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Resumen

Palabras clave

El objetivo del presente trabajo es el estudio de la evolucién de la micro-textura en un acero
ultrabajo en carbono ULC y de su relacién con la textura global en el proceso de
recristalizacién. Aspectos tales como la nucleacién, evolucién de la fraccién en volumen de
las diferentes componentes cristalogrdficas y tamafio de grano de las mismas han sido
analizados mediante EBSD/OIM. Se observa una importante seleccién de granos con
orientaciones {111} que, ademas de tener un tamafio significativamente mayor, cuentan
con una ventaja importante en nimero de granos respecto del resto de orientaciones. Esta
seleccién de determinados granos conduce al desarrollo, en los dltimos estadios de la
recristalizacién, de la fibra y asociada a una textura apta para la embuticién.

Recristalizacién. Crecimiento de grano. EBSD. Recocido continuo. ULC

Analysis of recrystallization and grain growth in ultra low carbon steels using EBSD

Abstract

This work is focused on the study of recrystallization texture and microtexture in a cold
rolled ultra low carbon steel and its relationship with the global texture. Aspects like
nucleation, evolution of the volume fraction and grain size were considered. An important
grain selection associated with a significant size and number advantages of the {111}
recrystallized grains is observed. This grain selection gives rise to the development, at the

latest stages of recrystallization, of a strong Y-fibre associated to good drawing properties.

Keywords

1. INTRODUCCION

Los procesos de recristalizacién y de evolucién de
la textura durante el recocido continuo de aceros
de bajo carbono, tras la laminacién en frio, han si-
do estudiados por diversos autores!™ La forma-
cién de una fuerte textura del tipo ¥ estd directa-
mente relacionada con la alta conformabilidad de
este tipo de aceros. Histéricamente, dos teorfas ba-
sadas en la nucleacién orientadal® ¥ ¢ y en el creci-
miento selectivol” Y8 han competido en la explica-
cién del desarrollo de este tipo de textura.
También, se han realizado otro tipo de aproxima-
ciones como las que se derivan de una ventaja en
ndmero o en tamafio de los granos” ¥ 1% correspon-
dientes a determinadas orientaciones. La caracteri-
zacién cristalografica del material se ha realizado
con ayuda de dos técnicas diferentes, difraccién de

Recrystallization. Grain growth. Continuous annealing. EBSD. ULC

rayos X y difraccién de electrones retrodispersados
(EBSD). La utilizacién de ambas técnicas!'! resul-
ta muy Gtil para asociar determinadas componen-
tes de textura con caracteristicas microestructura-
les del material. De esta forma la microscopia de
imdgenes por orientacién (OIM) ha permitido
analizar el tamafio de grano asociado a ciertas
componentes cristalograficas y su evolucién duran-
te el proceso de recristalizacién.

2. MATERIAL Y PROCEDIMIENTO EXPERIMEN-
TAL

El material utilizado es un acero ultrabajo en car-
bono, cuya composicién quimica se muestra en la
tabla I. Este acero fue producido y procesado in-
dustrialmente hasta alcanzar una reduccién en frio,
del 85 %. Tras la laminacién en frio, el material
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Tabla I. Composicién quimica

Table I. Chemical composition

% C % Mn % P % Al % N % Si

0,0033 0,29 0,01 0,0289 0,0031 0,007

fue recocido en laboratorio, en un simulador de re-
cocido continuo’Z, con el fin de obtener diferen-
tes fracciones recristalizadas. Las probetas se calen-
taron a una velocidad de 17 °C/s.

El tiempo de mantenimiento fue de 60 s, a las
temperaturas que se indican en la tabla II, seguido
de un enfriamiento por gas hasta la temperatura de
sobreenvejecimiento (400 °C). Posteriormente, las
muestran fueron sobreenvejecidas durante 100 s
para ser enfriadas, finalmente, hasta temperatura
ambiente.

Las medidas de textura fueron realizadas uti-
lizando un difractémetro de rayos X Phillips
X’pert-MRD, con radiacién Co (K,) y los datos
se trataron mediante el programa MTM-HFM
desarrollado por Van Houttel"®! con el fin de deter-
minar la funcién de distribucién de las orientacio-
nes (ODF).

Las medidas de EBSD se han realizado en el mi-
croscopio electrénico de barrido Philips XL30cp
que utiliza un equipo TSL (TexSEM Laboratories)
MSC2200.

Se han realizado medidas de metalograffa cuan-
titativa sobre imégenes obtenidas mediante OIM,
para diferentes componentes de textura. Las com-
ponentes que se han estudiado son las siguientes:
los granos correspondientes a la fibra y con el pla-
no {111}, perpendicular a la direccién normal
(ND), los granos con el plano {100}, perpendicular
a ND y aquellos con el plano {101}, también per-

Tabla Il. Temperaturas de mantenimiento escogidas y
fraccion recristalizada

Table Il. Soaking temperatures and their correspondent
recrystallized fraction

Temperatura de mantenimiento  Fraccion recristalizada

(°C) (°C)
580 7
600 46
620 86
640 100
700 -
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pendicular a ND. La tolerancia en grados, conside-
rada para una orientacién determinada, ha sido de
15°, en todos los casos. El resto de los granos que
no satisfacen ninguna de las condiciones de orien-
tacién anteriores se han englobado dentro del gru-
po “otras”.

El criterio para la definicién de grano se ha to-
mado como sigue. Grano recristalizado es aquella
regién bien definida, con una baja distorsién en los
patrones de difraccién, en cuyo interior no aparez-
can celdas o subgranos y que esté rodeada por jun-
tas de grano que presenten desorientaciones mayo-
res de 10°.

Los tamafios de todos los granos que satisfacen
las condiciones anteriores se han medido mediante
metalograffa cuantitativa para cada una de las
componentes cristalograficas descritas. El tamafio
de grano promedio se ha expresado en términos de
digmetro equivalente.

3. RESULTADOS

Los mapas de calidad de imagen obtenidos me-
diante OIM (Fig. 1) muestran la evolucién de la
microestructura en funcién de las condiciones de
recocido.

El comienzo de la recristalizacién (Fig. 1b) se
produce a una temperatura préxima a los 580 °C
mostrando el material un 7 % de fraccién recrista-
lizada a dicha temperatura. En esta etapa se obser-
van granos pequefios que se encuentran concentra-
dos principalmente en determinadas d4reas
mientras que en otras zonas, la microestructura pa-
rece conservar el mismo aspecto que tras la defor-
macién en frio (Fig. 1a). El agrupamiento de los
granos recristalizados aumenta a medida que el
proceso de recristalizacién continda. A la tempera-
tura de 640 °C, los mapas de calidad de imagen
muestran una completa recristalizacién del mate-
rial con una distribucién heterogénea de tamafios
de grano. A 700 °C, cuando el material ha sido re-
cocido 60 °C por encima de la temperatura necesa-
ria para concluir la recristalizacién, no se observa
un significativo aumento en el tamafio de grano fe-
rritico. Ademds, no se distinguen las colonias de
granos pequefios que si se observan a menor tem-
peratura (Fig. le)

Las secciones ¢; = 45° de las ODF obtenidas
mediante rayos X se muestran en la figura 2 para
el material laminado en frio y para las condiciones
parcial y totalmente recristalizadas descritas ante-
riormente. En el material deformado en frio, la in-
tensidad se concentra principalmente a lo largo de
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Figura 1. Micrografias obtenidas mediante OIM a las temperaturas indicadas.

Figure 1. OIM micrographs at different soaking temperatures

la fibra o. Ademads, un maximo en la componente
cubo rotada {100}<110> aparece con el mismo ni-
vel de intensidad. A lo largo de la fibra y la inten-
sidad es, aproximadamente, la mitad del m4ximo
valor registrado en la fibra o siendo homogénea en
cada una de sus componentes y, a medida que el
proceso de recristalizacién progresa, esta fibra se
fortalece produciéndose los mayores cambios cerca
del final de la recristalizacién con dos méximos si-
tuados préximos a la componente F: {111}<112>.
Paralelamente, la fibra a se debilita obteniéndose
bajos niveles de intensidad en la componente cu-
bo.

En los dltimos estadios de la recristalizacidn,
comienza a aparecer débilmente la componente
Goss {110}<001>.

La figura 3 muestra el efecto de las condiciones
de recocido en la proporcién de las distintas clases
de granos. En los primeros estadios de recrista-
lizacién, los granos {111} representan alrededor del
40 % del total de los granos, los {100}, un 15 % y
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los {101}, un 5 %, aproximadamente, pertenecien-
do el resto de granos a la categorfa de “otros”. A la
temperatura de 700 °C, el niimero de granos {111}
representa ya un 55 % del total de granos y los
{101} y {100} representan un 5 % y menos de un
10 %, respectivamente. El aumento en el nimero
de granos {111} viene acompafiado de una dismi-
nucién, tanto en el ndmero de granos {100} como
en los granos clasificados como “otros”

La evolucién de tamafios de grano durante el
proceso de recristalizacién se muestra en la figura 4.
En los primeros estadios de recristalizacién, no se
observan diferencias significativas, en cuanto a ta-
mafio de grano se refiere, entre las distintas orienta-
ciones. A medida que el proceso de recristali-
zacién avanza, los granos {111} van adquiriendo una
importante ventaja en tamafio que mantienen hasta
el final del proceso (por encima de los 640 °C).
Los granos correspondientes a orientaciones {100} y
{101} se mantienen sensiblemente por debajo del
promedio del total de granos. Esto parece indicar
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Figura 2. Secciones correspondientes a ¢o=45° de la ODF.

Figure 2. §o=45° section of the X-ray ODF.
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Figura 3. Evolucién en la fraccién en nomero de granos pa-
ra las diferentes orientaciones.

Figure 3. Evolution of the number fraction of recrystallized
grains by orientation.

que los granos {111}, adem4s de ser mds numerosos,
poseen una ventaja en tamafio desde los primeros
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Figura 4. Evolucién del tamafio de grano para muestras
parcial y totalmente recristalizadas.

Figure 4. Grain size evolution in partially or fully
recrystallized samples.

estadios de recristalizacién (a partir de 600 °C) y la
mantienen a lo largo de todo el proceso.
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4. DISCUSION

En los barridos realizados sobre el material defor-
mado en frio (Fig. 1a) se observa una gran diferen-
cia, en cuanto a calidad de los patrones de difrac-
cién se refiere, entre las zonas pertenecientes a la
fibra o y a la fibra . Las zonas correspondientes a
la fibra y presentan unos patrones de difraccién
mucho mds distorsionados, lo que se refleja en una
peor calidad de la imagen. Esta observacién se
puede relacionar con una distribucién heterogénea
de la energia almacenada en el material tras el pro-
ceso de deformacién en frio, dependiendo de la
orientacién'* ¥ 1! de cada grano. La secuencia de
disminucién de la energfa almacenada para las
principales componentes de textura, es como si-
gue: {111}<uvw>, {211}<uvw> y {100}<011>.

Al comenzar el proceso de recristalizacién
(Fig. 5) se observa que una red de juntas de alto 4n-
gulo (>10°) se desarrolla en el interior de los granos
deformados pertenecientes a la fibra Y. Las zonas de-
formadas, con orientaciones distintas a la {111} no
han desarrollado este tipo de red. La nucleacién de
nuevos granos recristalizados comienza en las zonas
de mayor energfa y, de acuerdo con lo anterior, serd
dependiente de la orientacién y es légico que se ini-
cie en las regiones con orientacién {111}. Se ha ob-
servado que, durante el proceso de recristalizacién,
los nuevos granos recristalizados nuclean donde esa
red de juntas de alto dngulo est4 presente (Fig. 5)
ademds de, en antiguas juntas de grano, que son lu-
gares de nucleacién preferentel!6 V17,

Al utilizar imdgenes que proceden de barridos
realizados mediante la técnica de EBSD, es necesa-
rio establecer un criterio para definir grano recris-
talizado. La decisién no es evidente, sobre todo
porque un gran nimero de granos pequefios se pro-
duce durante los primeros estadios de recristaliza-
cién, exhibiendo una distribucién de tamafios de
grano como la que se muestra en la figura 6.

El criterio utilizado en el presente trabajo para
la definicién de grano se basa en uno ya utilizado
previamente para diferentes aceros!!’l. Los granos
recristalizados de un cierto tamarfio destacan de la
estructura deformada y son facilmente identifica-
bles. Sin embargo, se ha observado que al aplicar
el criterio de los 10° de desorientacién minima,
junto con las condiciones que se explican en el
procedimiento experimental, se definen, al inicio
de la recristalizacién, una serie de bloques de gra-
nos pequefios distribuidos principalmente dentro
de los granos deformados con orientacién {111} y
que pueden o no contabilizarse como granos. Tra-
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Figura 5. a) Barrido OIM correspondiente a una temperatu-
ra de 580 °C y b) juntas de grano>10° junto con la orien-
tacién de las zonas marcadas

Figure 5. a) OIM scan at a soaking temperature of 580 °C
and b) grain boundaries>10° together with the orientation
of certain areas.

bajos previos!!® han observado fenémenos simila-
res y lo atribuyen a crecimiento normal de subgra-
no producido por restauracién que lleva a des-
orientaciones en el interior de los granos
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Figura 6. Distribucién de tamafios de grano para un 7 % de
fraccién recristalizada.

Figure 8. Grain size distribution in the sample with a 7 % of
recrystallized fraction.

deformados que exceden muchas veces los 10°. Se-
gln estos mismos trabajos, la nucleacién de los
granos recristalizados tendria lugar por crecimiento
anormal de alguno de estos subgranos. Segiin esto,
la red de granos/subgranos definida con el criterio
de la desorientacién minima de 10° puede consi-
derarse en principio como una red de ntcleos po-
tenciales para la recristalizacién. Seguramente, no
todos los granos que se han identificado con los
criterios mencionados contribuyen a la microes-
tructura final recristalizada, ya que solamente algu-
nos actuardn como nicleos efectivos!™ ¥ 2%,

Para distinguir entre nicleos potenciales y ni-
cleos efectivos para la recristalizacién, se impone
entonces la aplicacién de un criterio de tamafio
minimo, afiadido al anteriormente utilizado (10°
minimo de desorientacién). En ocasiones, se han
utilizado tamafios minimos de 2 y 3 um . Pero
hay que tener en cuenta que los resultados finales,
especialmente para los estadios iniciales de recris-
talizacién, son fuertemente dependientes del ta-
mafio minimo utilizado® . _

Las: ODF en la figura 2 muestran la habitual
transicién a partir de una textura de deformamon
en frio- donde la intensidad est4 concentrada a lo
1argo de las fibras o: RD//<110>, : ND//<111> y
algo en la componentes cubo, hasta una textura
propia de recristalizacién. Como se ha comentado,
la componente cubo desaparece progresivamente y
la fibra o pierde intensidad, fortaleciéndose la fibra
Y. Los mayores cambios, en lo que se refiere al for-
talecimiento de la fibra vy, se producen cerca del fi-
nal de la recristalizacién (620 °C). Este hecho vie-
ne a confirmar resultados previos obtenidos por
otros autores??. En cuanto a la curvatura que
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se observa en la fibra 7, que es caracterfstica de este
tipo de aceros, se puede explicar en términos de ro-
taciones permitidas y crecimiento selectivo de cier-
tas orientaciones a partir de la textura de deforma-
cién en frio”® Y 2. Los granos con orientaciones
{101}, que se han observado en los barridos median-
te EBSD, aparecen reflejados débilmente en la tex-
tura global debido probablemente a la baja fraccién
volumétrica que representan dentro del material.

En la figura 3 se observa que las fracciones de
granos recristalizados con orientaciones {111} y
con otras orientaciones (diferentes de {100} y
{101}) son comparables durante los primeros esta-
dios de recristalizacién aunque este comporta-
miento cambia més adelante. Durante la recristali-
zacién y posterior crecimiento de grano la fraccién
de granos {111} aumenta a expensas del resto de
orientaciones. Al final del proceso, la fraccién del
nimero de granos {111} representa, aproximada-
mente, el 55% del total de los granos.

En cuanto al tamafio medio de los granos
(Fig. 4), en los primeros estadios no se aprecian di-
ferencias significativas en funcién de la orienta-
cién. Sin embargo, conforme progresa la recristali-
zacion y el crecimiento de grano, los granos {111}
adquieren una clara ventaja en tamafio, compara-
dos con el resto. Pueden distinguirse ademds dos
tipos de comportamiento: durante el proceso de
recristalizacién propiamente dicho, la variacién en
el tamafio de grano con la temperatura de mante-
nimiento es mucho més pronunciada que después.
Durante la recristalizacién, se espera que dos tipos
de mecanismos estén actuando en la variacién del
tamafio de grano: engrosamiento de grano produ-
cido por el movimiento del frente que estd recris-
talizando y algo de crecimiento normal de grano
entre granos recristalizados adyacentes.

La magnitud de ambas contribuciones es dificil
de separar. Después de la recristalizacién, sélo el
segundo de los mecanismos es operativo. Como la
fuerza impulsora del proceso de recristalizacién es
mucho mayor que la correspondiente a crecimien-
to normal de grano, parece légico que el engrosa-
miento sea mucho m4s acusado durante el proceso
de recristalizacién y que esté controlado por el des-
plazamiento del frente de recristalizacién.

5. CONCLUSIONES

— Durante el proceso de recristalizacién, se forma
una red de juntas de alto dngulo en aquellas zo-
nas con mayor energia acumulada durante la
deformacién en frio del material (zonas {111})
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Esta red conduce a la formacién de pequefios
granos rodeados de juntas, >10°, que pueden
ser considerados como niicleos potenciales para
la recristalizacién.

Los cambios m4s importantes en la textura glo-
bal del material se producen en los dltimos es-
tadios de recristalizacién.

Los granos con orientaciones {111} adquieren
una importante ventaja en nimero durante el
proceso de recristalizacién a expensas del resto
de orientaciones consideradas.

La ventaja en tamafio de los granos {111} es
también muy clara, produciéndose un agrupa-
miento importante de los mismos a medida que
la microestructura deformada se va consumien-
do.

El crecimiento de grano es muy pronunciado
durante la etapa de recristalizacién suavizéndo-
se tras la misma debido a la diferencia de fuer-
zas impulsoras en una y otra etapa.
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