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Resumen

Este trabajo tiene como finalidad caracterizar la microestructura y propiedades hiperfinas del
acero Fe-20Mn-0,8C en su versién as-cast y deformado mediante laminacion en caliente. Para
esto, se realiz6 un analisis utilizando Espectroscopia Mossbauer (EM), Difraccién de Rayos
X (DRX), Microscopia Electrénica de Barrido (MEB), Microscopia 6ptica (MO) y pruebas
de Microdureza (MD). Los espectros Mdssbauer fueron ajustados con tres singletes, los
cuales se asocian a tres fases 7, con estructura f.c.c., resultado que fue corroborado mediante
DRX, en el que también se utilizaron tres fases  para refinar el espectro obtenido; este
acercamiento se justificé bajo una descomposicién espinodal incompleta (pues se conserva la
fase original) de la fase austenitica de alta temperatura en dos fases austeniticas, una rica y
una pobre en C. Por su parte, los andlisis de MEB y MO mostraron estructura dendritica
no muy bien definida en la muestra as-cast, mientras que en la muestra laminada se observé
una estructura austenitica con granos equiaxiales. Asimismo, las pruebas de dureza y MD
permitieron observar los efectos del tratamiento de laminacién sobre la dureza del acero,
observandose un aumento de 7+ 2 HRC y 6 £ 2 HRC, respectivamente, tras el tratamiento.

Palabras clave— Fe-Mn-Al-C, difraccién de rayos x, espectroscopia Mossbauer, microscopia
electrénica de barrido
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Abstract

The purpose of this work is characterize the microestructure and the hyperfine properties of the
Fe-20Mn-0,8C steel in its as-cast version and deformed by hot rolling. For this, an analysis was
performed using Mossbauer spectroscopy (MS), X-ray diffraction (XRD), scanning electron mi-
croscopy (SEM), Optic microscopy (OM) and Microhardness(MH) tests. The Mossbauer spectrums
were adjusted with three singlets, asociated to three v phases, with structure f.c.c, this result was
corroborated by XRD, with three v phases being also used to refine the obtained spectrum; this
approach was justified under an incomplete (since the original phase is conserved) spinodal decom-
position of the high-temperature austenitic phase into two austenitic phases, one rich and one poor
in C. On the other hand, the SEM and OM analyses showed a poorly defined dendritic structure
on the as-cast sample, while the hot rolled one showed an austenitic structure of equiaxial grains.
In addition, the hardness and MH tests allowed observing the effects of the rolling treatment on
the hardness of the steel, observing an increase of 7+ 2 HRC y 6 £ 2 HRC, respectively, after the
treatment.

Keywords— Fe-Mn-Al-C, XRD, MS, SEM
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Capitulo

Introduccion

Este trabajo hace parte del proyecto No. 1106-715-51419 de MinCiencias, Organizacién Hércules y
la Universidad del Valle. En él se busca caracterizar aceros Fermanal para poder implementarlos
en la industria, dadas sus 6ptimas propiedades fisicas y mecanicas. En este trabajo se describird
la metodologia y los datos obtenidos de la microestructura y propiedades hiperfinas del acero Fe-
20Mn-0,8C, mediante las técnicas de Difracciéon de Rayos X (DRX), Espectroscopia Mdssbauer
(EM), pruebas de Microdureza (MD), Microscopia éptica (MO) y Microscopia Electrénica de Ba-
rrido (MEB). Asimismo, se va a comparar con los aceros Fermanal trabajados con anterioridad en
diferentes proyectos en la Universidad del Valle [1-7], por lo que se presentard en qué consisten
estos aceros y cudles son sus propiedades.

1.1. Aceros Fermanal

Los aceros Fermanal son aleaciones Fe-Mn-Al-C, que se destacan sobre otras aleaciones por sus
excelentes propiedades mecanicas, como su ductilidad, dureza, resistencia al desgaste y a la corro-
sién, entre otras [8, 9]. Adicionalmente, estos aceros son codiciados dada su versatilidad, puesto
que al variar los porcentajes de los elementos que lo componen, se puede obtener la fase ferrita en
el material, lo que los hace relevantes en estudios sobre sus propiedades magnéticas [10].

Por otro lado, se ha observado que las propiedades mecédnicas de este material son facilmente
comparables a las de los aceros inoxidables, siendo tUnicamente la resistencia a la corrosién su
punto débil frente a estos [11]. Sin embargo, debido a la adicién de Al a la aleacién, se tiene una
significativa reduccién en la densidad del material, haciendo que sea mucho més liviano [12].

Cabe mencionar que estos aceros han sido investigados a profundidad en otras ocasiones, por lo
que se han podido acotar los porcentajes que otorgan las mejores caracteristicas acorde al uso que
se quiera dar al material. Por un lado, Charles [13] concluye que con cantidades del 5 % o inferiores
de Al, se estabiliza con mayor facilidad la fase v (austenita) al impedir que se presente la fase «
(ferrita) en el material, esto favorece las mejores propiedades mecanicas y fortalece la estructura
f.c.c. Luego, Durédn et al. [1] acota atin mds este valor, puesto que concluye que estas propiedades
se mejoran trabajando con porcentajes inferiores al 3 %.

Cada elemento que compone estas aleaciones cumple una funcién relevante que favorece distintas
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propiedades del material. En primer lugar, el Al es un elemento que confiere a la aleacién ventajas
como mayor dureza, resistencia a la corrosién-oxidacion y una reduccion en su densidad. Sin em-
bargo, también trae consigo la probabilidad de hacer fragil el material al favorecer la presencia de
la fase S-Mn cuando hay altos porcentajes de Mn [13], que es una de las razones por las que se tra-
baja en bajos porcentajes. Adicionalmente, este elemento tiende a favorecer la fase «, de estructura
b.c.c, que permite la aparicién de varias fases magnéticas, como la paramagnética, ferromagnética,
antiferromagnética, entre otras [8]. También, el Al ayuda a aumentar la proteccién a la oxidacién
del acero, ya que produce una camada de alimina (Al;O3) en su superficie, que es més densa que
el material y evita asi que el O contintie oxidando el interior del material.

En segundo lugar, el Mn es el elemento que se encuentra en mayor cantidad en estas aleaciones
después del Fe, siendo este el principal estabilizador de la estructura f.c.c y con el mayor aporte
a la ductibilidad y resistencia del material. En general, se consideran aceros con alto contenido
en Mn aquellos que contienen entre un 15 y un 30 % del mismo [14], estos aceros ven favorecidas
sus propiedades mecanicas, ademas de que reciben resistencia al desgaste y a la corrosiéon dada la
reaccién que tiene la aleacién con este elemento [8].

Otro elemento que vale la pena mencionar es el C, el cual ayuda considerablemente en la reduccion
de la densidad de masa del material. En particular, se ha observado que con aproximadamente 1%
de C [15] se optimizan las propiedades mecénicas, tal que pocas cantidades de este elemento, junto
con las proporciones adecuadas de Mn, ayudan a estabilizar la fase v [10]. Adicionalmente, Kim
et al. [10] presentan en su articulo diagramas de fase en los que se observa cémo en aleaciones con
20 % de Mn se obtiene una fase v estable con bajos porcentajes de Al y C.

Las excelentes propiedades mecanicas, bajo peso y costo reducido de estos aceros en comparacién
con otros, como los inoxidables o los Corten [16, 17], los convierten en un buen campo de inves-
tigacién en la actualidad, al tiempo que numerosas industrias, como la automotriz, la minera, la
quimica y la aerondutica los prefieren para el éptimo desarrollo de sus actividades [18-21].

1.2. Antecedentes

En el Grupo de Metalurgia Fisica y Teorfa de Transiciones de Fase (GMTF) de la Universidad
del Valle, se han llevado a cabo diversas investigaciones en torno a las aleaciones Fe-Mn-Al-C,
muchas veces con colaboracién de otras organizaciones y varios investigadores. Algunas de estas
investigaciones recogen resultados que facilitan la comprensién de la microestructura y propiedades
de estas aleaciones, como el articulo de Pérez Alcézar [8], en el que describe las propiedades de los
aceros Fermanal, y el de Zambrano [9], que recoge una perspectiva general de estos y los avances
que se han presentado en sus métodos de investigacién.

En ocasiones se han utilizado métodos como la DRX y la EM para determinar las propiedades
microestructurales de estos aceros [3, 22-25], lo cual ha llevado a observar la presencia y variacién
de las estructuras b.c.c y f.c.c, con la presencia de diferentes fases como la ferromagnética, para-
magnética, antiferromagnética, entre otras. Tal que su presencia depende, no solo de los porcentajes
usados de cada elemento de la aleacién, sino también de la temperatura y tratamientos térmicos y
termomecanicos utilizados.

De la misma forma, dentro del grupo se ha estudiado el efecto de los diferentes elementos que
componen estas aleaciones. Autores como Duran et al. [1], Rodriguez Sanchez [2], Rodriguez et al.
[26], han trabajado con diversos porcentajes de Al para observar su efecto sobre la resistencia a la

2



1.2. ANTECEDENTES

corrosién, la ductilidad y la dureza del material. Por otro lado, Rodriguez et al. [3] y Betancur-
Rios et al. [4] estudiaron el efecto del manganeso en las aleaciones, tal que el primero analizé su
influencia en procesos de deformacién como la transformacién inducida por plasticidad (TRIP)(por
sus siglas en inglés); mientras que el segundo, con ayuda del Cu para estabilizar las fases, observé
las variaciones en su comportamiento ferromagnético y antiferromagnético al variar sus porcentajes.
Ademids, Betancur-Rios et al. [27] también estudiaron la relevancia del Cr, Mo y el Si para mejorar
y ralentizar el proceso de oxidacién del material, comparandolo con una aleacién comercial de Fe-
9Cr-1Mo; ademads, Agudelo et al. [28] compararon la resistencia a la corrosién de las aleaciones
Fe-Mn-Al-C con la de los aceros Corten, mostrando su superioridad en este sentido; y Zambrano
et al. [29] evaluaron su resistencia a la abrasién.

Adicional a los efectos que tiene cada elemento sobre la aleacién, Cruz et al.[30] y Medina et al. [31]
han realizado anélisis comparativos de las propiedades estructurales que se obtienen mediante las
diferentes técnicas de produccién de estos aceros, como lo son la molienda mecénica, el sintetizado,
la fundicién por horno de induccién y por horno de arco. Ademas, dentro de la Universidad del Valle,
en la Escuela de Ingenieria de Materiales, se han realizado varios trabajos enfocados a tratamientos
termomecénicos y sus efectos sobre las propiedades mecénicas y estructurales de los mismos [32];
igualmente, se ha analizado la energia de falla de apilamiento (SFE)(por sus siglas en inglés) y su
influencia en los tipos de deformacién que pueden experimentar estos aceros, como la TRIP [33].

También, existen diversos autores que han obtenido avances en la determinacion de los diagramas
de fase de estos aceros. Por ejemplo, en la figura 1.1 en la pagina siguiente se observan dos diagra-
mas de fase tomados de [16]. En el primero 1.1(a), al ubicarse en la posicién de 0% de Al, se tiene
que para obtener una fase austenitica 7y es necesario trabajar con temperaturas entre los 800 °C y
1200 °C, aproximadamente. Sin embargo, este diagrama considera aleaciones sin presencia de C.
En el segundo 1.1(b) se observa que, para un valor de 0,8C, hay un rango similar de temperaturas
que favorecen la aparicién de la fase . Adicionalmente, autores como Ishida et al. [34] han reali-
zado diagramas de fase al variar los porcentajes en peso de Al y C para diferentes temperaturas,
mostrando que la fase 7 se obtiene con temperaturas similares a lo mostrado en las figuras 1.1(a)
y 1.1(b) y con bajos porcentajes de Al y C. Considerando lo anterior, se espera que la aleacién
Fe-20Mn-0Al-0,8C sea un acero austenitico con estructura f.c.c.
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Figura 1.1: Diagramas de fase para (a)Fe-20Mn-Al y (b) Fe-15Mn-C. Tomados de [16]

1.3.

Objetivos

1.3.1. Objetivo principal

Caracterizar la microestructura y las propiedades hiperfinas del acero Fe-20Mn-0,8C mediante las
técnicas de Espectroscopia Mossbauer (EM), Difraccién de Rayos X (DRX), Microscopia éptica
(MO), Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) y pruebas de Microdureza (MD).

1.3.2. Objetivos especificos

Determinar y caracterizar las fases presentes en la aleacion Fe-20Mn-0,8C, asi como el tipo
de estructura, utilizando las técnicas de EM y DRX.

Observar la estructura de la muestra a nivel superficial y el efecto de la laminacién en caliente
sobre la misma.

Analizar los valores obtenidos mediante las pruebas de dureza y MD realizadas en el material.

Realizar un anélisis comparativo de los resultados obtenidos con los de aleaciones caracteri-
zadas previamente.
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2.1. Aleaciones Fe-Mn-Al-C

Las aleaciones Fe-Mn-Al-C, como ya se mencioné en la seccién anterior, se destacan por sus exce-
lentes propiedades mecédnicas, bajo peso y costo reducido. Algunas de estas caracteristicas se dan
debido a que presentan una combinacién de enlaces covalentes y metélicos, que los lleva a tener
una buena conduccién electrénica, unos altos puntos de fusién y una dureza destacable [35]. Sin
embargo, debido a su amplia gama de caracteristicas, es necesario clasificar estos aceros acorde
a las propiedades que se favorecen mediante los distintos porcentajes de cada elemento que los
componen.

2.1.1. Estructuras cristalinas mas comunes

Un cristal se puede definir como un sélido que consta de dtomos organizados en un patrén periédico
tridimensional y se habla en estos casos que el material posee una estructura cristalina. Estas no
se encuentran en otros estados de la materia, como gaseoso o liquido, puesto que en estos la
periodicidad en la organizacién de los d4tomos no se cumple [36].

De estas estructuras periddicas es posible obtener lo que se define como la celda unitaria. Estas
cumplen la caracteristica de contener el patrén que se repite constantemente y tienen la funcién de
ayudar a definir el tipo de estructuras presentes en el material, que pueden ser ciibicas, ortorrémbi-
cas, tetragonales, etc. No obstante, las més pertinentes en el caso presentado en este trabajo son las
cubicas, de las cuales la més sencilla es la ciibica simple o s.c, por sus siglas en inglés. Un ejemplo
de esta estructura se encuentra en la figura 2.1(a).

Una de las estructuras que facilmente se pueden obtener en las aleaciones Fe-Mn-Al-C son las ctibi-
cas centradas en el cuerpo o b.c.c, por sus siglas en inglés. Esta proporciona al material propiedades
interesantes en el sentido magnético, por lo que es muy buscada por la industria que requiere de
este tipo de caracteristicas. La estructura b.c.c estd presente en materiales ferriticos, por lo tanto,
en esta clase de aleaciones decir que un material es ferritico, es decir que tiene estructura b.c.c. Su
forma se observa en la figura 2.1(b).

Cada estructura tiene propiedades principales o mas relevantes que otorga al material, sin embargo,
no todo son ventajas. En el caso de los materiales ferriticos, se tiene que, aunque la estructura
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Figura 2.1: Estructuras (a) s.c y (b) b.c.c

b.c.c les otorga excelentes propiedades magnéticas, también tiende hacerlos més duros y reducir su
densidad, por lo que son més fragiles.

Entre las estructuras que se suelen encontrar en estas aleaciones, la mas relevante para el propdsito
de este trabajo es la estructura f.c.c (figura 2.2), cuya caracteristica principal es favorecer amplia-
mente las propiedades mecanicas del material, permitiendo que sea mas ductil y resistente.

o
®

& —
®

Figura 2.2: Estructura ctbica centrada en las caras (f.c.c)

2.1.2. Clasificacion

Las aleaciones Fe-Mn-Al-C se suelen clasificar en 3 categorias: 1) aceros ferriticos («), 2) aceros
duplex (a4 ) y 3) aceros austeniticos () [10]. Algunos autores, como Chen et al. [16], aumentan
esta division al separar los aceros duplex, dependiendo de si tienen base ferritica o austenitica. Esta
clasificacion se hace teniendo en cuenta los efectos que tienen los diferentes porcentajes de cada
elemento sobre las propiedades mecénicas del material. Estos efectos se van a discutir con mayor
profundidad en la seccién 2.1.3.

En primer lugar, los aceros ferriticos se caracterizan por presentar propiedades mecanicas éptimas
para uso en la industria automotriz y tener un método de procesamiento mas sencillo que los
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Tabla 2.1: Porcentajes en peso usuales de cada elemento que compone las aleaciones Fe-Mn-
Al-C. Adaptada de [2, 10].

Elemento Ferriticos Duplex Austeniticos
% en peso
Mn 0-8% 5-30 % 15-30 %
Al 5-8 % 3-10% 3-12%
C 0-0,3% 0,1-0,7% 0,5-1,2%
a-ferrita ~v-austenita y-austenita

Fases Presentes )
+ g-carburos + a-ferrita + wk-carburos - k-carburos

aceros inoxidables [19]. Adicionalmente, estos suelen tener un mayor porcentaje de Al, elemento
que estabiliza la fase o y ayuda a la disminucién en la densidad del material, haciendo que sea
considerablemente més liviano [17, 37]. Sin embargo, estos aceros no son tan codiciados en algunas
industrias debido a sus deficiencias en propiedades mecanicas, ya que son fragiles y poco ductiles
[19].

En segundo lugar, los aceros austeniticos resaltan por sus excelentes propiedades mecénicas como
ductilidad y dureza, tal que se han desarrollado diferentes mecanismos de deformacién, relacionados
con la energia de falla de apilamiento (SFE), para resaltarlas,como lo son: la plasticidad inducida
por maclas (TWIP), la plasticidad inducida por banda de corte (SIP) y la plasticidad inducida por
microbanda (MBIP) (abreviaciones por sus siglas en inglés) [16, 19]. Zambrano [33] presenta en su
articulo un mapeo de esta energia en las aleaciones Fe-Mn-Al-C-Si, en el que la relaciona no solo a
cada elemento que la compone, sino también al tamano de los granos del material.

En tercer lugar, los aceros diplex son aquellos que presentan una combinacién de ambas fases,
ferrita y austenita (o + 7y), buscando asi obtener las mejores cualidades de cada una. Estos aceros
se pueden dividir, dependiendo de cudl sea su fase predominante, en duplex con base ferritica y
duplex con base austenitica. Los aceros con base ferritica suelen tener mayores porcentajes de Al
para estabilizar asi la fase «, mientras que los austeniticos mantienen mayores porcentajes de Mn
y C, fortaleciendo la fase . Estos cambios en la fase hacen que los aceros duplex con base ferritica
suelan ser menos densos que los austeniticos, pero manteniendo buena parte de las ventajas en
propiedades mecénicas que ofrece la fase v [19].

En general, se ha observado que los aceros austeniticos tienen mayores porcentajes de Mn (12~30 %)
que los aceros ferriticos (Mn < 5 %), mientras que los diplex tienen valores intermedios. Similar
sucede con el porcentaje de C, que se suele encontrar en menores cantidades en los aceros ferriticos
y aumenta en los austeniticos[16, 19]. Kim et al. [10] sintetizan algunos de estos resultados en su
articulo, utilizando valores estimados y aproximaciones, una adaptacion de esto se puede observar
en la tabla 2.1.

2.1.3. Efectos de los elementos de la aleacion

En la introduccién ya se mencioné brevemente el efecto que tienen los distintos elementos que com-
ponen los aceros Fermanal sobre sus caracteristicas, sin embargo, hay més que se puede mencionar
al respecto al considerar las alteraciones que otorgan a las estructuras mencionadas anteriormente.

7
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Tabla 2.2: Resumen de los efectos de los elementos de la aleacién. Adaptada de [2, 9].

Elemento Efecto

Estabiliza la fase y-austenita

Puede promover la fase 5-Mn

(5-12 %) Favorece la transformacién de austenita a ferrita prima
(15-30 %) Favorece la transformacion de vy-austenita a e-martensita

Estabiliza la fase a-ferrita

Reduce la difusion del carbono

Incrementa la SFE

Suprime la formacién de y-austenita y de e-martensita

Al

C Estabiliza la fase y-austenita

En las aleaciones Fe-Mn-Al-C se han observado varios tipos de fases en equilibrio dentro del sistema,
cuya presencia depende tanto de los porcentajes de cada elemento de la aleacién y sus propiedades
quimicas, como de la temperatura a la que se realiza el proceso de fundicidén y el tratamiento térmico
[10]. Las fases que mas cominmente se encuentran en estas aleaciones son: 7y-austenita, a-ferrita,
B-Mn y k-carburos [38].

El Mn tiene gran relevancia en el material, desde los efectos que tiene sobre su resistencia a la
oxidacion, como en el aumento de las propiedades mecanicas intrinsecas del mismo, al igual que
el C [39, 40]. Ademds, como ayuda a estabilizar la fase 7, se puede hablar de una mejora en
estas propiedades. Mientras tanto, el Al se caracteriza por favorecer o estabilizar la fase a-ferrita,
otorgando al material mayor dureza y caracteristicas ferromagnéticas, asimismo, se encarga de crear
una camada de éxido de Al en la superficie del material, impidiendo que el éxido afecte mas alla
de esta, proporcionando proteccién al interior del acero [8].

Zambrano [9] presenta en su articulo una tabla que resume los efectos de cada elemento que com-
pone o se puede encontrar presente en una aleacion Fe-Mn-Al-C. Una adaptacién de esta se puede
observar en la tabla 2.2. Cabe destacar que otros elementos que se suelen encontrar en estas aleacio-
nes también tienen efectos relevantes sobre las mismas y, aunque no se presentaron en la tabla 2.2,
también son resumidos por Zambrano [9]. Por ejemplo: el Si favorece la fase y-austenita, disminuye
el punto de fusién del material y previene la formacién de la fase S-Mn; el Mo incrementa la energia
de deformacion entre las fases k-carburos y y-austenita, y retrasa la formacién de la fase x-carburos
durante el envejecimiento; también, con grandes cantidades de C y Al se estabiliza el carburo k.

2.2. Caracterizacion de materiales

Existen diversos métodos para caracterizar materiales de forma estructural e hiperfina, sin embargo,
en el caso de este trabajo solo es pertinente describir los procesos asociados a EM, DRX, MO, MEB
y a las pruebas de dureza y MD, pues son los que se implementaron en su realizacion.
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2.2.1. Espectroscopia Mossbauer

La EM es una técnica que se utiliza para determinar y observar algunas interacciones nucleares,
como lo son el desdoblamiento cuadrupolar y el desvio isomérico. Esta técnica tiene su origen en el
efecto Mossbauer, descubierto por Rudolph Méssbauer en 1958 [41, 42], que se basa en la absorcién
resonante de fotones gama sin retroceso nuclear, funcionando de manera similar a la resonancia
que se obtiene entre dos diapasones de misma frecuencia [43]. Por ende, este efecto solo se observa
cuando las lineas de absorcién y emisién dadas por los nicleos se sobreponen considerablemente,
por lo que se necesitarian nicleos iguales y con el mismo entorno quimico para observarlo. Sin
embargo, haciendo uso del efecto Doppler para asi variar la energia del absorbedor o del emisor, es
posible obtener un espectro de absorcién de un nticleo respecto al otro, aun cuando sus vecindarios
no sean iguales [44].

Por su parte, la EM ayuda a determinar la estructura electrénica local, asi como los entornos
quimicos, magnéticos y cristalogréaficos del material a analizar [44]. Ademds, como es una técnica
muy sensible a los cambios de energia y frecuencia, se utiliza el efecto Doppler para observar la
absorcién del material dentro de un rango de velocidades [45-47], por lo que con esta técnica es
posible obtener pardmetros hiperfinos como el desvio isomérico, el desdoblamiento cuadrupolar, el
campo hiperfino, entre otros.

El desvio isomérico es el primer pardmetro que se puede observar en un espectro Mdéssbauer. Este se
presenta cuando los nicleos absorbedor y emisor no son idénticos, por lo que sus radios, densidades
y energias son distintos [48]. Es decir,

Rs # Rp, (2.1)
pa # PF Y
Ey # EF,

con F denotando la fuente y A el absorbedor. Tal que de la diferencia entre estas energias se obtiene
el desvio isomérico:

2
0=Fjp— FEp= gnZe2 (pa — ps) (Rg—Rg)F, (2.4)

donde R, es el radio del dtomo fuente en su estado excitado y R, en su estado base. Esto se ve
representado de forma grafica, como se observa en la figura 2.3, moviéndose el centro del espectro
del cero determinado por una calibracién previa.
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Figura 2.3: Ejemplo de desvio isomérico en un espectro Mossbauer. Tomado de [48]

El desvio isomérico da informacion sobre el estado de la valencia en el 4tomo absorbedor. Ademads,
al ser un parametro bien definido en muchos elementos, se suele usar como base para realizar varios
andlisis y para calibrar los diferentes espectros [47].

De forma similar se puede llegar al desdoblamiento cuadrupolar. Para esto, se parte del Hamilto-
niano para las interacciones cuadrupolares en su estado excitado,

2 eQVz, [ ~9 N (2 )
- _GVm  I3p2 (141 —(I I_)}, 2.5
donde I es el nimero cudntico de espin nuclear, Iy = I, + ify son operadores de creacién y

destruccién e I o fy e I, son los operadores de las proyecciones de espin nuclear en los ejes principales,
() denota el momento cuadrupolar eléctrico del nicleo, y V., y n representan el componente principal
y el pardmetro de asimetria del gradiente de campo eléctrico en el nicleo. Aplicando esto al caso
del 57Fe, con n = 0, I = 1/2 en el estado base y, en el excitado, I = 3/2, se puede llegar a una

expresion del tipo
N GQ;ZZ. (2.6)

Este caso se encuentra ejemplificado en la figura 2.4, donde se evidencia el desdoblamiento de
los niveles de energia en el atomo excitado y cémo en estos espectros también se sigue aprecian-
do el desvio isomérico. Cabe destacar, que este pardmetro permite obtener informacién sobre las
propiedades de los enlaces, asi como sobre las simetrias presentes en el material [47].

En la determinacion del campo hiperfino sucede algo similar, donde se parte de considerar la con-
tribucién magnética en el Hamiltoniano, utilizando el momento magnético dipolar ji y la induccién
magnética B, tal que

~

Hy = —ji- B = —gnpnl - B, (2.7)

s/
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\
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Figura 2.4: Ejemplo de desdoblamiento cuadrupolar en un espectro Mossbauer. Tomado de
[48]

con gy el factor de Landé y py el magnetén nuclear. De la expresién (2.7) se pueden obtener
las energias propias al diagonalizar la matriz respectiva, dando lugar asi a los valores para el
campo hiperfino que se adquieren mediante espectroscopia Mossbauer. El caso del 57Fe se observa
nuevamente en la figura 2.5, en la que se tiene la presencia del desvio isomérico, el campo hiperfino
y el desdoblamiento cuadrupolar.

M)

P— - 3/2
ETFE "
ol - -2
. ‘- KA
[=32 - - 12
Eeof mmeeeeeeesr - ~
-
“~ 372
/2
-
- ———————— - -
- -~ - -112

E -
0 e————
Isomer shift Magnetic Dipole Splitting Source Velocity [mm/s]

Figura 2.5: Ejemplo de un espectro con campo hiperfino magnético del 57Fe. Tomado de [48]

La EM, al permitir realizar analisis sobre las fases y los parametros hiperfinos, se ha convertido en
una herramienta indispensable para el estudio de diversos materiales. Caracteristicas como la es-
tructura electrénica, las propiedades de enlace, la simetria molecular, el comportamiento magnético
y las transiciones de fase también son posibles de estudiar bajo esta técnica [43]. Ademas, el que
un elemento tan utilizado para diversos fines como el Fe se encuentre entre los 4tomos que permi-
ten observar el efecto Mdossbauer, la hacen una herramienta supremamente util para caracterizar
diversos materiales a nivel hiperfino.

2.2.2. Difraccién de rayos X

Los rayos X son un tipo de radiacién, descubierto en 1895 por el fisico alemén Wilhelm Conrad
Rontgen [49, 50, 51], quien estudiando el comportamiento de los rayos catédicos descubrié que era
posible dejar una impresion sobre papel fotografico de objetos de diferentes densidades y grosores.
Gracias a esto se pudo obtener la primera radiografia, una imagen de la mano de su esposa, Anna

11
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Bertha Ludwig of Zurich [52, 53]. Sin embargo, Rontgen no seria el responsable de explicar la fisica
detras de este fenémeno. Max von Laue [54], un fisico alemén, en 1912 consiguié mostrar que los
rayos X poseen la misma naturaleza electromagnética de la luz, aunque con diferente frecuencia de
vibracién.

Es debido a la naturaleza electromagnética de los rayos X que Laue pudo observar la difraccion
de estos por medio de cristales. Este fenémeno, de comportamiento bien conocido, solo se presenta
cuando las ondas se encuentran con objetos espaciados regularmente, mientras este espaciamiento
sea del mismo orden del ancho de la longitud de onda. Adicionalmente, con sus experimentos
también pudo mostrar la periodicidad existente en los arreglos de los atomos al interior de un
cristal, puesto que sin esto no era posible que se presentara la difraccién. Es gracias a esto que se
obtuvo un nuevo método de investigacién que ayuda a determinar la estructura fina de diversos
materiales, permitiendo observar detalles en esta del orden de 1078 cm [36].

Para comprender su funcionamiento es necesario aclarar que esta radiacién se considera de alta
energia y su espectro puede ser de naturaleza continua o discreta. Por un lado, el espectro continuo
se observa cuando los electrones sencillamente se desaceleran al chocar con un blanco metélico,
dando como resultado una radiacién de frenado. Por otro lado, el espectro discreto se obtiene
cuando la energia con la que se aceleran los electrones es tal que permite la remocién de un electrén
de las capas internas del material irradiado; este proceso lleva, mediante el cambio de capa de un
par de electrones, a la emision de un fotén de energia fija. Esta energia se observa en el espectro
como un pico. Como la posicién de los picos son bien definidos, se le llama a este espectro discreto
como espectro caracteristico y es el que mediante la difraccién permite determinar la estructura
interna del material irradiado.

Como la energia en el espectro discreto de los rayos X es bien definida, esta se puede trabajar como
una radiacién monocromética, por ende, en una estructura cristalina se puede obtener la condicién
de Bragg, que se observa en la figura 2.6.

Figura 2.6: Condicién de Bragg. Tomado de [30]

En esta figura se tiene una estructura cristalina en la que inciden rayos X con un angulo de

12
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inclinacién 6 respecto a una familia de planos paralelos definidos por los indices de Miller (hkl),
que se encuentran separados una distancia d’. Cuando la diferencia de camino entre dos rayos
difractados es un multiplo entero n de la longitud de onda A de los mismos, se presenta interferencia
constructiva. Esto lleva a la ley de Bragg, que tiene la forma

n\ = 2d’ sin 6. (2.8)

Esta distancia o diferencia de camino depende tanto de los indices de Miller, como de los parametros
de red de la estructura cristalina, por ende, un patrén de difraccién otorga informacién de gran
utilidad en la caracterizacién de materiales. Esta técnica permite determinar la estructura cristalina
del sélido irradiado, los parametros de red, la contribucién de las fases cristalinas, etc. Por esto, los
rayos X se convirtieron en una herramienta muy poderosa en experimentos fisicos, asi como en la
determinacion del interior, no solo del cuerpo humano, sino también de diversos materiales[52, 53].

2.2.3. Microscopia optica

La microscopia 6ptica es una técnica que utiliza una serie de lentes para aumentar la imagen de
muestras pequenas, buscando incrementar el nivel de detalle observable. La creacién del microscopio
se remonta al siglo XVII, sin embargo, se desconoce quién lo inventé. Cabe destacar que, si bien
en la secciéon anterior se habld de cristales con dtomos bien espaciados y con secciones definidas,
en la metalurgia esto rara vez ocurre, ya que, bajo el microscopio, los cristales generalmente se ven
como granos sobre una superficie pulida [36].

Microscopia electrénica de barrido

Dentro de la microscopia éptica se destacan algunas técnicas que permiten aumentar la escala y
el nivel de detalle que se puede observar mediante los microscopios. El microscopio electrénico de
barrido, inventado por Manfred von Ardenne en 1937, se caracteriza por otorgar imagenes de alta
calidad y tener un gran aumento focal, con alcance hasta un nivel atémico. Su funcionamiento
tiene como base la interaccion de un haz de electrones focalizado con los dtomos superficiales de
una muestra, la cual es captada por detectores y procesada para dar una imagen de alta definicién
[55].

Esta interaccién se puede describir de la siguiente forma: un haz de electrones, usualmente generado
por un catodo de tungsteno o LaB6, barre superficialmente una muestra, tal que los electrones de
ambas partes interactiian, dando como resultado el surgimiento de electrones secundarios retrodis-
persados, rayos X y electrones Auger. Esos electrones secundarios son captados por un detector
adecuado, tal que su senal es amplificada y utilizada para obtener una imagen clara de la muestra
a nivel superficial [56]. En la figura 2.7 se puede observar un esquema habitual de un microscopio
electronico de barrido.

La microscopia electrénica de barrido es una técnica que permite obtener informacién superficial
sobre la forma, textura y composicién de muestras de distintos tipos, como algunos metales, cerami-
cas, polimeros y hasta materiales orgdnicos, siempre y cuando sean conductores. Adicionalmente, se
destaca por sobre otras técnicas dada su naturaleza no destructiva y su amplio espectro de trabajo,
puesto que su Unico requerimiento es que la muestra sea conductora.

Cabe resaltar que un microscopio de barrido se distingue de uno éptico tradicional dado su aumento,
que puede ser de mas de 3 millones; su profundidad de campo, que llega hasta los 4 mm; y su
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Figura 2.7: Esquema de un MEB. Tomado de [57]

resolucion, que alcanza hasta los 0,4 nm. Todas estas caracteristicas son mucho mayores a las
encontradas en un microscopio éptico (1000 aumentos, 15 micras y 0,2 micras respectivamente)[55].

2.2.4. Pruebas de dureza y microdureza

Las pruebas de dureza son aquellas en las que se define qué tan resistente es un material a ser
penetrado. Esto se hace midiendo la profundidad que alcanza un indentador sobre la superficie,
actuando bajo una carga pesada. Existen varias pruebas que se pueden utilizar para medir la
dureza, en el caso de este trabajo se destacan la de Rockwell y la de Vickers.

Pruebas de dureza y microdureza de Rockwell

La prueba de dureza de Rockwell, inventada por Stanley P. Rockwell y patentada en 1914 [58], tiene
una mecanica sencilla: primero, se ubica el indentador sobre la superficie de la muestra y se aplica
una fuerza inicial Fj (mediante cargas pesadas), con el objetivo de eliminar la deformacién eldstica
del proceso; luego, se aplica una fuerza considerablemente mayor F; por un tiempo especifico; tras
esto, se elimina la fuerza F; y se mide la profundidad de la indentacién generada; por ultimo, se
determina la dureza de Rockwell mediante la diferencia entre las profundidades obtenidas. Para
calcular el valor final de la dureza, se utiliza la expresién

h
HR=N — > (2.9)
donde N y s son factores que dependen de la escala usada para hacer la prueba y h es la diferencia

de profundidades obtenida.

Esta prueba destaca por su simplicidad y utilidad, pues la pieza a evaluar no requiere mayor
preparacién previa y tras esta todavia es posible seguir utilizando el material. Adicionalmente, es
rapida y proporciona resultados inmediatos, lo que agiliza su interpretacion.

14
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Pruebas de dureza y microdureza de Vickers

Por otro lado, la prueba de dureza de Vickers fue desarrollada en 1921 por Robert L. Smith y
George E. Sandly [59] en Vickers Ltda. La mecanica detras de la prueba es la siguiente: se ubica
como indentador un diamante piramidal de base cuadrada, que tenga un angulo de 136° entre las
caras opuestas del indentador, el cual se pone en contacto con la muestra y se aplica una fuerza
inicial F durante un tiempo determinado; tras esto, se retira el indentador y se obtiene la media de
las longitudes de las diagonales d%/. Utilizando estos valores y la expresién

Fv

2 )
dV(mm)

Flig)

HV = 2sin (136°/2) —
dV

= 10,1891

(2.10)

(mm)

se obtiene un valor final para la dureza de Vickers HV. Esta prueba se destaca dado que se puede
aplicar a una amplia gama de materiales, desde muy blandos hasta muy duros, y no requiere cambiar
de indentador para medirlos.
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3.1. Obtencion de las muestras

Las muestras se obtuvieron como parte de la pasantia realizada por los estudiantes de doctorado
John Fernando Duran y Sebastidn Rodriguez en México [60]. En esta pasantia se buscaba realizar la
fundicién de las aleaciones Fe-20Mn-0,8C, Fe-20Mn-3A1-0,8C, Fe-28Mn-0,8C y Fe-28Mn-3A1-0,8C,
aleaciones que en estudios previos mostraron las mejores propiedades mecanicas, en comparacién
con las aleaciones comercialmente utilizadas por la Organizacién Hércules en la preparacién de las
cuchillas de corte de cafia de azicar. Esto con el fin de determinar la mejor ruta de procesamiento
para la fabricaciéon de estas cuchillas para las cuatro aleaciones. Todo esto hace parte del proyecto
mencionado en el capitulo 1, al que también pertenece este trabajo.

Para obtener los porcentajes adecuados de cada material, se utilizaron como materia prima aceros
que fueran faciles de conseguir, como chatarra, y que cuenten con un alto contenido de los principales
elementos de aleacién que se buscan. Para ello, se emplearon aceros AISI 1020 y 1045 y aleaciones
Fe-Si, Fe-Mo y Fe-Mn de alto y bajo C, asi como Cu y Al de pureza superior al 99 %.

Para la fundicién se utilizé un horno de inducciéon y moldes de arena de silice compactados con
resina epoxi. El molde daba dimensiones de 10 x 150 x 90 mm, buscando obtener las medidas de
una cuchilla de corte de cana de azicar tras la deformacién en caliente. En la figura 3.1 se observa
una parte del proceso realizado para obtener las muestras.

! Aceros al carbono, caracterizados por tener una buena combinacién de resistencia y ductilidad.
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Figura 3.1: (a) Base en poliestireno expandible para el diseno de los moldes. (b) Moldes
terminados y listos para recibir la colada. (¢) Laminas obtenidas tras desmoldado en proceso
de enfriamiento. (d) Horno de induccién utilizado. (e) Laminas obtenidas tras el enfriamiento.
Tomadas de [60]
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En el caso de las muestras utilizadas para el desarrollo de este trabajo, se hizo deformacion en
caliente mediante laminacién a 1150 °C hasta reducir en un 50 % el espesor de la ldmina original.
Sin embargo, este proceso de deformacién terminé agrietando la lamina, como se observa en la
figura 3.2. Del trabajo de Durédn y Rodriguez [60] se espera obtener la elaboracién de una ruta
adecuada para el procesamiento de estas aleaciones, tal que estos defectos no se presenten o sean
minimos.

Figura 3.2: Pieza con grietas tras proceso de laminacion.

Es esta pieza la que fue caracterizada utilizando los métodos que se describirdn en la siguiente
seccién.

3.2. Caracterizacion del material

Para caracterizar la aleacion Fe-20Mn-0,8C se utilizaron diversos métodos: Para obtener los parame-
tros hiperfinos se utiliz6 EM, que también sirvié para determinar la estructura f.c.c del material;
para corroborar la estructura del material y definir el niimero y tipo de fases presentes en el mate-
rial, se us6 DRX; La MO y la MEB se utilizaron para observar y determinar los bordes y el tipo de
grano presente, asi como observar la microestructura a nivel superficial; por ultimo, las pruebas de
MD se usaron para comprobar el efecto del tratamiento térmico mediante laminacién en la pieza
sobre la dureza del material.

A continuacién se describen los procesos seguidos para obtener los resultados de cada uno de estos
estudios.
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20

Espectroscopia Mossbauer: se realizé en el laboratorio de Espectroscopia Mossbauer en
la Universidad del Valle, del Grupo de Metalurgia Fisica y Teoria de Transiciones de Fase
(GMTF). Este espectro se obtuvo utilizando como muestra de calibracién al Fe-a y se ajusté
utilizando el programa Mosfit.

Difraccion de rayos X: las muestras fueron cortadas y pulidas para ser observadas en el
eje perpendicular de la direccion de la compresion del material, por este eje se obtuvo el
difractograma de la muestra, por DRX respecto al Si. El refinamiento se realizdé con tres
fases, utilizando el programa GSAS y EXPGUI.

Microscopia optica: las imagenes se obtuvieron en el laboratorio de metalurgia de la Es-
cuela de Ingenieria de Materiales de la Universidad del Valle. Las muestras fueron pulidas y
atacadas quimicamente para que las fotos tuvieran la mayor claridad posible.

Pruebas de microdureza: las muestras pulidas se sometieron a pruebas de dureza en un
medidor de dureza andlogo en escala Rockwell de Wilson Mech. Inst. division y a pruebas
de microdureza en un medidor digital de Wilson Intruments

Microscopia electrénica de barrido: la superficie pulida de las muestras fue atacada con
HCI para ser observada con mayor claridad bajo el MEB, que trabajé con un voltaje de
aceleracién de 20 kV



Capitulo

Resultados y analisis

4.1. Espectroscopia Mossbauer

La figura 4.1 muestra el ajuste realizado al espectro experimental, obtenido mediante EM, que se
utilizé para obtener los parametros hiperfinos o parametros Mossbauer.

As-cast Laminada

Intensidad (u. arb.)

6 -4 -2 0 2 4 6 -6 -4 -2 0 2 4 6
V (mm/s) V (mm/s)

Figura 4.1: Espectros obtenidos mediante EM para la muestra as-cast y tras laminacion.

Como se nota en las graficas de la figura 4.1, los espectros muestran un comportamiento para-
magnético propio de la fase austenita, con un ancho de linea mayor que 0,3 mm/s, que es el de la
muestra de calibracion (Fe). Por esto el ajuste se realizé utilizando 3 singletes, siguiendo el modelo
de Durdn et al. [1], tal que solo se observaron fases de tipo 7 o austeniticas. De este ajuste se ob-

tuvieron los pardmetros desvio isomérico (IS) y semiancho de linea (I'/2), presentados en la tabla
4.1.

21



CAPITULO 4. RESULTADOS Y ANALISIS

Tabla 4.1: Parametros obtenidos mediante EM para la muestra as-cast y bajo tratamiento
de laminacion.

. IS ['/2
Tratamiento  Espectro (40,00Tmm/s)  (+0,01mm/s)
ol —0,003 0,18
As-cast o 0,302 0,20
Yy —0,176 0,20
¥ 0,033 0,15
Laminacion Y 0,325 0,15
o —0,140 0,15

La utilizacién de las tres austenitas para el ajuste se justifica mediante una descomposicién espino-
dal, que consiste en la separacion de la fase austenitica de alta temperatura en dos fases austeniticas
al enfriarse. Una de ellas es rica en C, denotada como 74, y otra pobre en C, v,. En este caso la
descomposicién es incompleta porque la austenita original se conserva y se denota como . Adi-
cionalmente, estos resultados son acordes a los obtenidos mediante DRX, que se presentaran en la
seccion 4.2.

4.2. Difraccién de rayos X

La gréafica 4.2 muestra el refinamiento realizado a los difractogramas obtenidos mediante DRX,
donde se utilizaron tres fases f.c.c con diferentes composiciones de Mn, C y Fe, de manera que se
pueden asociar estos resultados a los obtenidos por Mdssbauer.

_ a (111
As-cast ‘_ ) + Experimental

Tedrica

—— Diferencia

Laminada ¢

Intensidad (u. arb.)

40 50 Sb 70
26 (deg)

Figura 4.2: Refinamiento realizado a los patrones obtenidos mediante DRX, tanto para la
muestra as-cast como bajo tratamiento de laminacién.
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4.3. MICROSCOPIA OPTICA

De este refinamiento se obtienen los parametros presentados en la tabla 4.2, donde a es el parametro
de red, V el volumen de la celda unitaria, ® el tamano medio de cristalito perpendicular a la
radiacion, W.F da los porcentajes en peso presentes de cada fase y p es la densidad de la fase.

Tabla 4.2: Parametros obtenidos mediante DRX

Tratamiento Fase a v ¢ W.F P
(£0,001 A) (£0,001 A%) (£0,001 nm) %  g/cm?
¥ 3,635 48,030 34,33 32,43 7,689
As-cast Yt 3,655 48,827 10,20 37,83 7,561
ol 3,615 47,243 12,96 29,74 7,819
v 3,635 48,026 12,81 24,87 7,688
Laminacion o 3,657 48,909 10,16 54,36 7,540
o0 3,615 47,234 14,26 20,77 7,821

De los valores para el pardametro de red a y el volumen de la celda unitaria V, mostrados en la tabla
4.2, se puede observar como estos aumentan para aquellas austenitas ricas en solutos, mientras que
es menor para las empobrecidas. Por otro lado, la densidad de la fase p presenta el efecto inverso,
mostrando que los solutos disminuyen la densidad del material, acorde a lo deseado. De esto, se
puede concluir que la fase rica en solutos debe tener mas cantidad de C que las otras fases, dado
que el C es més liviano que el Fe y el Mn, ademas que el C entra intersticialmente, por lo que se
disminuye la densidad y se aumentan el pardmetro de red y el volumen. También, en los resultados
para los porcentajes en peso W.F se tiene que el porcentaje de la fase rica en solutos aumenta
considerablemente tras el proceso de laminacién, lo que podria favorecer propiedades que otorga el

C.

En general, se observa un comportamiento austenitico, con picos correspondientes a los planos
cristalograficos (111), (200) y (220) que componen la fase v y una estructura f.c.c, acorde a lo
esperado dada la ausencia de Al en la composicién de la aleacién y a los resultados presentados por
EM.

De igual manera a lo mostrado en la seccion 4.1, el hecho de que aparezcan tres austenitas se atri-
buye al fenémeno de la descomposicién espinodal. Adicionalmente, al asumir las tres austenitas se
logré obtener un mejor refinamiento que al utilizar solo una, corroborando los resultados obtenidos
mediante EM

4.3. Microscopia 6ptica

La figura 4.3 muestra las imdgenes obtenidas mediante MO, tal que en las figuras 4.3(a) y 4.3(b) se
ilustran fotos de la muestra as-cast con un aumento de 100x y en la primera se nota una regién donde
aparece una estructura dendritica no muy bien definida con algunas inclusiones en las fronteras de
grano, y en la segunda se muestra una regién donde se notan fronteras de granos con inclusiones.

Por otro lado, en las figuras 4.3(c) y 4.3(d) se ilustran fotos de la muestra laminada, donde se puede
ver que el efecto de la laminacion en caliente es inducir la recristalizacién de la muestra, produciendo
una estructura austenitica con granos equiaxiales, pero ligeramente alargados, posiblemente en la
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y ANALISIS

(d)

Figura 4.3: Imdgenes obtenidas mediante MO. Las imégenes (a) y (b) son de la muestra
as-cast con un aumento de 100x; las imagenes (c) y (d) son de la muestra laminada, con el
mismo aumento.

direccion de laminado. Adicionalmente, en estas se nota que los tamanos de grano de las muestras
laminadas son menores a lo observado en la muestra as-cast, con una mayor definicién.

4.4. Microscopia electronica de barrido

Mediante el proceso de MEB se obtuvieron las imégenes que se observan en las figuras 4.4 y 4.5. En
ellas se encuentran resaltadas y enumeradas algunas regiones, a las que se les realizé un analisis mas
profundo, que permitié obtener los porcentajes por zonas de los diferentes elementos que componen
la aleacion. Estos datos se encuentran registrados, para la muestra as-cast, en la tabla 4.3 y para
la muestra laminada en caliente en la tabla 4.4.
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4.4. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

100um ' Electron Image 1

100pum ' Electron Image 1

(b)

Figura 4.4: Imédgenes obtenidas mediante MEB para la muestra as-cast (a) y laminada (b)

En cuanto a los porcentajes obtenidos de cada elemento, se observa que las dendritas son ricas en
C, tanto en la muestra as-cast como en la laminada en caliente, mostrando que el C se acumuld
en estas regiones. También, se tiene que otros elementos (Si, S, Mo, Cu y Ca) que en la muestra
as-cast se encontraban principalmente en las dendritas, tras el proceso de laminacién se encuentran
repartidas en regiones m&s amplias, aunque con porcentajes menores. Adicionalmente, se puede
ver que, aunque el porcentaje propuesto de Mn para esta muestra es del 20 %, en ninguna de las
zonas se puede apreciar este valor, teniendo en promedio 16 a 17 % en la laminada en caliente y
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Tabla 4.3: Resultados de MEB en porcentajes ( %) para las regiones de la fig. 4.4(a), muestra
as cast

Regién  Fe Mn C O Otros
1 3768 1291 841 21,16 19,84

2 48,77 1781 854 14,16 10,73
3 44,05 17,66 7,85 1946 10,98
4 5020 21,12 747 871 12,50
5 5859 16,81 -~ 16,86 7,74
6 6023 1645 - 16,73 6,59
7 5981 1581 - 1785 6,53

Tabla 4.4: Resultados de MEB en porcentajes ( %) para las regiones de la fig. 4.4(b), muestra
laminada en caliente

Regién  Fe Mn C O Otros

1 60,34 16,33 ~ 18,00 5,33
2 58,94 18,05 ~ 1628 6,72
3 53,12 13,69 10,75 17,56 4,88
4 51,20 16,12 8,82 19,07 4,79
5 61,35 17,42 - 1493 6,30
6 54,01 16,95 922 1540 4,43
7 44,69 12,48 10,91 22,29 9,63

as-cast, respectivamente. Cabe destacar que la técnica utilizada para determinar los porcentajes es
semi-cuantitativa, por ende es poco precisa y los valores obtenidos no se deben considerar como
los propios de la aleacién, pero permite observar a grandes rasgos la composicién aproximada del
material.

También, la presencia del Si, S, Ca, Cu y Mo, bajo la columna de Otros, se justifica debido a
que estos elementos suelen hacer parte del proceso de fundiciéon y que, adicionalmente, se suelen
encontrar en los materiales usados (chatarra) para obtener la aleacién, en pequenias cantidades.

Por tltimo, en la figura 4.5, al comparar las imdgenes 4.5(a) y 4.5(b) se puede observar cémo
mediante el proceso de laminacién en caliente se obtiene un alargamiento de los granos, posiblemente
en la direccién del laminado, el cual se presenta con mucha mayor claridad a lo mostrado en la
seccion 4.3, por MO. También, en la imagen 4.5(c) se tiene la muestra laminada con una vista mas
general, en la que se ve el alargamiento de los granos en una direccion, lo que podria ser resultado
del proceso de deformacién. Igualmente, es probable que la disminucién de las dendritas observadas
en la muestra as cast, se hayan presentado debido a este mismo proceso, ocurriendo recristalizacion
en el material.
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o

X100 100pm
(©)

Figura 4.5: Comparacién entre la muestra as cast (a) y tras proceso de laminacién (b),
obtenidas por MEB, con aumento de X250. Muestra laminada en caliente con alargamiento
de los granos (c), vista con aumento de X100

27



CAPITULO 4. RESULTADOS Y ANALISIS

4.5. Pruebas de dureza y microdureza

En la tabla 4.5 se muestran los datos obtenidos en las pruebas de dureza, realizadas en la escala de
dureza de Rockwell D (HRD) y C (HRC), con cargas de 100 y 150 kg respectivamente.

Tabla 4.5: Datos obtenidos mediante pruebas de Dureza
Prueba Tratamiento HRD  HRC

As-cast 68+1 1841
Laminaciéon 75+1 2542

Dureza

Se observa en los datos de la tabla que, tras el proceso de laminacién, se presenta un aumento en
la dureza en las dos escalas mostradas. Estos resultados muestran que el proceso de laminacion en
caliente realizado tiene un efecto favorecedor en la dureza a nivel macroscépico del material, que
posiblemente se debe a la recristalizacién, la cual produce granos mas pequenos. Adicionalmente,
en la tabla 4.6 se presentan los datos obtenidos en las pruebas de MD, estos se presentan en HRC y
en la escala de dureza de Vickers (HV), donde igualmente se observa un aumento en la microdureza
tras el tratamiento, corroborando los resultados anteriores.

Tabla 4.6: Datos obtenidos mediante pruebas de MD
Prueba Tratamiento HV HRC

As-cast 3424+ 17 3542
Laminacion 403 £25 41+2

Microdureza

Por otro lado, si se comparan los datos obtenidos de las pruebas de MD en la escala HV con
la literatura [29, 61], se tiene que esta aleacién presenta una dureza acorde a la de otras con
composiciones similares, que presentan un mayor contenido de Al.

4.6. Analisis comparativo

Para esta seccién es necesario retomar las referencias [1-7], mencionadas en la introduccién, en
el capitulo 1. Se recomienda al lector revisarlas de forma superficial a la par de esta lectura para
comprobar los datos aqui discutidos.

Para empezar, en el articulo de Durédn et al. [1] se caracterizan las aleaciones Fe-20Mn-xAl1-0,7C, con
xr =3y x = 6, bajo diferentes tratamientos termomecdanicos y, cabe destacar que, es de este que se
obtiene la metodologia para utilizar tres austenitas en el ajuste de EM y el difractograma de DRX.
En sus resultados se observan varias similitudes y diferencias a los encontrados en este trabajo,
por ejemplo: mediante DRX se puede observar como el tamano medio de cristalito es inferior a los
valores encontrados por Duran et al., lo cual se puede ver perfectamente explicado por el hecho
de que la muestra aqui caracterizada no tiene Al, que por sus cualidades tiende a aumentar este
factor; mientras que el parametro de red no se vio afectado de forma considerable. Por otro lado, en
los resultados de EM no se observan mayores cambios entre las aleaciones, aunque si se mantiene
la justificacién de utilizar tres austenitas para realizar el ajuste de la misma forma que lo presenta
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Duran et al., pues el ancho de linea permite que se realice esta distribucién bajo la descomposicién
espinodal.

Luego, en la tesis de maestria de Rodriguez Sénchez [2] se trabajé con aleaciones de Fe-20Mn-xAl,
con x = 0,3,6 y9, en su forma as cast y bajo tratamientos termomecanicos. En sus resultados
se observan valores similares a los obtenidos en este trabajo para la aleaciéon con cero aluminio,
como la densidad y los pardmetros de las fases en DRX, asi como en los espectros Mossbauer, que
presentan gran similitud, como cabria esperarse dada su composicién. Por otro lado, en las demas
aleaciones se observa el efecto que tiene el Al sobre el material, puesto que se tiene una disminucién
en la densidad de las fases al aumentar su porcentaje, ademas de la presencia de la fase ferrita b.c.c
en la de 9 %. Igualmente, el autor también justifica sus resultados con la teorfa de la descomposicién
espinodal, utilizando tres fases austenitas en los ajustes por EM.

Por otro lado, en el articulo de Rodriguez et al. [3] se trabaja con aleaciones Fe-xMn-3,2A1-0,2C,
con 12 < x < 43, en las cuales se observa una estructura austenitica para los porcentajes superiores
o iguales al 21,8 %, mientras que para los valores de 16,9% y 11,9% se tiene una microestructura
bifasica de austenita y martensita. Acorde a sus resultados, se podria esperar que la aleacién
aqui trabajada se pueda deformar bajo los mecanismos de TWIP o mediante deslizamiento de
dislocaciones.

En el articulo de Betancur-Rios et al. [4] se estudio el efecto del Mn y del Cu en aleaciones con
7,5 % de Al, donde se obtiene que el tamano de la celda austenitica aumenta junto con el contenido
de Mn y se estabiliza con la presencia del Cu. Si se tiene en cuenta la muestra A5, correspondiente
al porcentaje de Mn mas cercano al utilizado en este trabajo, se puede observar un parecido en el
valor obtenido para el pardmetro de red, por DRX, siendo este propio de una red f.c.c. Sin embargo,
la adicién de una cantidad considerable de Al no altera que este sea un acero austenitico con el
porcentaje de Mn usado. Cabe destacar que en las otras aleaciones analizadas se tiene presencia
de distribuciones de campo hiperfino, donde en aquellas aleaciones con alto contenido de Mn se
justificé mediante el cardcter antiferromagnético que adquieren por las relaciones Fe-Mn y Mn-Mn;
mientras que en las de bajos porcentajes de Mn se hizo mediante sub espectros ferromagnéticos y
paramagnético, tal que el primero se explica debido a la presencia de la fase ferrita y el segundo
puesto que no se puede presentar el caracter antiferromagnético, ambos por el bajo contenido de
Mn.

Mientras que, en los articulos de Ramos et al. [5] y [6], se analizé una aleacién Fe-29Mn-6A1-0,9C-
1,8Mo-1,65i-0,4Cu, la cual se sometié a pruebas de desgaste y a tratamiento térmico. De esta
muestra se observé como tras las pruebas de desgaste, la fase austenitica, propia de un material
con esas cantidades de Mn y Al, se transforma en una combinacién de austenita y martensita, dando
lugar a un material mucho mas resistente y de excelentes propiedades mecénicas. Adicionalmente,
tras el tratamiento térmico esta fase martensita se vio incrementada, aumentando asi la dureza del
material.

Por tltimo, en el articulo de Astudillo A. et al. [7] se estudiaron las aleaciones Fe-12,50Mn-
1,10C-1,70Cr-0,40Mo-0,40Si-0,50(méx.)P-0,50(méx.)S (acero Hadfield) y Fe-28,4Mn-0,86C-1,63Al-
0,42Cu-1,80Mo-1,59Si-0,60W (acero Fermanal) mediante DRX, EM y pruebas de dureza de Rock-
well, buscando comparar sus propiedades mecénicas y triboldgicas. Acorde a sus resultados, se
observé que el acero Fermanal posee las mejores propiedades mecanicas, como la dureza, microdu-
reza y la resistencia al desgaste, esto debido a la presencia de la fase austenitica, complementada
por la martensita, la cual incrementa estas cualidades.
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De todo esto se puede observar como el acero Fe-20Mn-0,8C cuenta con propiedades mecanicas
destacables. Sin embargo, estas propiedades podrian mejorar en el caso de someterse a otros tra-
tamientos térmicos o termomecanicos, puesto que podria permitir la presencia de otras fases (en
pequena escala), como la martensita, que permite aumentar la dureza del material. Adicionalmen-
te, el hecho de que este haya sufrido un exceso de pasos en la deformacién, ddndose grietas en la
lamina, lo debilita considerablemente, por lo que se recomienda reducir el nimero de veces que se
realiza este proceso para evitar esta falla. Pese a esto, se sigue determinando que las transforma-
ciones termomecanicas del material son necesarias para mejorar sus caracteristicas en el ambito
mecanico.
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Capitulo

Conclusiones

Se estudié la aleacién Fe-20Mn-0,8C en su estado as-cast y tras el tratamiento de laminacion en
caliente, caracterizandose su microestructura y parametros hiperfinos. De lo que se pudo concluir
lo siguiente:

s Se realizé el ajuste del espectro Mdssbauer y el refinamiento del difractograma obtenidos
mediante EM y DRX, respectivamente, en los que se obtuvieron muy buenos resultados,
respecto a otras elecciones, al considerar tres austenitas justificadas por la descomposicion
espinodal parcial a altas temperaturas, dando lugar a una fase rica en solutos ~4, una pobre
7, vy la fase original v que se mantuvo tras el enfriamiento.

= En las imagenes obtenidas mediante MO y MEB, se observé cémo el proceso de laminacién
favorece la definicién de la estructura dendritica al inducir la recristalizacion de la muestra
y producir granos equiaxiales, ademas de alargar los granos observados.

= De las pruebas de dureza y MD de Rockwell se obtuvieron valores similares a los encontrados
anteriormente en aleaciones similares, los cuales aumentan tras la laminacién, posiblemente
por la recristalizacion.

= Se realizé la comparacién de la informacién obtenida del acero estudiado con la de diferentes
trabajos realizados al interior de la Unversidad del Valle, tal que se determiné que este
cuenta con destacables propiedades mecdnicas, que se podrian ver mejoradas bajo diferentes
tratamientos térmicos o termomecanicos, que permitan la presencia de otras fases en pequena
escala.
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