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Resumen

Introduccién: el articulo es producto de la investigacion “Nuevas aleaciones Fe-Mn-AI-C como potencial reem-
plazo de aceros convencionales empleados en la industria nacional” desarrollado en la universidad del Valle

en el afo 2022.

Problema: el comportamiento bajo cargas ciclicas en granos individuales en aceros Fe-Mn-Al-C considerando
el control de carga y el control de desplazamiento ha sido escasamente reportado, debido a la complejidad y

variedad de mecanismos de deformacion presentes.

Objetivo: determinar la respuesta a la fatiga mediante la aplicacion de cargas ciclicas en granos individuales
mediante nanoindentacién monotdnica y ciclica para analizar la respuesta sobre el control de carga y de des-

plazamiento en una aleacion austeniticas Fe-20Mn-3AI-09C.

Meétodo: las pruebas fueron realizadas con un indentador Berkovich a maxima carga de 100 mN (o profundidad
de 1 um) y descarga 10 % de la carga maxima (o 95 % de profundidad maxima), para un total de100 ciclos.
Frente al comportamiento del material ante los ciclos se considerd evaluar propiedades como la dureza, el

modulo de elasticidad y la rigidez de contacto, mediante el anélisis de las curvas carga descarga (P-h).

Resultados: el analisis mostré que propiedades como E y H disminuyen al aumentar los ciclos a causa de la
activacion de los mecanismos de deformacion. Estos valores de E y H para cargas monoténicas en control de
carga presentaron valores cercanos a los reportados en la literatura, mientras que, en control de desplaza-

miento, los valores fueron menores.

Conclusiones: tanto en control de carga como de desplazamiento, los dos primeros ciclos presentaron ausen-
cia de traslape entre la descarga y carga entre ciclos, a causa de una gran deformacion plastica irreversible y
baja recuperacion elastica tras la descarga. En los ciclos posteriores los traslapes entre las curvas de histére-

sis fueron predominantes, como consecuencia de la activacion de los mecanismos de deformacion.

Limitacidn del estudio: la activacion de los mecanismos de deformacion no se comprobé.

Palabras clave: nano-fatiga, indentacion ciclica, aleacion Fe-Mn-Al-C, ablandamiento.

Abstract
Introduction: The article is the product research “"New Fe-Mn-Al-C alloys as a potential replacement for conven-

tional steels used in the national industry” developed at the Universidad del Valle in the year 2022.

Problem: The behavior under cyclic loads in individual grains in Fe-Mn-Al-C steels considering load control and
displacement control has been poorly reported due to the complexity and variety of deformation mechanisms

present.

Objective: To determine the response to fatigue by applying cyclic loads on individual grains by means of
monotonic and cyclic nanoindentation to analyze the response on load and displacement control in an auste-
nitic Fe-20Mn-3AI-09C alloy.

Method: The tests were carried out with a Berkovich indenter at a maximum load of 100 mN (or depth of 1 pm)
and unloading 10% of the maximum load (or 95% of maximum depth), for a total of 100 cycles. The behavior of
the material to cycles would require evaluating properties such as hardness, modulus of elasticity and contact

stiffness, through the analysis of load-unload curves (P-h).

Results: The analysis showed that properties such as E and H decrease with increasing cycles due to the
activation of deformation mechanisms. These values of E and H for monotonic loads in load control appeared

values close to those reported in the literature, while, in displacement control, the values were lower.
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Conclusions: In load and displacement control, the first two cycles lack of overlap between unloading and
loading between cycles, due to a large irreversible plastic deformation and low elastic recovery after unloading.
In the subsequent cycles, the overlaps between the hysteresis curves were predominant, as a consequence of

the activation of the deformation mechanisms.

Study limitation: Activation of deformation mechanisms was not verified.

Keywords: Nano-fatigue, cycle indentation, Fe-Mn-Al-C alloy, softening.

Resumo

Introdugédo: o artigo é produto da pesquisa “Novas ligas Fe-Mn-AI-C como potencial substituto dos agos con-
vencionais utilizados na industria nacional” desenvolvida na Universidad del Valle em 2022.

Problema: o comportamento sob cargas ciclicas em graos individuais em acos Fe-Mn-Al-C considerando
controle de carga e controle de deslocamento tem sido pouco relatado, devido a complexidade e variedade de
mecanismos de deformagao presentes.

Objetivo: determinar a resposta a fadiga através da aplicagao de cargas ciclicas em gréos individuais por
nanoindentacdo monotdnica e ciclica para analisar a resposta no controle de carga e deslocamento em uma

liga austenitica Fe-20Mn-3AI-09C.

Meétodo: os ensaios foram realizados com penetrador Berkovich com carga maxima de 100 mN (ou profundi-
dade de 1 pm) e descarregamento de 10% da carga maxima (ou 95% da profundidade maxima), totalizando
100 ciclos. Diante do comportamento do material antes dos ciclos, considerou-se avaliar propriedades como

dureza, médulo de elasticidade e rigidez de contato, por meio da analise das curvas carga-descarga (P-h).

Resultados: a analise mostrou que propriedades como E e H diminuem com o aumento dos ciclos devido a
ativagao de mecanismos de deformagao. Esses valores de E e H para cargas monotonicas no controle de
carga apresentaram valores proximos aos relatados na literatura, enquanto que, no controle de deslocamento,

os valores foram inferiores.

Conclusées: tanto no controle de carga quanto no controle de deslocamento, os dois primeiros ciclos nao
apresentaram sobreposicdo entre descarregamento e carregamento entre os ciclos, devido a uma grande
deformagao plastica irreversivel e baixa recuperagao elastica apdés o descarregamento. Nos ciclos subse-
quentes, predominaram as sobreposicdes entre as curvas de histerese, como consequéncia da ativagao dos

mecanismos de deformagao.

Limitacdo do estudo: nao foi verificada ativagao de mecanismos de deformagao.

Palavras-chave: nanofadiga, indentagao ciclica, liga Fe-Mn-Al-C, amolecimento.

1. Introduccidon

Los aceros austeniticos pueden presentar una amplia variedad de mecanismos de
deformacion, por lo cual ofrecen extraordinarias propiedades mecanicas. Sin em-
bargo, estas propiedades dependen de la microestructura. Los aceros inoxidables
austeniticos exhiben un comportamiento de fatiga de bajo ciclo que es en parte
comun con otras aleaciones con estructuras f.c.c., considerando la presencia del des-
lizamiento de dislocacidn [1]. Por lo tanto, la direccidn de las trazas de deslizamiento
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corresponde a la orientacion de los planos de deslizamiento activos con respecto
al eje de carga y en general, se pueden distinguir diferentes etapas de fatiga, y cada
una de estas va acompafiada de una subestructura de dislocacion caracteristica [2].
En la primera etapa, se observan distribuciones de planos, lo que lleva a que la loca-
lizacion de la tension puede resultar en la formacion de bandas de deslizamiento de
dislocacion bien definidas. En etapas posteriores, el aumento de la densidad de dis-
locaciones puede presentarse en granos orientados con deslizamiento multiple, en la
formacion de arreglos subestructurales como canales y estructuras celulares. Roa et
al. [3] encontraron que la transformacién martensitica ocurre en aceros austeniticos
metaestables bajo carga ciclica en amplitudes de tension/deformaciones signifi-
cativamente mas bajas que el valor limite requerido en caso de carga monotonica.
Esto se explica por el hecho que la nucleacion ocurre en una deformacion plastica
acumulativa [4].

La contribucion de la martensita presente en la aleacién, asi como la formada
en los procesos de deformacion, juega un papel importante en las propiedades de
fatiga de estas aleaciones, ya que, la presencia de martensita a priori a la carga ciclica
puede generar una disminucion en la resistencia a la fatiga, debido a la fragilidad de
esta fase y, por ende, a un avance mas rapido de la propagacion de la grieta en estas
areas que en zonas austeniticas [5]. Por otro lado, Baudry y Pineau [4] encontraron que
la formacion de martensita durante los ciclos de carga de fatiga es beneficiosa, ya que
el volumen asociado a expansion por compresion y la tension residual de compresion
resultante, asi como el endurecimiento por deformacién, generan una disminucion en
la velocidad de propagacion de la grieta. Es decir, el efecto de la martensita depende
de las condiciones de carga, ya sea experimentales o de servicio.

Los aceros austeniticos sometidos a cargas de fatiga presentan variaciones
en las propiedades mecanicas, debido a que estas dependen de la microestructura
y la interaccién de los mecanismos de deformacion, resultante en etapas de ablan-
damiento o endurecimiento. El endurecimiento por deformacion de la austenita se
ve reflejado en las primeras etapas de fatiga, mientras que en etapas posteriores se
puede presentar un ablandamiento como consecuencia del reordenamiento de las
dislocaciones [6]. El efecto de diferentes variables metallrgicas como el volumen de
martensita en la aleacién, asi como la cantidad de esta que se transforma, el porcen-
taje de aleantes y otras variables de servicio como el modo de carga, la amplitud, la
velocidady otras experimentales como el control de carga o desplazamiento, han sido
estudiado en diferentes investigaciones [7]-[10].

Por otra parte, los ensayos de nanoindentacion ofrecen curvas de carga y des-
carga que proporcionan amplia informacion sobre las propiedades mecanicas de los
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aceros, esto permite correlacionar el comportamiento nanoscopico con propiedades
macroscopicas, entre las cuales se destacan, transformaciones de fase bajo carga,
mecanismos dependientes del tiempo y la respuesta a fatiga; sin embargo, el efecto
de la variacion entre el control de carga y el control de desplazamiento, y por ende,
de los mecanismos de deformacién en las aleaciones Fe-Mn-Al-C en la respuesta a
fatiga mediante cargas ciclicas en granos individuales mediante nanoindentacioén, aun
requieren una compresion mejor, por lo tanto, es necesario un mejor conocimiento
al respecto.

2. Materiales y métodos

Las pruebas de indentacion ciclica se llevaron a cabo en probetas de Fe-20Mn-3Al-
0.9C con composicion quimica como se muestra en la tabla 1. La probeta fue lijada
hasta lija No. 1200 y pulida utilizando polvo de 6xido de aluminio de 0,3 pm una velo-
cidad de 100 rpm. Las pruebas fueron realizadas con un indentador Berkovich (UT2)
a una tasa de carga de 1T mN/s y con un periodo de sostenimiento de 20s a maxima
carga (o profundidad) y un periodo de sostenimiento de 20s al 10 % de la carga maxi-
ma (0 95 % de profundidad maxima). Se realizaron dos pruebas en el modo control de
carga con una carga maxima de 100 mN y un total de 100 ciclos; dos pruebas en el
modo control de profundidad con una carga profundidad maxima de 1 um y un total
de 100 ciclos.

Tabla 1. Composicién quimica

Aleantes (%)
Fe Mn Al (o
Fe-20Mn-3A1-0.9C 73,46 222 35 0,84

Aleacion

3. Resultados y discusion

Las pruebas de nanoindentacion realizadas bajo el modo de control de carga se
pueden comparar con las pruebas de fatiga de bajo ciclo (LcF), donde la contribu-
cion de la deformacion plastica es predominante en relacién con la deformacion
elastica del total de la deformacion. Por otro lado, cuando los experimentos se rea-
lizaron bajo el modo de control de desplazamiento, se asemejan a las pruebas de
fatiga de alto ciclo (HcF), donde la deformacion eldstica es mds significativa [6]. Para
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entender el comportamiento de una aleacion Fe-20Mn-3AI-0.9C, clasificada como
un acero TWIP (plasticidad inducida por maclas, por sus siglas en inglés) mediante
estudio previo [11], la muestra fue sometida a cargas dinamicas de nanoindentacion,
considerando el control de carga y el control de desplazamiento, como se analizara
a continuacion.

3.1 Control de carga

Las curvas de carga-descarga con control de carga considerando la evolucion du-
rante los ciclos de indentacion se muestran en la figura 1. Alli se observan las curvas
cada 10 ciclos para visualizar el efecto en la evolucién de los ciclos sobre el cambio
en la profundidad (h). Los primeros ciclos de indentacién son caracterizados por
una ductilidad del material seguida de un ablandamiento por deformacion [12], con
gran deformacion plastica irreversible y baja recuperacion elastica tras la descar-
ga, con presencia de curvas de histéresis formadas entre la carga y la descarga en
cada ciclo. Los primeros dos ciclos estan caracterizados por ausencia de traslape
entre las curvas, lo cual puede estar relacionado la dependencia del tiempo de la
plasticidad, lo cual es comun en los aceros austeniticos [13]. La figura 1b muestra el
efecto en el cambio de profundidad debido al aumento de los ciclos, evidenciando un
ablandamiento de los granos de la austenita. De esta manera, en los primeros ciclos
de descarga, los granos de la austenita se recuperan levemente de la deformacion
plastica inducida en el proceso indentacioén, sin embargo, en la siguiente carga, el
indentador penetra nuevamente la misma zona, aumenta la deformacién plastica
del ciclo anterior y por ende, de la profundidad, asi, produce un ablandamiento del
material. Este proceso de ablandamiento se puede deber a la nucleacion y propa-
gacion de dislocaciones de alta densidad consecuencia del proceso ciclico [6]. En la
figura 1c se muestra que los niveles de carga se mantienen durante los 100 ciclos,
pero la profundad de indentacion aumenta con el paso de los ciclos, esto genera un
ablandamiento del material.
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Figura 1. Evolucidn ciclica de las curvas de carga-descarga con control de carga
para 100 ciclos a fuerza méaxima de 100 mN una descarga al 90 %. (a) Curva P-h para
cada 10 ciclos de indentacién. (b) Curvas de profundidad maxima como funcién del

tiempo. (c) Curvas de cargas maxima aplicada como funcidn del tiempo.
Fuente: elaboracién propia.

La figura 2 muestra la dureza, el médulo de elasticidad y la rigidez de contacto
a partir del método de Oliver y Pharr [12]. Para el célculo del médulo de elasticidad
del material, se utilizé el mddulo de elasticidad del penetrador de diamante (Ei) y la
relacién de Poisson del penetrador de diamante (vi) con valores de 1140 GPa y 0.07,
respectivamente, y asumiendo una relacion de Poisson de 0,3 para el material de
estudio. Considerando el primer ciclo de carga, es decir, una carga monotonica, los
valores presentados de dureza y modulo de elasticidad fueron de 3,6 GPay 217 GPa,
respectivamente, que estaban muy cercanos a los reportados por la literatura para
un acero austenitico [14]. Ya que la dureza y el médulo de elasticidad dependen de
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la carga y la profundidad maxima, el efecto acumulacion por deformacién plastica
puede ser el causante de la disminucion de estas propiedades a medida que avanzan
los ciclos. Tras 100 ciclos de carga, la dureza y el modulo alcanzaron valores de 1,9
GPay 157 GPa, aproximadamente, como se muestra en las figuras 2a y 2b, respectiv-
amente. La variacion de la dureza, al igual que el modulo de elasticidad en pruebas de
nanoindentacion ciclica, ha sido reportado por varios autores para aceros austeniti-
cos, siendo consistente con los datos reportados en otras investigaciones [15]-[17].

(a)
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Figura 2. Variacion de la dureza, médulo de elasticidad y la rigidez de contacto durante
la nanoindentacién ciclica con control de carga para 100 ciclos a carga maxima de 100
mN una descarga al 90 %. (a). Variacion de la dureza vs. ciclos. (b) Mddulo de elasticidad
vs. Ciclos. (c) Rigidez de contacto vs. ciclos.
Fuente: elaboracién propia.
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3.2 Control de desplazamiento

El comportamiento de las curvas carga-descarga con control de desplazamiento
mostradas en la figura 3 son diferentes a las presentadas en modo de control de car-
ga. En la figura 3a se muestra la evolucion de la carga en funcién de la profundidad
para cada diez ciclos, para mejor su lectura. En esta figura se aprecia como la carga
maxima disminuye a medida que se aumentan los ciclos, siendo mas pronunciado en
el primer ciclo. Este comportamiento podria explicarse considerando que, en la etapa
de descarga, la recuperacion del material se debe al componente eldstico [12], ya que,
para el siguiente ciclo, si se desea alcanzar la misma profundidad méaxima, la fuerza
requerida es menor. Es decir, si en el ciclo siguiente se aplicara la carga maxima,
el indentador alcanzaria una profundidad mayor a la anterior, induciendo una defor-
macion plastica en el material. Lo anterior es la razon de la disminucion en la dureza,
tanto inicial como final, durante los ciclos de indentacion, a pesar de que se presente
el fendmeno de acumulacion ciclica por deformacion [6].

La figura 3b muestra la variacion de la profundidad en funcion del tiempo. La
prueba fue disefiada con un control de profundidad en 1 um, pero tras ajustes por
compliance, profundidad inicial y desviacion térmica, la profundidad final fue de 1.029
um. La disminucién de la fuerza aplicada a medida que avanzan los ciclos se muestra
en la figura 3c. Estas figuras se muestran para verificar el comportamiento de las
variables en funcion del tiempo.

Ingenieria Solidaria e-ISSN 2357-6014 / Vol. 19, no. 2 / may-august 2023 / Bogota D.C., Colombia
Universidad Cooperativa de Colombia



10 Evaluacion del comportamiento a fatiga en aleaciones Fe-20Mn-3A1-0.9C mediante
nanoindentacién dindmica

70-(a) 1
60
50F
401
30
20r
101

Carga [mN]

L

O 1 1 1 1 1 1 1 1
0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1
Profundidad [um]

1 MWWWWWWMMNWWWWWWWWWWW -
0sl(b) ]
06} ]

04t ]

Profundidad [um]

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tiempo [s]

70 T T T T T
60
5

4 I

il
o A b i
30 l\ ||‘ ”|I ’Il | IIH| HI “{ ‘IH| "!\ ‘ H\ \
w“\

M‘ i

o il

o O

Carga [mN]

Il R
il w‘ ‘w‘uw

20}
10}(€)

O 1 I 1 Il I
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tiempo [s]

Figura 3. Evolucion ciclica de las curvas de carga-descarga con control de
desplazamiento para 100 ciclos a profundidad maxima de 1 um una descarga al 95 %
de la carga maxima. (a) Curva P-h para cada 10 ciclos de indentacion. (b) Curvas de
profundidad maxima.

Fuente: elaboracién propia.

En procesos de deformacion ciclica, los aceros austeniticos presentan un endu-
recimiento por deformacion en los primeros ciclos [18], ya que tanto la transformacion
de la fase martensitica como el endurecimiento por deformacién contribuyen en este
proceso, mientras que un ablandamiento del material es la consecuencia de la genera-
cion de dislocaciones maviles adicionales y estructuras tipo celdas de dislocaciones
que tiene lugar tras un ciclo elevado de deformacion [19]. Sin embargo, el proceso de
ablandamiento ciclico, como se ha mostrado, no es obvio.
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Para tratar de elucidar lo planteado anteriormente, considere la diferencia entre
pruebas de nanoindentacion ciclica y pruebas de fatiga convencionales. El indentador
Berkovich genera un estado de esfuerzos multiaxial, el cual disminuye radialmente al
aumentar la distancia desde el indentador. Por ende, la comparacion entre los esta-
dos de esfuerzos por nanoindentacion y las pruebas de fatiga convencionales no es
sencilla. Comportamientos similares se presentan en los procesos de deformacion.
No es posible determinar una relacion entre la profundidad maxima de indentacién
con el tamafio vertical del grano indentado, ya que, durante estos procesos, los granos
adyacentes reciben parte de la deformacién. Sin embargo, es razonable pensar que
los rangos de esfuerzos y deformacion son proporcionales al tamafio de la prueba.
Como es bien sabido, la deformacion plastica maxima genera el endurecimiento ci-
clico, pero este solo se logra si alcanzan el valor limite de deformacion acumulada
[20], por lo tanto, las pruebas de deformacion ciclica con pequefias amplitudes no
conducen a un endurecimiento notable [21]. Un estudio realizado por Pan et al. [22)],
utilizando nanoindentacion ciclica, mostré que el ablandamiento es atribuible a una
reorganizacion de defectos en la estructura.

Al igual que para las pruebas de control de carga, las variables como dureza,
modulo de elasticidad y rigidez de contacto, fueron obtenidas mediante el modelo
de Oliver y Pharr, las cuales se muestran en la figura 4. La dureza representada en la
figura 4a para el primer ciclo es de 2,9 GPa. y 1,4 GPa. para el ciclo 300. Si compara-
mos estos valores con los obtenidos en las pruebas de control de carga, los cuales
fueron de 3,6 GPa. y 19 GP, respectivamente, se aprecia que, aungue los valores son
diferentes, la diferencia entre el valor inicial y final es igual. La figura 4b corresponde a
la evolucion del médulo de elasticidad durante los ciclos de indentacién, estando por
debajo de los valores reportados por la literatura.

La figura 4c representa la rigidez de contacto, mostrando una disminucion
mayor en comparaciéon con dos propiedades anteriores y mas aun, una tendencia
decreciente a medida que aumentan los ciclos. En pruebas de nanoindentacion, el
modulo de elasticidad es funcion de la rigidez de contacto y el area de contacto. Ya
que, en la calibracién de la prueba, se tiene en cuenta el ajuste al area de contacto, nos
queda, que el mddulo es solo funcion de la rigidez de contacto. Aunque el modulo de
elasticidad se encuentra muy cerca de los valores reportados por la literatura, difiere
de los obtenidos en las pruebas de control de carga. En la investigacion presentada
por [6], donde se analiza el efecto del modo de la prueba sobre el efecto de la rigidez
de contacto, este no presenta variaciones entre las dos pruebas, por consiguiente, en
nuestro estudio se esta presentando cambio en la forma del indentador o procesos de
deformacion que no son apreciables con tan solo el andlisis de las curvas.
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Figura 4. Variacion de la dureza, mddulo y la rigidez de contacto durante la
nanoindentacion ciclica a profundidad maxima de 1 um una descarga al 95 % de
la carga méaxima (a). Variacion de la dureza vs. ciclos. (b) Mddulo de elasticidad vs.
Ciclos. (c) Rigidez de contacto.

Fuente: elaboracién propia.

4. Conclusiones

Pruebas de nanoindentacion ciclica considerando control de carga y control de
desplazamiento fueron realizadas en granos de una aleacion Twip, para analizar el
comportamiento de las propiedades nanomecanicas y su evolucion durante pruebas
de nanoindentacion dinamica, esto permitio presentar las siguientes conclusiones:
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+ Ladureza, aligual que elmddulo de elasticidad para las condiciones de con-
trol de carga o control de desplazamiento, disminuye con el aumento de los
ciclos, lo cual se atribuye a la activacion de mecanismos de deformacion.

+ La rigidez de contacto presenta diferencia en el comportamiento ciclico
entre el modo de control de carga y control de desplazamiento, el cual no
es apreciable a partir del analisis de las curvas. Sin embargo, el control de
carga ofrece un valor relativamente constante de la rigidez de contacto, lo
que implica que no existe variacion en la forma del indentador durante las
pruebas.

+  El ajuste por compliance, profundidad inicial y desviacion térmica, generd
un aumento en la profundidad maxima de 2,9 % en la prueba de control de
desplazamiento, mostrando que el equipo es sensible a estas variables
bajo este modo de prueba.
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