25% de Nb.
La gran diferencia entre ambos es que el microaleado presenta precipitados de NbC, los
cuales disminuyen el contenido de carburo kappa debido a la competitividad del C para la
formacion de particulas de NbC.

En base a las predicciones de los diagramas de transformacion isotérmica (TTT) y
enfriamiento continuo (CCT), los aceros LD bajo estudio requieren de tiempos largos o
velocidades de enfriamiento extremadamente lentas para que ocurra transformacion de la
austenita bajo condicion isotérmica o enfriamiento continuo, respectivamente.

Mediante el acondicionamiento microestructural por homogenizacion, laminacion vy
solubilizacion se logrd obtener una microestructura austenitica equiaxial uniforme vy fina.

El acero microaleado con Nb mostré un alto refinamiento de grano (16.43 pm) y
endurecimiento por precipitacion (392.63 HV) asociado a la presencia de fase kappa
modulada y NbC de tamafios nanomeétricos en condicion de laminacion en caliente.

La adicion de Nb promovié un mayor grado de recristalizacion dinamica durante la
laminacion en caliente.

Se establece que las mejores condiciones de tratamiento térmico de envejecimiento para
obtener la mayor dureza es calentamiento isotérmico a 550 °C con tiempo de permanencia de
2.5h.

Las mejores propiedades mecanicas alcanzadas fueron para el acero LDA-Nb en condicion de
envejecimiento con esfuerzo maximo de 1023 MPa y 32 % de elongacién. En condicion de
laminacién en caliente se obtuvo un comportamiento similar, el cual se puede asociar a la
presencia de precipitados nanométricos de NbC, carburos kappa y el alto refinamiento de
grano.

La condicion de solubilizado presentd los mayores porcentajes de elongacion (65% para el
acero LDA-REF y 54% para el LDA-Nb) debido a la ausencia de precipitados, lo cual

favorece a la deformacion plastica.
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CUMPLIMIENTO DE METAS CIENTIFICAS/TECNOLOGICAS

Meta cientifica/tecnoldgica

Porcentaje de

cumplimiento

Obtener tamafio de grano austenitico menor a 45 pum. 100 %

Obtener precipitados intragranulares de la fase kappa menores a 20 nm. 100 %

Obtener particulas precipitadas intragranulares de Nb(C,N) menores a 100 %
0

100 nm.

Desarrollar un acero LD austenitico microaleado con Nb de alta 850,
0

resistencia mayor a 1200 MPa y alargamiento mayor al 40%.

Establecer las mejores condiciones de los tratamientos térmicos de

homogenizacidn, solubilizado, envejecimiento y de tratamiento termo- 100 %
0

mecanico de laminacién en caliente para obtener la mejor relacion

microestructura-propiedades.

Aportar nuevos conocimientos sobre el efecto del Nb en los procesos de

deformacidn plastica en caliente y envejecimiento de aceros de baja 100 %

densidad austeniticos.
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TRABAJO FUTURO

Caracterizar mediante microscopia electronica de transmisién (MET) para determinar la
naturaleza de la fase kappa y precipitados de Nb.

Realizar ensayos de traccion y compresion en caliente a diferentes rangos de temperaturas
para determinar el comportamiento mecénico y mecanismos de endurecimiento a altas
temperaturas del acero LD microaleado con Nb.

Caracterizar del comportamiento mecanico a temperaturas criogenicas.

Determinar la densidad real de los aceros por medio de picnometria de helio.

Modelizar las curvas esfuerzo-deformacién reales en condicidon de laminacion en caliente,
solubilizado y envejecimiento.

Realizar ensayos de dilatometria en condicion de envejecimiento para determinar la cinética
de precipitacion.

Realizar la cuantificacion de fases por medio de difraccion de rayos-X utilizando el método
de Rietveld para determinar los porcentajes de fase presentes (austenita, fase kappa, ferrita,
NbC).
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ow-density (LD) austenitic Fe-Mn-AlC steels have a high strength-glongation relationship, with an excellent combination of mechanical and physical properties. These steels exhibit ultimate tensile strength up to
1200 MPa, yield strength of 1000 MPa, total elongation greater than 30%, good fatigue performance and high temperature oxidation resistance, as well as considerable work hardenability and good wear
reustance, However, the presence of second phases such as x-carbide, 82 and DO3 are present, which are important for the improvement of strength, but these phases tend to the ductility. On the other hand, the
few reports of Nb as a microalioying clement in LD pustenitic steels indicate grain refinement, solid solution and precipitation hardening, and inhibition of recrystallized grain ;vomh during hot deformation, The

main objective of the present research work is to determine the effect of Nb addition as microalioying element on the mi and of an low-d steel of the Fe-

Mn-Al-C system in hot-rolling condition. For this purpose, initially Fe-27Mn-8.5A11C and Fe-27Mn-8.5A1-1C-0 25Nb LD steels were melted in a vacuum induction furnace, then hot lowled at 1150 °Cin five stages

achieving an area reduction of 160%. Light optical microscopy (LOM), scanning electron microscopy (SEM-EDS), X-ray diffraction (XRD) and electron backscattering diffraction (E650] metallographic and structural

characterization were used. Also, Vickers microhardness tests were used for the mechanical characterization. In general, the LD steel microalloyed with Nb showed higher dynamic recrystallization, as well as the

presence of NbC precipitates with austenite average grain size of 24 um, and microhardness of 377.5 HV. EBSD results indicate that recrystaliized grains do not show preferential orientation Iin both non and Nb-
icroalioyed LD steels. On the other hand, XRD results show that austenite does not present phase transformation during hot.rolling
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Abstract

The effect of the Nb addition (0.25 wt.%) on the microstructure and mechanical properties in hot-rolling condition was studied
in an austenitic Fe-27Mn-8.5A1-1C low-density (LD) steel, which was melted in a vacuum induction furnace and hot-rolled
at 1100 °C in five stages with 87.5% RA related to initial area. The metallographic, structural and mechanical characterization
was carried out by light optical microscopy (LOM), scanning electron microscopy (SEM-EDS), X-ray diffraction (XRD),
electron backscattered diffraction (EBSD) and Vickers microhardness (HV) tests. Results indicate that dynamic recrystal-
lization (DRX) was obtained by hot-rolling in Nb microalloyed LD steel with a grain size of 17 pm. Mechanical properties
results indicate higher values for the microalloying steel of 390 HV compared to reference LD steel (355 HV). XRD results
show that the austenite is the matrix phase and does not present phase transformations. Finally, EBSD results indicated that
the recrystallized grains do not present preferential orientation.

Introduction

Low-density (LD) steels of the Fe-Mn-Al-C system are
the most promising due to their lightness and excellent
strength-ductility ratio, which provides excellent mechanical
properties such as high strength, good corrosion resistance
and strain hardening [1]. These properties make LD steels
attractive for applications in the automotive, aerospace and
cryogenic industries. The high Mn content in LD steels sta-
bilizes the austenite even at room temperature, and consider-
ably improves the tensile strength and ductility [1]. The high
Al content reduces the weight and directly influences the
mechanical properties [2]. The addition of Al generates den-
sities from 6.2 to 6.8 g/cm” [1, 3], and increases the stacking
failure energy (SFE). but decreases the yield strength (YS),
these properties play a fundamental role in the mechanisms
of plastic deformation [1, 3, 4]. Dynamic recrystallization
(DRX) is an important mechanism for the control of micro-
structure and mechanical properties during hot deformation.
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The control of this mechanism during plastic deformation as
well as microband-induced plasticity (MBIP) is essential for
achieving a high relationship of strength-ductility [5-7]. The
addition of Nb in LD steels improves the YS by precipitation
of carbides and promotes grain refinement by DRX where
the precipitated particles act as nucleation points [8-10].
The Nb microalloying positively influences the hot deforma-
tion stability of Fe-Mn-Al-C steel and expands the optimal
hot processing window [11].

Materials and methods

Fe-27Mn-8.5A1-1C reference (LDA-REF) and 0.25Nb
(LDA-Nb) microalloyed austenitic LD steels were melted
in a vacuum induction furnace. They were microstructur-
ally conditioned by thermo-mechanical hot-rolling treatment
in five stages at 1100 °C, starting from ingot thickness of
40 mm to final plate thickness of 5 mm. Figure 1 shows the
cycle of thermo-mechanical hot-rolling treatment, which
was carried out with area reductions (RA) after each stage of
30%, 22.5%, 12.5%, 12.5% and 10%, respectively. Samples
were prepared for metallographic, structural and mechani-
cal characterization by roughing with abrasive paper fol-
lowed by fine polishing with diamond pastes. and chemical
etching with 5% Nital. The image analysis was performed
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