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RESUMEN

La aleacion FesssMnssAlisNizs, descubierta recientemente, presenta comportamiento pseudoeldstico en un
amplio rango de temperaturas. Esta caracteristica resulta atractiva para aplicaciones automovilisticas, espaciales,
criogénicas y sismicas. En la actualidad no existe un andlisis exhaustivo de las distintas fases que pueden
generarse en la aleacion con los tratamientos térmicos y de la influencia de las texturas sobre las propiedades
de memoria de forma. El material estudiado fue laminado en caliente a una temperatura de 1000°C y luego
tratado térmicamente a diferentes temperaturas a fin de analizar las fases presentes, su microestructura y sus
orientaciones cristalinas. Se determind que la fase martensitica yx se logra con temples desde temperaturas
superiores a los 1200°C. Ademas, bajo tratamientos térmicos por encima de 1000°C se obtienen tamaios de
grano en la fase a cercanos al mm, resultando a priori en una mejora de las propiedades pseudoelasticas de la
aleacion.

ABSTRACT

Fe alloy 43.5Mn34AI15Ni7.5 recently discovered, has pseudoplastic behavior in a wide temperature range. This
characteristic is attractive for automobile, space, cryogenic and seismic applications. Currently there is no
comprehensive analysis of the phases generated by heat treatments in the alloy and the influence of textures in
shape memory properties. generated in the alloy with heat treatment and the influence of the textures on the
properties of shape memory. The material studied was hot rolled at a temperature of 1000 ° C and then heat
treated at different temperatures in order to analyse the phases present, microstructure and crystal orientations.
The studies show that the martensitic phase (yx) is achieved with quenching in water at temperatures over
12000°C. Furthermore, heat treatments above 1000°C generate grain sizes in a phase close to a millimeter. This
grains growth would improve pseudoelastic properties of the alloy.
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INTRODUCCION

Las propiedades de las aleaciones con memoria de forma o shape memory alloys (SMA) se deben a una
transformaciéon de fase martensitica que ocurre en el material. Dentro de ellas, la pseudoelasticidad es de las
mas estudiadas (Otsuka et a/., 1976). Esta propiedad se relaciona con la posibilidad de inducir la transformacion
martensitica por aplicacion de tensidon mecanica cuando el material esta en fase austenitica, a una temperatura
fija T>Af (Af: Austenite finish). En esta condicién se logran grandes deformaciones reversibles (un orden de
magnitud superior a las elasticas) con una alta disipacion de energia en algunos materiales, lo cual hace posible
sus aplicaciones como dispositivos amortiguadores.

Dentro de las SMA, el Ni-Ti presenta una de las mejores respuestas pseudoelasticas en su estado policristalino,
alcanzando deformaciones reversibles de 6.6% (Yoneyama & Sachdeva, 2009). Sin embargo puede fracturarse
con deformaciones superiores al 30% en el caso de que se lamine en frio sin recocidos intermedios. Por éste y
otros motivos, como su elevado costo relativo, se han desarrollado las aleaciones de base hierro, que poseen
una mejor deformabilidad y menor costo (Stanford & Dunne, 2010). Entre las aleaciones de base hierro, las de
base Fe-Mn-Si han concentrado la mayor parte de interés en el area de aleaciones con memoria de forma
ferrosas en los Ultimos anos (Baruj & Troiani, 2008; Omori et a/,, 2011). Sin embargo la familia de las aleaciones
Fe-Mn-Si no son termoelasticas. Recientemente ha sido desarrollada una nueva aleacion perteneciente al grupo
de las Fe-Mn, que presenta propiedades termoelasticas (Ando et al, 2009): se trata de la aleacion Fe-Mn-Al-Ni
(FMAN) con alto contenido de Mn (=30%).

La aleacion ternaria que sirve de base para el FMAN es la FesMnscAlys (%at), que presenta una inusual
transformacion martensitica desde una fase austenitica BCC desordenada de alta temperatura (a) a una
martensita FCC a temperatura ambiente (y’) (Umino et &/, 2006), aunque en este caso sigue sin ser
termoelastica. La adicion de Ni y la precipitacion de Ni-Al, una fase BCC ordenada B2, en la matriz desordenada
da lugar a la transformacion termoelastica en la aleacion FMAN.

El andlisis del diagrama de fase de la aleacion ternaria Fe-Mn-Al permitié evaluar el rango de composiciones y
las temperaturas en las cuales la fase a se hace presente (Kwon et al, 2011), asi como la estabilidad de las
fases con la temperatura. Sin embargo aln no se encuentra en la literatura un estudio detallado de las fases
presentes en la aleacion cuaternaria FMAN ni de las texturas desarrolladas.

Los Ultimos trabajos de Tseng et a/. (2015a; 2015b), en monocristales orientados muestran las diferencias en las
respuestas pseudoelasticas cuando se varian las condiciones de carga (traccion/compresion) y cuando se
modifica el tamafio de los precipitados. En el area de policristales, el reciente trabajo de Vollmer et al. (2015)
muestran los beneficios que presenta la formacion de la fase y (FCC) en borde de grano para las propiedades
pseudoelasticas de FMAN.

El objetivo del presente trabajo es analizar las fases que se originan a distintas temperaturas y sus
composiciones en la aleacion Fess sMns,AlisNi s (%at) en el rango que va desde los 600°C hasta los 1250°C, asi
como la evolucién de las texturas de las fases a y .

METODOLOGIA

El material fue fundido en horno de arco con la composicion nominal (FesssMnssAlisNizs) vy luego
homogeneizado en atmdsfera de argdn a 1000°C durante 24 horas. A continuacion, la aleacion fue laminada en
caliente a 1000°C hasta un espesor de 1mm con una deformacién total de 87.5%. Se cortaron porciones de
material de 1.5x1.5 mm?. Las muestras se sometieron a 2 tipos de tratamientos térmicos:

1- Calentamientos a 600°C, 700°C, 800°C, 900°C, 1000 °C, 1150°C y finalmente 1250°C. Las muestras fueron
mantenidas durante 1h a dichas temperaturas y luego fueron templadas en agua con hielo.
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2- Un calentamiento a 1250°C, con una meseta de 1h y un posterior enfriamiento lento a 1100°C, 800°C y
600°C seguido de un temple en agua con hielo.

Con el fin de evitar oxidaciones, los tratamientos fueron llevados a cabo en atmosfera de argon (600-1000°C) y
aquellas que requerian ser llevadas a 1250°C fueron encapsuladas en cuarzo.

Para la determinacion de las fases presentes y sus correspondientes texturas cristalograficas se utilizd un
difractdmetro de rayos X Philips X'Pert Pro MPD, equipado con un tubo de Cu, lentes de rayos, placas paralelas,
monocromador de grafito y cuna de Euler.

Para realizar los estudios metalograficos, las muestras fueron pulidas mecanicamente y atacadas con una
solucion de 7% de acido nitrico y 93% de alcohol etilico. Las imagenes fueron obtenidas con un microscopio
optico PME3 Inverted Metallurgical Olympus.

A fin de identificar las fases presentes observadas en las imagenes metalograficas y determinar la composicion
de cada una de estas, las muestras fueron examinadas con un microscopio electrénico de barrido FEI Quanta
200 FESEM Environmental con soft TSL con sistema Orientation Image Microscopy-EBSD.

RESULTADOS Y DISCUSION

La Figura 1 muestra las micrografias obtenidas en las muestras sometidas a los tratamientos 1 y 2 para distintas
temperaturas. En las muestras tratadas a 600°C y 700°C pueden observarse 3 fases diferenciadas. La fase BMn
es una fase cubica (grupo puntual 213), que crece sobre la fase a aproximadamente hasta los 800°C para la
composicion analizada. Por encima de los 900°C, no se encuentran trazas de ella. En el rango comprendido
entre los 900 y 1000°C la muestra es bifasica con una mezcla entre de a y y. A 1150°C la muestra se encuentra
casi en su totalidad en fase a, exceptuando algunas regiones minimas, no mostradas en la figura, en las cuales
aun es posible observar una minima cantidad de y. La fase a es la que da origen a la fase martensitica y~ que
es la que presenta las propiedades de memoria de forma. En la figura 1-f) puede observarse la apariciéon de esta
martensita en el tratamiento térmico de 1250°C. Fases analogas se observan en las metalografias de las
muestras sometidas al tratamiento térmico 2. Se pudo observar que en tratamientos térmicos a 1100°C
predomina la fase a, mientras que a 600°C la fase mas abundante es la y.

RSP TR

f) a)

Fig. 1: Micrografias dpticas de las muestras laminadas; a) b) c) d) e) y f) con tratamiento térmico 1 y templadas desde
600°C, 700°C, 900°C, 1000°C, 1150°C y 1250°C, g) y h) con tratamiento térmico 2 y templadas desde 1100°C y 600°C.

http://www.exeedu.com/publishing.cl/av_cienc_ing/ 3



Avances en Ciencias e Ingenieria - ISSN: 0718-8706
Av. cien. ing.: 7(1), 1-9 (Enero/Marzo, 2016) Vallejos et al.

Las fases inducidas por los tratamientos térmicos a distintas temperaturas fueron analizadas mediante difraccion
de rayos X, a fin de complementar los estudios metalograficos. En los difractogramas correspondientes a ambos
tratamientos térmicos (ver Figura 2), se identificaron los picos caracteristicos de la fase BMn a temperaturas de
temple desde 600°C a 800°C. Ademas en aquellos correspondientes a la aleacién tratada térmicamente entre
900°C y 1150°C la fase BMn ya no se observa, lo cual se corresponde con las imagenes metalograficas
presentadas anteriormente, y aparecen Unicamente las fases a y y. En cambio, en los difractogramas de las
muestras templadas desde temperaturas entre 1200°C y 12500C, se pueden observar picos correspondientes a
la fase y'. En la Figura 2-c) pueden observarse algunos picos minoritarios correspondientes a la fase y, que
como se aclard previamente, aln a esta temperatura podia encontrarse precipitada en borde de grano.
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Fig. 2: Difractogramas de rayos X de distintas muestras laminadas con tratamientos térmicos del tipo 1:
a) 600°C, b) 900°C y c) 1250°C.

Las imagenes SEM obtenidas se muestran en la Figura 3. En las correspondientes a los tratamientos a 600°C,
7000C y 800°C se observa la fase BMn sobre los granos elongados de la fase a. Ademas, la presencia de esta
fase disminuye al aumentar la temperatura de templado, hasta que deja de observarse en temples desde
temperaturas superiores a 800°C. A partir de esta temperatura aparecen Unicamente en la superficie del
material las fases a y y, como se muestra en la imagen correspondiente al tratamiento térmico a 1000°C.
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d) e)

Fig. 3: Imagenes SEM de muestras laminadas y con tratamientos térmicos: del tipo 1 y templada a 600°C (a), 900°C (b) y
12500°C (c), y del tipo 2 y templada a 800°C (d) y 600°C (e).

La composicion de las fases q, y y Y’ presentes en las muestras bajo el tratamiento térmico 1 se muestra en las
Tablas 1, 2 y 3. La composicion de la fase y se mantiene constante en todo el rango de temperaturas, mientras
que la fase a presenta menores porcentajes de Fe y Mn y mayores de Al y Ni al reducirse la temperatura. Ademas,
puede verse que luego del austenizado y temple a 1250°C las fases a y y’ presentan composiciones muy cercanas
a la nominal de la aleacion. La presencia de una mayor cantidad de Al en la fase a se puede deber a que este
elemento actla como estabilizador de la ferrita, asi como la mayor presencia de Ni (conocido elemento gamageno)
en la fase y. Al existir una diversidad de fases a lo largo de todo el diagrama de fases, es de esperarse que la
solubilidad de los elementos varie y que existan diferencias en la composicién de algunas de ellas.

Tabla 1: Composicién de la fase a de la aleacién luego del laminado y del tratamiento térmico 1 a distintas temperaturas

% Atdmico
Temperatura de templado [°C] )
Fe Mn Al Ni
600 37.3 28.3 22.3 12.1
800 34.8 25.7 26.1 13.4
1000 39.9 30.4 19.8 9.9

Tabla 2: Composicién de la fase y de la aleacién luego del laminado y tratamiento térmico 1 a distintas temperaturas

% Atdmico
Temperatura de templado [°C] -
Fe Mn Al Ni
600 44.0 35.8 13.9 6.3
800 43.0 35.5 15.8 5.7
1000 45.5 34.6 14.4 5.5
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Tabla 3: Composicion de la fase y’ de la aleacion luego del laminado y tratamiento térmico 1 a 1250°C

Temperatura de templado [°C]

% Atomico

Fe

Mn

Al

Ni

1250

43.6

34.2

14.6

7.6

Las composiciones de las fases a y y de las muestras sometidas a los tratamientos del tipo 2 se observan en las
Tablas 4 y 5. De la misma forma que en el caso anterior, la fase y mantiene su composicidon constante en todo
el rango de temperaturas, mientras que la fase a se compone de porcentajes menores de Fe y Mn y mayores de
Al y Ni. Por otra parte, resulta notable la reduccion de Mn para la fase a en las muestras templadas a 800°C.

Esto se puede adjudicar a la incipiente formacion de la fase BMn que crece a expensas de la fase a.

Tabla 4: Composicidn de la fase a de la aleacion luego del laminado y tratamiento térmico 2 a distintas temperaturas

Tabla 5:

% Atdmico
Temperatura de templado [°C] -
Fe Mn Al Ni
800 43.6 29.8 18.8 7.8
1100 42.2 33.1 17.0 7.7
1250 43.5 34.3 14.7 7.5

Composicion de la fase y de la aleacion luego del laminado y tratamiento térmico 2 a distintas temperaturas

% Atdmico
Temperatura de templado [°C] -
Fe Mn Al Ni
600 44.6 34.9 14.2 6.3
800 45.2 35.3 12.6 6.9
1100 43.6 35.2 14.2 7.0

En la Figura 4 se muestra la evolucion del tamafio de grano promedio para las fases a y y. En ella puede
observarse que el tamafio de grano de la fase y permanece constante durante casi todo el rango de temperatura.
Las mediciones por encima de los 1000°C no se muestran ya que la fase es muy minoritaria. Sin embargo el
tamario de grano promedio de la fase BCC aumenta drasticamente cuando la temperatura de los tratamientos
supera los 1000°C, llegando a dimensiones casi del mm para los tratamientos de mas altas temperaturas.
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Fig. 4: Evolucién del tamaiio de grano promedio para las fases estables ay y.
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Es conocido dentro de las aleaciones con memoria de forma que el tamafio de grano condiciona fuertemente el
efecto pseudoelastico (Sobrero et al, 2012). El poder generar granos de dimensiones cercanas al mm en un
solo tratamiento térmico, a priori resulta beneficioso para la pseudoelasticidad, siempre que no se generen
problemas severos de incompatibilidad entre granos vecinos.

El andlisis de las texturas incluyo la medicion de 3 figuras de polo de cada una de las fases. En la fase y fueron
medidos los picos correspondientes a los planos (111), (200) y (220). En la fase a los picos medidos fueron
(110), (200) y (112). La Figura 5 muestra las figuras de polo (110), correspondientes a 5 temperaturas
diferentes. En la citada figura se indican las direcciones de laminado (RD) y transversal (TD) correspondientes al
sistema de referencia utilizado. Las componentes presentes corresponden a texturas tipicas de laminado de fase
BCC.

Para los tratamientos del tipo 1, puede observarse en la Figura 5 a)-c) que las texturas conservan los
componentes y que las intensidades aumentan ligeramente hasta alcanzar valores maximos a la temperatura de
1000°C. En esta temperatura se produce un cambio notable en el tamafio de grano de la fase, como puede
observarse en la Figura 4. Los tratamientos térmicos de tipo 2 a 1100°C y 600°C muestran que algunas de las
componentes de textura se conservan, sin embargo las intensidades disminuyen vy el nivel de definicion de las
orientaciones cambia. Esto se debe fundamentalmente a la variacién en el tamafo de grano dentro de la fase.

Fig. 5: Figuras de polo (110), muestras laminadas con tratamiento térmico de tipo 1: a) 700°C, b) 900°C, c) 1000°C.
Muestras con tratamiento térmico tipo 2: d) 1100°C y e) 600°C.

En la Figura 6 se observan las texturas correspondientes a la fase y. Al igual que en la fase BCC, la fase y
conserva la textura generada durante el laminado en todo el rango de temperaturas en los que dicha fase existe.
El tratamiento térmico del tipo 2 a 600°C (Figura 6 d)) muestra una dispersién en la textura pero las
componentes principales no se ven fuertemente modificadas.

http://www.exeedu.com/publishing.cl/av_cienc_ing/ 7



Avances en Ciencias e Ingenieria - ISSN: 0718-8706
Av. cien. ing.: 7(1), 1-9 (Enero/Marzo, 2016) Vallejos et al.

Fig. 6: Figuras de polo (111), muestras laminadas con tratamiento térmico de tipo 1: a) 700°C, b) 900°C, c) 1000°C.
Muestras con tratamiento térmico tipo 2: d) 600°C.

Las orientaciones de las fases y y a parecen poseer algun tipo de relacion de orientaciones del tipo Kurjumov
Sachs, el andlisis de estas relaciones es parte de un futuro trabajo.

CONCLUSIONES

En el presente trabajo se analizaron muestras policristalinas de Fe4s sMns4AlisNi; 5 (%at), obtenidas mediante fusion
de arco y laminadas hasta 1mm de espesor. Los principales resultados obtenidos son los siguientes:

- La existencia de la fase BMn se presenta en las muestras templadas por debajo de 800°C. Ademas, esta se forma
Unicamente en las zonas donde se encuentra presente la fase a, de acuerdo a las imagenes obtenidas por
miscroscopia optica y de barrido.

- La aparicion de la fase martensitica y " se logra con temples desde temperaturas superiores a los 1200°C.

- Los estudios de EDS muestran que la composicion de la fase y es muy cercana a la composicién nominal de la
aleacion y permanece estable luego de los tratamientos térmicos. Sin embargo, la fase a muestra porcentajes
menores de Mn y mayores de Al y Ni y su composicion depende fuertemente de los tratamientos térmicos aplicados.

- Luego de los tratamientos térmicos por encima de 1000°C, se obtienen tamafos de grano en la fase a cercanos al
mm, resultando a priori en una mejora de las propiedades pseudoelasticas de las aleaciones.

- Las componentes de texturas de laminado se mantienen en ambas fases, a y vy, durante todos los tratamientos
térmicos del tipo 1.
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