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Resumen

Se describe un método que permite estudiar la interaccién de la recristalizacién-precipitacion induci-
da por deformacién de un acero microaleado al vanadio y 0,35 % C. Mediante ensayos de torsion, y
aplicando el método Back Extropolation, se ha determinado la fraccion recristalizada a diferentes
temperaturas. Cuando la precipitacién comienza, la fraccién recristalizada se desvia de la ley de
Avrami y esto permite conocer el instante en que la precipitaciéon comienza (P,) y el instante en que
termina (Py). De este modo, se pueden trazar los diagramas Recristalizacion-Precipitacién-Tiempo-
Temperatura (RPTT), que muestran graficamente la interaccion Recristalizacién-Precipitacién y que
simultdneamente permiten la determinacién de la temperatura critica de recristalizacién estatica
(SRCT). Dicha temperatura critica representa el limite entre las dos fases, antes y después de la pre-
cipitacion.
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RPTT.

Study of the precipitation-recrystallization interaction in a
vanadium microalloyed steel with 0.3S % C

Abstract

1. INTRODUCCION

A method is described which allows to study the interaction recrystallization-induced precipitation
by the deformation of vanadium microalloyed steel and 0.35 % C. By means of torsion tests and
applying the Back Extrapolation method, the recristallized fraction at diferent temperatures has been
determined. When the precipitation begins, the recristallized fraction does not follow the Avrami’s
equation. This allows to know the instant when precipitation starts (P,) and the instant when
precipitation finishes (P;). Therefore, Recrystallization-Precipitation-Time-Temperature (RPTT)
diagrams can be obtained, which graphically show the interaction Recrystallization-Precipitation and
simultaneously allows the determination of the static recrystallization critical temperature (SRCT).
This temperature represents the limit between the two phases, before and after precipitation.

Keywords: Torsion. Interaction. Recrystallization. Induced precipitation. RPTT Diagrams.

portan de forma similar a como lo hacen los aceros
tipo C-Mn, ya que todos los elementos estdn en

Después de sometidos a una operacién de defor-
macion en caliente, la recristalizacion estatica de
los aceros microaleados se divide claramente en dos
fases: antes y después de la precipitacion inducida.
En la primera fase, los aceros microaleados se com-
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solucién, y en la segunda, muestran una meseta
causada por la formacion de precipitados que inhi-
ben la recristalizacién (1 y 2). Antes y después de la
meseta, la curva de fraccidn recristalizada obedece
a la ley de Avrami y esto hace posible trazar facil-
mente el diagrama Precipitacién-Tiempo-Tempera-
tura (PTT) (2). El limite entre las dos fases viene a
denominarse Temperatura Critica de Recristaliza-
cion (SRCT) o temperatura a la cual comienza la
inhibicién de la recristalizacion estdtica como con-
secuencia de la precipitacion inducida.
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El contenido de vanadio apenas tiene influencia
sobre la cinética de recristalizacion estdtica cuando
los elementos estdn en solucién, pero ejerce una
notable influencia sobre el periodo de incubacién
de los precipitados y sobre el valor de SRCT (3).

La cinética de la recristalizacion estitica de la
austenita obedece a la ecuacién de Avrami y se
expresa como:

X, =1-exp|—0, 693[—’—] (1]

tO, 5

donde 7,5 es el tiempo correspondiente al 50 % del
volumen recristalizado y depende de la temperatu-
ra, T, deformacidn, €, velocidad de deformaciéné ,
tamafio de grano, D, y composicién quimica del
acero, segtin la expresion:

g 1y Q
ths=Ae” €T D expﬁ 2]

donde Q es la energia de activacidén, R = 8,3144
J/mol K, y p, g, s y A son constantes.

Recientemente, se ha desarrollado un método
para determinar simultdneamente la cinética de
recristalizacién estética y el diagrama PTT para
aceros microaleados (2 y 3). Este método es el que
se ha empleado en el presente trabajo. El andlisis de
los resultados ha indicado la idoneidad de simplifi-
cacién y perfeccionamiento, proporcionando nue-
vas ideas acerca de la interaccidon Recristalizacion-
Precipitaciéon. La determinacién de los diagramas
PTT, para aceros microaleados publicado por otros
autores, se ha estudiado por ecuaciones tedricas (4
y 5), microscopia de transmisién (6) y método de
relajacion de tensiones (7).

En este trabajo se estudia, mediante ensayos de
torsion, la interaccion recristalizacion-precipitacion
para un acero microaleado al vanadio con 0,35 %
C; sus resultados se muestran en el diagrama de
Recristalizacion-Precipitacidn-Tiempo-Temperatura
(RPTT). La interaccidn recristalizacidén-precipita-
cién para diferentes porcentajes de fraccién recris-

talizada ha hecho posible determinar SRCT con
precision y sencillez.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En la tabla I se muestra la composicién quimica
del acero estudiado, fabricado en una instalacion de
refusién bajo electroescoria (ESR) capaz de produ-
cir lingotes de 30 kg. Los ensayos de torsidn en
caliente se realizaron en una maquina completa-
mente automatizada y de gran precision. Las probe-
tas usadas para torsion tenian 50 mm de longitud
iutil y 3 mm de radio. Durante el ensayo, la probeta
era protegida por una corriente de argén para evitar
la oxidacion.

Previamente a la deformacidn, la probeta era
calentada hasta 1.200°C durante 10 min y, a continua-
cién, la temperatura era reducida rapidamente hasta la
temperatura de ensayo. La deformacién equivalente
aplicada fue de 0,35 y la velocidad de deformacién,
de 3,63 s°1, calculadas ambas sobre la superficie cilin-
drica de la probeta, de acuerdo con el criterio de Von
Mises (8). Las fracciones recristalizadas se determi-
naron a diferentes temperaturas utilizando el método
conocido como back extrapolation (9).

Para asegurar que las temperaturas de ensayo
corresponden a la fase austenitica, las temperaturas
criticas de transformacién (Ac; y Ars) se determina-
ron por dilatometria a la velocidad de 0,25 °C/s ,
tanto en el calentamiento como en el enfriamiento
(Tabla I).

El tamafio del grano austenitico a 1.200 °C
durante 10 min de austenizacién se determiné
mediante temple y posterior andlisis metalografico
de 20 campos, aplicando la técnica de la intersec-
cién lineal. Por microscopia electrénica de transmi-
sién (TEM), se determinaron, mediante la técnica
de réplica con carbono, las caracteristicas de los
precipitados.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1 muestra la fraccidn recristalizada
frente al tiempo a diferentes temperaturas, para una

TABLA I.— Composicién quimica, %. Temperaturas de transformacion Ac; y Arg, °C, a 0,25 °C/s y tamafio
de grano (D, pm) a 1.200 °C x 10 min del acero estudiado

TABLE. 1.— Chemical composition, %. Transformation temperatures, Acsy and Ars, at 0.25 °C/s and grain size
(D,, pm) at 1.200 °C X 10 min of the studied steel

C Si | Mn P S \% N o) Ac, Ar, D,
ppm ppm °O) °C) (pum)
0,35 | 021 | 1,23 | 0,008 | 0014 | 0,033 121 52 779 712 165
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FiG. 1.— Fraccion recristalizada (X,) frente al tiem-
po, para una deformacién de 0,35.

FIG. 1.— Recrystallized fraction (X,) Vs time for
e =0.35.

deformacién de 0,35 y una velocidad de deforma-
cién de 3,63 s-!. Se observa el comienzo de una
meseta sobre la curvas correspondientes a 850, 825
y 800 °C, y una vez que la meseta ha finalizado, las
curvas vuelven a ascender, completandose la recris-
talizacién. La formacion de las mesetas se debe a la
precipitacién inducida y su comienzo y fin se iden-
tifican aproximadamente con el comienzo y final de
la precipitacién (2). Observaciones realizadas en el
TEM muestran que el comienzo de la meseta no
coincide exactamente con el comienzo de la preci-
pitacion, habiéndose estimado una precipitacion de
aproximadamente el 5 % en vol. (2). Las curvas que
corresponden a temperaturas superiores a 850 °C
muestran la forma habitual de la ley de Avrami para
la recristalizacién. A temperaturas inferiores a 850
°C, las curvas muestran siempre la meseta, cuyo
comienzo va teniendo lugar a fracciones recristali-
zadas cada vez menores.

El tamafio de grano austenitico a la temperatura
de austenizacién (1.200 °C x 10 min) fue de 165
wm, valor considerado dentro del rango de estos
aceros, debido a que el contenido de vanadio no
influye de forma significativa en la disminucién del
tamafio de grano de la austenita (3). En la figura 2
se muestra la microestructura correspondiente a una
deformacién de 0,35, temperatura de 825 °Cy
tiempo de recristalizacion de 30 s. En la figura 3 se
muestran los precipitados de vanadio observados
por microscopia electrénica de transmision (TEM)
para las mismas condiciones anteriores utilizando la
técnica de réplica por extraccion con carbono. Se
observa una distribucién de precipitados heterogé-
neos con un tamafio promedio de 36 nm.

De la figura 1 se obtuvieron datos de las diferen-
tes fracciones de recristalizacion, como es 0,1; 0,3;
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FIG. 2.— Microestructura del grano austenitico.
e =0,35; T = 825 °C; t,.. = 30 55 X,y = 0,36 s;
X,. = 0,40.

FIG. 2.— Austenite grain microstructure. € = 0.35;
T =825 °C; tro. = 30 s; X, = 0.36; X, = 0.40.
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Fic. 3.— Réplica de extraccién con carbono que
muestra los precipitados de vanadio: € = 0,35, T =
825 °C; tree= 30 85 X,y = 0,36; X, = 0,46.

FiG. 3.— Extraction replication with carbon
showing the vanadium precipitates. € = 0.35; T =
825 °C; t,.= 30 s; X, = 0.36; X, = 0.46.
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0,5; 0,9 y 0,95 a las diferentes temperaturas de
ensayo y también los tiempos iniciales (P,) y fina-
les (P¢) de la precipitacién inducida. De este modo,
se trazé el diagrama recristalizacidn-preciptacion-
tiempo-temperatura (RPTT) con las fracciones de
recristalizacién mencionadas, como se muestra en
la figura 4. De la interseccidn de las curvas de dis-
tinta fraccion recristalizada con la curva P, se
obtiene la recta de regresién que, al trazar hasta la
fraccidn recristalizada igual a 1, determina la
SRCT, siendo en este caso de 1.159 K (886 °C), y
que también representa la asintota para las curvas
P,y P; de la figura 4.

La tabla II contiene el valor de SRCT y el perio-
do minimo de incubacién correspondiente a la nariz
de las curva P, asi como la temperatura de solubili-
dad deducida de los productos de solubilidad para
nitruros y carburos de vanadio (10). Una compara-
cién de los valores de SCRT con las temperaturas
de solubilidad calculadas, permite identificar con
buena aproximacién la naturaleza quimica de los
precipitados. Estos son nitruros de vanadio, ya que
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F1G. 4.— Interaccidn recristalizacién-precipitacion,

diagrama RPTT, para € = 0,35.

FIG. 4.— Interaction recrystallization-precipitation,
RPTT diagram for € = 0.35.

los carburos se forman a temperaturas mds bajas.
Esta afirmacién se comprob6 con el andlisis de dis-
persion de energia de rayos X en el STEM (Fig. 3)
revelando contenido de nitrégeno y con la difrac-
cion de electrones se determind el pardmetro de red,
siendo de 0,41113 nm, valor comprendido dentro
del rango de un nitruro de vanadio. Se observa, ade-
mas, que la SCRT siempre es menor que la tempe-
ratura de solubilidad, debido a que la precipitacién
inducida por la deformacién se aleja de las condi-
ciones termodindmicas de equilibrio, con las que se
determinan los productos de solubilidad. A medida
que la fraccidn recristalizada a la que se presenta la
meseta disminuye, el periodo de incubacién crece
notablemente. Después de que la precipitacién ha
finalizado, las curvas de diferente fraccidn recrista-
lizada tienen una pendiente menor en valor absolu-
to, pero contindan siendo paralelas, igual que antes
de la precipitacién, lo que significa que la relacién
In 73 5 o< Q/RT, al ser inversamente proporcional a la
temperatura, la energia de activacién, Q, seré,
mayor.

La interseccion de Py, Py y f 5 da la temperatura
en el instante que comienza y finaliza la precipita-
cién al 50 % de recristalizacién. Esto se refleja al
representar el logaritmo de £, 5 frente al inverso de
la temperatura absoluta (Fig. 5). La pendiente de
cada recta multiplicada por la constante universal
de los gases (R) da el valor de O, antes y después de
la precipitacién, de acuerdo con la ec. [2]. En la pri-
mera fase, Q resultd ser 167 kJ/mol, valor que coin-
cide aproximadamente con aceros microaleados al
vanadio con bajo contenido de carbono de acuerdo
con un modelo publicado (3). En la segunda fase,
después de la precipitacidn, la energia de activacién
fue de 335 kJ/mol. Es decir, el valor de la energia
de activacién cambia de una fase a otra y esto ocu-
rre a temperatura constante durante el tiempo en
que se produce la precipitacién (P; - P,). Después
de la precipitacidn, la energia de activacion crece
significativamente, lo que se traduce, obviamente,
en una mayor dificultad para que la austenita recris-
talice.

TaBLA II.— Temperatura critica de recristalizacion estatica (SCRT); temperatura Ty de la nariz P; periodo
de incubacién ty de la nariz P, y temperatura de solubilidad (7)

TABLE. II.— Static critic recrystallization temperature (SCRT); Ty, of the nose P, incubation period ty of the
nose P, and solubility temperature, (T,)

Deformacién SCRT P, “nariz” Precipitado
K, (°C) T, K(CO) ts T, K (°C)
=035 1.159 (886) 1.103 (830) 22 VN :1.230(957)
VC : 1.046 (773)
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FIG. 5.— Variacion del pardmetro #,s, frente a la

inversa de la temperatura absoluta, para € = 0,35.

FiG. 5.— Variation of the parameter t, ; vs absolute
inverse temperature for € = 0.35.

4. CONCLUSIONES

— El método desarrollado permite determinar los
diagramas RPTT, la temperatura critica de
recristalizacién (SRCT) y la interaccion recrista-
lizacién-precipitacion.

— En la “nariz” de la curva P se produce el
comienzo de la interaccidén recristalizacion-pre-
cipitacion cuando la fraccién recristalizada es de
aproximadamente 0,5.

— Cuando la fraccién es menor de 0,5, el periodo
de incubacién se hace cada vez mayor y cuando
la fraccién alcanza valores atin mas bajos
(< 0,3), la nucleacién de los precipitados es
précticamente imposible.
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— La temperatura SRCT es menor que la tempera-
tura de solubilidad.

— La energia de activacién es mayor después de la
precipitacién, lo que dificulta notablemente la
recristalizacidn estdtica. Por consiguiente, la
obtencién de estructuras finas en la laminacién
en caliente, especialmente en el tren de bandas,
exige que los ultimos pasos se realicen a tempe-
raturas inferiores a SRCT.
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