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Resumen

El presente trabajo estudia la dependencia del
tamafio de grano en las propiedades mecanicas a traccion
de un acero TWIP para un rango amplio de tamanos
de grano obtenidos por crecimiento después de la
recristalizacion completa de un acero laminado en frio. El
comportamiento plastico cuasi lineal tipico de los aceros
TWIP u otros materiales que deforman por maclaje ha
sido también observado, siendo la tasa de endurecimiento
por deformacion mds alta para los granos més finos. El
limite eldstico convencional O, o la tensién de fluencia
para un valor constante de deformacion plésticad,
estdn relacionados con el tamaio de grano de acuerdo
con la relacion clasica de Hall-Petch (H-P). Finalmente,
mediante medidas por EBSP-OIM FEG-SEM y FIB-ISE se
ha resuelto el abundante maclaje de espesor nanométrico
generado en las estructuras deformadas responsable de su
extraordinario endurecimiento por deformacion

Palabras clave: acero TWIP, relacién de Hall-
Petch, twinning, tamafo de grano

Abstract

The present work study the grain size
dependence of the tensile properties of a TWIP steel
determined for a wide range of grain sizes obtained by
grain growth after complete recrystallization of cold rolled
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material. The near-linear stress-strain behaviour typical
of either TWIP steels or other materials that deform by
twinning has been observed, the work hardening rate
being larger for the smaller grain sizes. The conventional
yield stress G, or the flow stress at any given constant
plastic strain 0, are related with the grain size according
to the classical Hall-Petch (H-P) relationship. Finally,
profuse twinning of nanometric thickness is resolved in
deformed specimens by means of OIM-EBSP FEG-SEM
and FIB-ISE which is responsible of his outstanding work
hardening.

Keywords: TWIP steel, Hall-Petch relationship,
mechanical twinning, grain size.

Introduccién

La exigencia creciente de reducir emisiones de
gases contaminantes a la atmosfera lleva a los fabricantes
de automéviles a realizar un esfuerzo para desarrollar
vehiculos con un menor consumo de combustible. La
principal labor para conseguirlo va encaminada a una
disminucion del peso del vehiculo manteniendo el acero
estructuralmente pero usando secciones mucho mas
esbeltas'?. En los tltimos diez afos, se han propuesto los
aceros TWIP (Twinning Induced Plastcity), austeniticos
a temperatura ambiente con alto contenido de Mn que
se deforman por maclaje, cuyas propiedades se sittian
claramente muy por encima de las curvas resistencia-
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ductilidad de todos los aceros de alta resistencia existentes
en el mercado actual (incluidos los aceros TRIP). Por
tanto, suponen una revolucién mas que una mejora
gradual de las propiedades mecdnicas en el campo de
los materiales estructurales®!.

Los aceros TWIP contienen manganeso en el
orden del 20% y la energia de defectos de apilamiento de
la austenita se controla para maximizar la participacién
del maclaje mecdnico en su deformacion plastical:>*
%, Las maclas de deformacién, con forma de bandas de
espesor submicrométrico o nanométrico, se extienden
hasta topar con una frontera de fuerte desorientacion
cristalina y subdividen rapidamente los granos del acero
TWIP en dominios cristalinos progresivamente mads
finos, transformando la estructura de grano original en
una nanoestructura de dominios paralelepipédicos, lo que
representa un mecanismo fisico dindimico de Hall-Petch. A
esa subdivision se atribuye el excepcional endurecimiento
por deformacion mostrado por estos aceros, comun
al de otros materiales cuyo mecanismo preferente
de deformacion es también el maclaje mecdnico™ .
Técnicamente, su extraordinario endurecimiento por
deformacion les confiere alta ductilidad, gran resistencia
tras deformacion y alta capacidad de disipacion de energfa
cinética en forma de trabajo plastico 7,

Este trabajo presenta resultados de un proyecto
de investigacion Europeo sobre propiedades y procesado
de aceros TWIP. Aqui describiremos resultados de las
propiedades mecdnicas a traccion del acero TWIP de
composicion en peso 22% Mn, 0.6% C para tamanos de
grano dentro del rango 1.5 um < D < 50 pm, obteniendo
la relacion fenomenoldgica de Hall-Petch®? realizado por
E. de las Cuevas y col. complementando con un estudio de
las microestructuras de deformacion obtenidas mediante
dos técnicas microscopicas de alta resolucion espacial y
angular: OIM-EBSP FEG-SEM vy FIB-ISE.

Métodos y Materiales

En una fase anterior de la presente investigacion,
se obtuvieron las condiciones de recristalizacion y
crecimiento de grano de la microestructura austenitica de
chapas de acero TWIP laminadas en frio tras laminacion
en caliente, con una composicion de 22% Mn y 0.6% Cy
2.5 mm de espesor. Para ello se realizaron tratamientos

de recocido barriendo temperaturas entre 450° C y
1200° C y tiempos comprendidos entre 1 sy 12 h. La
cinética de recristalizacion del acero a una temperatura
y tiempo dados se estudié mediante la cinética de
ablandamiento (suponiendo la fraccion recristalizada
como la fraccion ablandada) a partir de medidas de
dureza Vickers. Finalmente, se obtuvieron chapas con
textura cristalografica casi aleatoria y grano austenitico
recristalizado y crecido de forma equidxica con tamanos
dentro del rango de 1.5 yum < D < 50 pm. Asi mismo,
se obtuvo una ecuacién empirica de crecimiento de
grano muy util para controlar los tiempos de recocido
para obtener el tamafio de grano recristalizado y crecido
deseado!"”,

Para investigar la dependencia de las
propiedades mecdnicas a traccion con el tamano de
grano de la microestructura austenitica se llevaron a
cabo ensayos de traccion cuasiestaticos a una velocidad de
deformacion de 10-3 s-1 a temperatura ambiente usando
una maquina electromecanica de traccion INSTRON
convencional, utilizando probetas con la geometria de
la norma ASTM E 8M-04 (sub-size, 6 mm de anchura,
32 mm de gauge length), mecanizadas por EDM
(electroerosion) después de someterlas al tratamiento
de recocido para obtener diferentes tamafnos de grano
austeniticos. El tamafo de grano se determiné mediante
andlisis de imagenes de orientaciones cristalograficas
de electrones retrodispersados, recogidas en un
microscopio electrénico de barrido, SEM (scanning
electron microscopy) de marca comercial Philips XL30
provisto con un mddulo TXL para el empleo de la
técnica de microscopia OIM-EBSP (orientation imaging
microscopy — electron back-scattered patterns). Se utilizo
el criterio de definicion de junta de grano a partir de una
desorientacion minima de 12°. Las juntas de macla de
recristalizacion 3, que son juntas de alto angulo, fueron
tomadas en cuenta para el cdlculo del tamano de grano
(D) usando el método de longitud media interceptada
(su efecto endurecedor es similar, en las aleaciones FCC,
al de otras juntas de fuerte desorientacion), y el error
de la medida fue calculado empleando metalografia

cuantitativa de acuerdo con R. L Higginson y C. M. Sellars
(]
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Resultados y discusién
Ensayos de traccion cuasiestaticos

En el trabajo de F. de las Cuevas y col.® ?se
realizaron estos ensayos por duplicado a temperatura
ambiente con una velocidad de deformacion de 10-3
s-1 utilizando probetas de traccion con cinco tamafos
de grano diferentes dentro del rango de 1.5 um < D <
50 pum. Se observa una excelente reproducibilidad de
los experimentos, tal y como se describe en la tabla 1
donde se recogen los valores de tamano de grano (D),
limite eldstico convencional (o), tensién maxima (o),
elongacién méxima (g ), pendiente de endurecimiento
para una deformacion verdadera plastica de 0.1 [(d_/dep)
(€,= 0.1)], y alargamiento a rotura sobre una longitud
inicial de 25 mm (A%).

Tabla 1: Resultados de lo ensayos de traccion cuasiestiticos a
10 s, Ensayos realizados por duplicado de probetas con cinco
tamanos diferentes de grano®°.,
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12.2 pm

19 ym

40.7 pm
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£

Figura 1: Tension verdadera frente a deformacion verdadera para

el acero TWIP de composiciéon 22% Mn-0.6% C. Ensayos por

duplicado para cada tamaiio de grano a velocidad de deformacién
de 10° s' y temperatura ambiente!™?

Tomando los valores numéricos de la pendiente
de endurecimiento para una deformacion plastica de 0.1
[(do/de)(ep= 0.1)], tabla 1, se aprecia que existe una clara
dependencia del tamafio de grano. Aunque la diferencia

de las pendientes de endurecimiento no es muy

D(um) [ mPa) [ mPa) [ , | [d /d J(,=0.1)1(MPa) | A% "
pT— 633 T Ty = grande, todas se sitdan en el rango 0.03 < ®/G
s98 L O 3324 50.8 < 0.04, y el endurecimiento por deformacién es
6240412 303 1481 0.44 2727 56.7 B l l . d i .
o an 1377 0.38 2745 46.8 mas alto para el tamano de grano mas pequeno.
12.2 £0.28 260 1502 0.52 2400 73.3
£ Ll . i $hT Con los datos obtenidos en las curvas
1940.21 250 1431 0.5 2340 69.2 » 1 l i
' 225 1379 | 0.49 2368 66 de traccion podemos obtener la relacién
w7toso| 212 sl (e el ik fenomenologica de Hall-Petch "%l descrita
209 1170 0.4 2651 52.7
en la Ec. 2:

En la Figura 1, se observa que el acero TWIP
de composicién 22% Mn y 0.6% C presenta en todo ese
rango de tamarios de grano el comportamiento lineal
tension-deformacion plastica tipico de los materiales
de baja energia de defectos de apilamiento y muy
alta ductilidad. El endurecimiento por deformacion
o pendiente de endurecimiento do/de normalizado
por el modulo de cortadura (G = 81 GPa), calculado
para la direccion <110> del vector de Burgers de las
dislocaciones, cuantitativamente esta de acuerdo con el de
otras aleaciones de estructura FCC con muy baja energfa
de defectos de apilamiento, como se muestra en la Ec 1.

oc _ G (1)

@=—_z—
cg 30
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5, =(8,), +(Ku), D" (2)

Donde el primer factor (O, ), es la tensién de
fluencia para tamaio de grano extrapolado a infinito
y (KH,, )b_ es un factor empirico dependiente de la
deformacion denominado pendiente de Hall-Petch y D es
el tamario de grano calculado por el método de longitud
media interceptada teniendo en cuenta las maclas de
recristalizacion £3 como juntas de grano. En la Figura 2
representamos los valores experimentales de la tensién
macroscopica de fluencia frente a la inversa de la raiz
cuadrada del tamano de grano junto con los parametros
de ajuste de la Ec. 3.

La pendiente de Hall-Petch (KHP )‘_. se
va incrementando significativamente al aumentar la
deformacion, desde 357 MPa um1/2 para el limite
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eldstico convencional, hasta 608 MPa pm'”? para una

deformacion plastica uniforme de 0.4. Normalizdndola
por el producto de Gb*2 obtenemos 0.27 < (K, ), /Gb
< 0.47 (con modulo de vector de Burgers b = 0.258 nm).
Estos valores experimentales de pendientes de Hall-Petch
son similares a los de otros aceros TWIP de composicién
31% Mn-3.07% Al-2.91% Si (357 MPa pm'” para el limite
eléstico) disponibles en la bibliografia'*, y su aumento en
funcion de la deformacion plastica durante el ensayo de
traccion es una caracteristica comin con otras aleaciones

de baja SFE.
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Figura 2: Relacion de Hall-Petch para el acero TWIP de
composicion 22% Mn-0.6% C. Valores obtenidos a partir de los
ensayos de traccion a temperatura ambiente y 10 5%,

Microestructuras de deformacion

Para comprender fisicamente el efecto de los
procesos de deformacion plastica que tienen lugar en
los aceros TWIP, hemos realizado un estudio de las
microestructuras deformadas utilizando dos potentes
técnicas microscépicas: Microscopia de Imagen de
Orientaciones utilizando patrones de difraccion de
electrones retrodispersados acoplados a un microscopio
electrénico con filamento de emision de campo (FEG-
SEM EBSP-OIM) y un microscopio de cafidon de iones de
Galio con imagen de electrones secundarios (FIB-ISE).
El objetivo ha sido obtener una excelente resolucion
espacial y angular de las microestructuras deformadas
resolviendo, en lo posible, las micromaclas y nanomaclas
mecdnicas de la microestructura responsables del
extraordinario endurecimiento por deformacion que
caracteriza al acero TWIP.

En la Figura 3 se muestran imagenes de las
microestructuras con tamaio de grano inicial de 1.5
y 40 pm, obtenidas utilizando FIB-ISE. Las imégenes
FIB-ISE presentan un alto contraste orientacional'”
y evidencian una alta densidad de maclas mecanicas
de espesores del orden de décimas de nanémetros.
Asimismo se observan dos sistemas de maclas mecanicas
producidos consecutivamente a medida que progresa la
deformacion plastica. Este fenémeno esta presente en el
interior de muchos granos en ambas micrografias. Para
la deformacion estudiada & =0.4, la fraccion superficial
cubierta por maclas es muy grande y es imposible
discernir entre matriz austenitica y maclas mecanicas
de deformacion. Existe una clara diferencia a nivel
cualitativo en cuanto a la fraccién en volumen del maclaje
mecdnico entre los dos tamaiios de grano estudiados ya
que después de la misma deformacion plastica, ¢ = 0.4,
la microestructura de grano grueso (40.7 pum) parece
contener mayor densidad de maclas que la de grano
fino (1.5 pm). La medida cuantitativa de la fraccién de
volumen de maclas promedio en la muestra es muy dificil
de calcular.

Como hemos visto en la Figura 1, la pendiente
de endurecimiento para el tamafo de grano fino, 1.5 pm
es ligeramente mayor que el de tamafio grande, 40.7 pm,
esto podria contraponerse a las observaciones de las
microestructuras de la Figura 3, porque aparentemente
la densidad de maclas es mayor para la microestructura
de tamano de grano grande que mecanicamente ha
endurecido menos. En trabajos anteriores, la fuerte
pendiente de endurecimiento de las curvas de traccion
verdaderas para tamanos de grano finos de aceros
TWIP asi como su baja fraccion en volumen de maclas
mecdnicas han sido también observadas '* "7, Esto
resultaria un problema para la explicacion del excelente
endurecimiento por deformacién basandose Ginicamente
en el efecto Hall-Petch'®. Una posible explicacion a este
puzzle podria ser la influencia del tamafo de grano en la
energia de defectos de aplilamiento SFE"* ", Podria darse
que las microestructuras finas aumenten esa energfa,
provocando un maclaje menos intenso y un mayor
protagonismo del deslizamiento, creacién y aniquilacion
de dislocaciones.
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Figura 3. Microestructura tras una deformacién plastica a tracciéon £ = 0.4 a temperatura ambiente y
velocidad de deformaciéon 10 s'. Imagenes FIB-ISE (contraste orientacional). Eje de traccion vertical. (a)
Tamaio de grano [ = 40.7 pm. (b) Tamaiio de grano D = 1.45 pm.

Finalmente, con la intencion de detectar
maclas del orden de nanémetros y poder discernir en la
microestructura entre matriz y macla, hemos realizado
barridos de EBSP-OIM llevando el equipo al limite de
resolucion angular y espacial. Para ello elegimos un
paso de 150 nm. Esto nos ha resuelto bastante bien la
microestructura deformada, tal y como se representa en
la Figura 4. En ella aparece una curvatura fortisima de un
par de maclas en la proximidad de una junta de grano;
eso es debido a que el grano ha continuado deformédndose
por deslizamiento después de la generacién de un primer
sistema o familia de maclas mecénicas y la deformacion es
muy heterogénea, al menos en las cercanias de las juntas
de grano. Podemos concluir que la fraccion volumétrica de
maclas resueltas del orden de nanometros es bastante alta.

En trabajos realizados por J. Gil Sevillano™!
y O. Bouaziz y col.”” se concluye en la importante
contribucion que tienen las finas laminas nanométricas
de maclas mecdnicas tanto en su espaciado como en su
espesor para el endurecimiento macroscépico de aceros
TWIP o materiales con estructura FCC. En nuestro caso,
mediante el empleo de dos técnicas microscépicas de alta
resolucion espacial y angular, ha sido posible resolver
la microestructura de deformacion maclada llegando
hasta el orden de nanémetros, comprobando mediante
ensayos mecanicos de traccion la importancia de la escala
nanométrica de las maclas mecénicas responsables de las
excelentes propiedades mecdnicas de los aceros TWIP.
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Figura 4. Figura inversa de polos de la direccion externa TD.

Estructura maclada después de una € = 0.4 a temperatura

ambiente y 10” s, con tamaiio de grano inicial de 40.7 pm. Eje
de traccion vertical.

Conclusiones

- Tanto el limite eldstico oy como la tension de
fluencia para un valor constante de deformacion pldstica
o, estan relacionados con el tamafio de grano mediante
la relacion fenomenoldgica de Hall-Petch para la
velocidad de deformacién a traccion 107 s,

- El espaciado y espesor nanométrico de las
ldminas de macla que atraviesan progresivamente los
granos austeniticos son los responsables del extraordinario
endurecimiento por deformacion de los aceros TWIP.
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- Técnicas microscdpicas potentes de alta
resolucion espacial y angular son necesarias para resolver
las finas microestructuras macladas de deformacion. FIB-
ISE nos proporciona un alto contraste orientacional,
mientras que el EBSP-OIM FEG-SEM nos ayuda a
discernir entre maclas y matriz austenitica a través de la
figura inversa de polos.

- En el rango de tamanos de grano estudiado
1.5 um < D < 50 pm, para 10° s, la pendiente de
endurecimiento es mayor para los tamanos de grano mds
pequefios. Sin embargo, el estudio cualitativo realizado
muestra que la microestructura mas fina parece tener
menos fraccion en volumen de maclas mecanicas que
la microestructura de grano grande para una misma
deformacion plastica.

- La comprension del comportamiento
mecdnico del acero TWIP necesita un estudio mds
profundo. El endurecimiento basado en un efecto
Hall-Petch dindmico no tiene en cuenta los campos de
tensiones internos que se generan durante la deformacion
plastica en las juntas de alto angulo, tanto juntas de grano
como juntas de maclas necesarios para la modelizacion
del comportamiento plastico de los aceros TWIP.
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