Diagrama de Recristalizacion-Precipitacion-
Tiempo-Temperatura (RPTT) de un acero

Resumen

microaleado al vanadio®

*
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Se describe un método desarrollado en el CENIM, que permite estudiar la interaccién de la recristali-
zacién-precipitacién inducida por deformacién de un acero microaleado al vanadio. Mediante ensa-
yos de torsién, y aplicando el método back extrapolation, se ha determinado la fraccidn recristalizada
a diferentes temperaturas. Cuando la precipitacién comienza, la fraccién recristalizada se desvia de la
ecuacién de Avrami y esto permite conocer el instante en que la precipitaciéon comienza (P,) y el ins-
tante en que termina (Py). De este modo, se pueden trazar los diagramas Recristalizacién- Precipita-
cién-Tiempo-Temperatura (RPTT), que muestran graficamente la interaccién Recristalizacion-Preci-
pitacién y que simultdneamente permiten la determinacién de la temperatura critica de
recristalizacion estdtica (SCRT). Dicha temperatura critica representa el limite entre las dos fases,
antes y después de la precipitacion.

Palabras clave: Torsion. Interaccion. Recristalizacion. Precipitacion inducida. Diagramas
RPTT.

Recrystallization-Precipitation-Time-Temperature (RPTT)
diagram of a vanadium microalloyed steel

Abstract

1. INTRODUCCION

A method developed in the CENIM is described which allows to study the interaction
recrystallization-induced precipitation by the deformation of vanadium microalloyed steel. By means
of torsion test and applying the back extrapolation method, has been determined the recristallized
fraction to diferent temperatures. When the precipitation begins, the recristallized fraction is
separated of the Avrami’s equation and this allows to know the instant the precipitation begins (P,).
and the instant the precipitation finishes (P;). Thereby can be traced the Recrystallization-
Precipitation-Time-Temperature (PTT) diagrams, which graphically show the interaction
Recrystallization-Precipitation and simultaneously allows the determination of the static
recrystallization critical temperature (SCRT). The mentioned temperature represents the limit
between the two phases, before and after of the precipitation.

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

recimiento de la austenita y, por lo tanto, de la
obtencion de microestructuras finas. El tratamiento

Los aceros microaleados son generalmente ace-
ros del tipo C-Mn, que se caracterizan por tener
concentraciones menores de 0,15 % V, Nb o Ti, adi-
cionados en forma individual o combinada, mejo-
rando sus propiedades mecdnicas (1) a través del
afino de grano y el endurecimiento por precipita-
cién. La precipitacion inducida por la deformacion
inhibe la recristalizacion y es responsable del endu-
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termomecdanico (TTM), bajo ciertas condiciones de
operacién (temperatura, tiempo, etc.) y la composi-
cién quimica del acero, determinardn la microes-
tructura y por tanto las propiedades mecdnicas.

La adicién de un elemento microaleante retrasa
la recristalizacion y hace que la cinética de recrista-
lizacién se desvie de la ecuacidén de Avrami (2),
facilitando la determinacion del instante en que
comienza (periodo de incubacioén) y finaliza la pre-
cipitacién inducida. Por ello, respecto a la recristali-
zacién, se identifican dos fases perfectamente dife-
renciadas, antes y después de la precipitacion.
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En la primera fase, los aceros microaleados se
comportan como los aceros tipo C-Mn, ya que
todos los elementos estdn en solucion. En la segun-
da fase, que comienza a la temperatura critica de
recristalizacién (SRCT), o temperatura a la cual
comienza la inhibicién de la recristalizacién como
consecuencia de la precipitacién inducida, los pre-
cipitados inhiben la recristalizacién durante un cier-
to tiempo. El tiempo que dura la inhibicidn aparece
en forma de meseta cuando la fraccion recristaliza-
da es representada frente al tiempo a cualquier tem-
peratura inferior a SRCT (3 y 4).

El contenido de vanadio apenas tiene influencia
sobre la cinética de recristalizacién estatica 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 (4).

La energia de activacidn, se determina tomando
como base la expresion del pardmetro 7,5 de la
ecuacion de Avrami. Esta energfa es constante antes
de la precipitacién y es algo mas compleja después
de la precipitacidn (4).

La cinética de la recristalizacién estatica de la
austenita obedece a la ecuacidén de Avrami y se
expresa como:

X, =1-exp| 0,693 [—t—] [1]

los

donde 1 5 es el tiempo correspondiente al 50 % del
volumen recristalizado y depende de la temperatu-
ra, deformacidn, velocidad de deformacidn, tamafo
de grano y composicién quimica del acero, segtin la
expresion:

tos =AE” €YD’ exp—RQT— [2]

donde € es la deformacidn, € es la velocidad de
deformacién en s, Q es la energia de activacién en
J mol-!, R = 8,3144 J mol K-!, T es la temperatura
absoluta, D es el tamafio de grano en um y p, ¢, s
son constantes.

En cuanto a n, para algunos autores (5) debe ser
un valor constante, préximo a 2, y para otros (6)
varia dependiendo, aunque en menor medida, de las
variables mencionadas para el parametro , s.

Recientes estudios han modificado la forma de
obtener SCRT y establecen una nueva concepcion
del fendmeno de la recristalizacion en la segunda
fase, es decir, cuando la precipitacién ha finalizado.
El conocimiento de SCRT en un acero microaleado
es de gran importancia en la laminacién en caliente,
debido a que el intervalo de temperaturas (SCRT-
Arz) representa la region donde es necesario aplicar
las ultimas deformaciones (pasos) para obtener un
fuerte endurecimiento de la austenita (pancaking).
La consecuencia de esto es que la ferrita obtenida
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después de la transformacién vy — a es mucho mas
fina.

En el presente trabajo se estudia, mediante ensa-
yos de torsidn, la interaccidn recristalizacién-preci-
pitacién inducida para un acero microaleado al
vanadio y sus resultados se ilustran sobre el diagra-
ma de Recristalizacién-Precipitacién-Tiempo-Tem-
peratura (RPTT) construido.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En la tabla I se muestra la composiciéon quimica
del acero estudiado, fabricado en una instalacién de
refusidn bajo electroescoria (ESR) capaz de produ-
cir lingotes de 30 kg. Los ensayos de torsién en
caliente se realizaron en una méquina completa-
mente automatizada y de gran precision.

Las probetas usadas para torsion tenian 50 mm
de longitud util y 3 mm de radio. Durante el ensayo
la probeta era protegida por una corriente de argén
para evitar la oxidacién.

Previamente a la deformacién, la probeta era
calentada hasta 1.200 °C durante 10 min y a conti-
nuacion la temperatura era reducida rdpidamente
hasta la temperatura de ensayo. La deformacién
equivalente aplicada fue 0,35 y la velocidad de
deformacion fue siempre de 3,63 s-!, calculadas
ambas sobre la superficie cilindrica de la probeta,
de acuerdo con el criterio de Von Mises (7). Las
fracciones recristalizadas se determinaron a diferen-
tes temperaturas utilizando el método conocido
como back extrapolation (8).

El tamafio del grano austenitico a la temperatura
de austenizacion (1.200 °C) se determiné mediante
temple y posterior andlisis metalografico de 20
campos aplicando la técnica de la interseccién line-
al. También se determinaron las microestructuras al
comienzo y final de la meseta con el fin de ilustrar
el fendmeno de la inhibicién de la recristalizacién
por efecto de la precipitacidn.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

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

TABLA I.— Composicién quimica (% en masa) y
tamafio de grano (Dv) a 1.200 °C x 10 min del acero
estudiado

TABLE I.— Chemical composition (% wt) and grain
size (Dy) at 1,200 °C x 10 min of the steel used

ClSi|Mn|V | S| P|N|O |D,
ppm | ppm | pm

0,37]0,24| 1,42(0,120{0,0130,011| 151 | 53 | 157
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FI1G. 1.— Fraccion recristalizada (X,) frente al tiem-
po, para una deformacién de 0,35.

FiG. 1.— Recrystallized fraction (X,) against the
time for a strain of 0.35.

deformacién de 0,35 y velocidad de deformacién de
3,63 s-1. Se observa el comienzo de una meseta
sobre las curvas correspondientes a 925, 900 y 850
°C, respectivamente, y una vez que la meseta ha
finalizado, las curvas vuelven a ascender, comple-
tandose la recristalizacién. La formacién de las
mesetas se debe a la precipitacién inducida y su
comienzo y fin se identifican aproximadamente con
el comienzo y final de la precipitacién (9). Obser-
vaciones realizadas en el microscopio de transmi-
si6n muestran que el comienzo de la meseta no
coincide exactamente con el comienzo de la preci-
pitacion, habiéndose estimado una precipitacién de
aproximadamente el 5 % en volumen (10).

Las curvas que corresponden a temperaturas
superiores a 925 °C, muestran la forma habitual de
la ley de Avrami para la recristalizacion. A tempe-
raturas inferiores a 925 °C, las curvas muestran
siempre la meseta, cuyo comienzo va teniendo
lugar a fracciones recristalizadas cada vez menores.

Se deduce que la precipitacién inducida es capaz
de bloquear momentdneamente la recristalizacion y,
si este tiempo se aprovecha en la laminacién o en
cualquier otro proceso de conformacidn en caliente,
podria obtenerse una austenita (y) muy deformada
y, en consecuencia, una ferrita (o) muy fina después
de la transformacién y — a.

El tamafio de grano austenitico a la temperatura
de austenizacion fue de 156 pm (Fig. 2), un valor
ligeramente menor a otros aceros al vanadio, debi-
do a que el alto contenido de vanadio no es signifi-
cativo en la disminucién del tamafio de grano de la
austenita (4). En la figura 3 se muestra la microes-
tructura correspondiente a una deformacidn de
0,35, temperatura de 900 °C y tiempo de recristali-
zacién de 40 s, algo superior al tiempo de comienzo
de la meseta (25 s). La fraccidn recristalizada fue
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FIG. 2.— Microestructura del grano austenitico a
1.200 °C x 10 min. Dy = 156 pm.

FIG. 2.— Microstructure of austenite grain at 1,200
°C x 10 min. Dy = 156 um.

FI1G. 3.— Microestructura del grano austenitico. € =
0,35; T=900 °C; t,o. =40 s; X, = 0,60; X,. = 0,65.

FiIG. 3.— Microstructure of austenite grain. € = 0.35;
T =900 °C; t,o. =40 s; X, = 0.60; X, = 0.65.

medida por microscopia 6ptica (X,,, = 0,60) y su
comparacién con la fraccién recristalizada determi-
nada por el método back extrapolation (X,. = 0,65)
indica que dicho método es de razonable precision.

En la figura 4 se muestra la microestructura
correspondiente a un tiempo de 250 s, deformada en
las mismas condiciones de deformacién y tempera-
tura. En este caso la fraccidn recristalizada medida
fue de 0,70 y la determinada por back extrapolation
fue de aproximadamente 0,68 (Fig. 1).

De la figura 1 se obtuvieron datos de las diferen-
tes fracciones de recristalizacién, como es 0,1, 0,3,
0,5, 0,9 y 0,95 a las diferentes temperaturas de
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FiG. 4.— Microestructura del grano austenitico. € =
0,35; T=900 °C; t,.. = 250 s; X, = 0,70; X, = 0,68.

€C
FiG. 4.— Microstructure of austenite grain. € = 0.35;
T =900 °C; t,.. = 250 55 X,y = 0.70; X, = 0.68.

ensayo y también los tiempos iniciales (P,) y fina-
les (Py) de la precipitacion inducida. De este modo,
se trazo el diagrama Recristalizacion-Precipitacion-
Tiempo-Temperatura (RPTT) con las fracciones de
recristalizacién mencionadas, como se muestra en
la figura 5. De la interseccién de las curvas de dis-
tinta fraccion recristalizada con la curva P, se
obtiene la figura 6. En esta altima, la interseccién
de la recta de regresion con la horizontal trazada
por la fraccidn recristalizada igual a 1, permite
determinar SCRT, siendo en este caso de 1.201 K
(928 °C), y que también representa la asintota para
las curvas P,y P;de la figura 5.
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FiG. 5.— Interaccién recristalizacién-precipitacion,
diagrama RPTT, para € = 0,35.

FiG. 5.— Interaction recrystallization-precipitation,
RPTT diagram, for € = 0.35.
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FiG. 6.— Variacion de diferentes fracciones recrista-
lizadas (X,), frente a la temperatura absoluta, para
€ =0,35.

FI1G. 6.— Variation of different recrystallized

fractions (X,), against the absolute temperature for
e€=0..35.

La tabla II contiene el valor de SCRT vy el perio-
do minimo de incubacidn, correspondiente a la
“nariz” de las curva P, asi como la temperatura de
solubilidad deducida de los productos de solubili-
dad para nitruros y carburos de vanadio, respectiva-
mente (11). Una comparacién de los valores de
SCRT con las temperaturas de solubilidad calcula-
das, permite identificar con buena aproximacién la
naturaleza quimica de los precipitados. Estos son
nitruros de vanadio, ya que los carburos se forman
a temperaturas mds bajas. Se observa, ademads, que
SCRT siempre es menor que la temperatura
de solubilidad, debido a que la precipitacion induci-
da por la deformacion se aleja de las condicio-
nes termodindmicas de equilibrio, con las que se

TaBLA I1.- Temperatura critica de recristalizacién

estitica (SCRT); temperatura Ty de la “nariz” de Pg;

periodo de incubacidn ty de la nariz de P, y tempera-
tura de solubilidad (T;)

TABLE I1.— Static critical recrystallization temperature
(SRCT); nose temperature (Ty) of P; incubation time
(tn) of nose and solubility temperature (T )

Deformacion | SCRT, P, “nariz”

K(C) | Ty, K(°O)| ty.s | T, K (°C)

€=0,35 1.201 1.151 18,5 | VN: 1.365
(928) (878) (1.092)

VC: 1.177
(904)
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determinan los productos de solubilidad. Un incre-
mento de la deformacién disminuirfa la temperatura
de la nariz y también el periodo de incubacién, ade-
mas también es menor el intervalo durante el cual
se produce la precipitacion (2). A medida que la
fraccién recristalizada a la que se presenta la mese-
ta disminuye, el periodo de incubacién crece nota-
blemente. Después de que la precipitacién ha finali-
zado, las curvas de diferente fraccién recristalizada
tienen una pendiente menor en valor absoluto, pero
contindan siendo paralelas igual que antes de la
precipitacion, y de acuerdo con la relacién In # 5 o<
O/RT, la energia de activacion (Q) serd mayor.

La interseccion de Py, P;y ¢ s da la temperatura
en el instante que comienza y finaliza la precipita-
cion al 50 % de recristalizacion. Esto se refleja al
representar el logaritmo de ¢, 5 frente al inverso de
la temperatura absoluta (1/7). La figura 7 muestra
los valores de #; 5. La pendiente de cada recta multi-
plicada por la constante universal de los gases (R =
8,3144 Jmol/K) da el valor de Q, antes y después de
la precipitacién, de acuerdo con la ec. [2]. En la pri-
mera fase, el valor de Q result6 ser de 171.000
J/mol. En la segunda fase, después de la precipita-
cion, la energia de activacion fue de 397.000 J/mol.
Es decir, el valor de la energia de activacién cambia
de una fase a otra y esto ocurre a temperatura cons-
tante durante el tiempo en que se produce la preci-
pitacién (Ps-P,). Después de la precipitacién, la
energia de activacion crece significativamente, lo
que se traduce, obviamente, en una mayor dificul-
tad para que la austenita recristalice.

10.000 ¢
1.000 F
” 100 ¢
. € = 0,35
0,1 bbb, YT T
7 75 8 8,5 9 95 10

1, K'x104
T

FIG. 7.— Variacion del pardmetro #, 5, frente a la
inversa de la temperatura absoluta, para € = 0,35.
FIG. 7.— Variation of parameter t, s, against the
reciprocal of the absolute temperature for € = 0.35.
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4. CONCLUSIONES

— El método desarrollado permite determinar los
diagramas RPTT, determinar la temperatura cri-
tica de recristalizacién (SRCT) y conocer la
interaccion recristalizacién-precipitacion.

— En la “nariz” de la curva P, se produce el
comienzo de la interaccién recristalizacion-pre-
cipitacién cuando la fraccidn 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 mds bajos (<
0,2), la nucleacion de los precipitados es practi-
camente imposible.

— La temperatura SRCT es siempre menor que la
temperatura de solubilidad.

— La energia de activacién es mayor después de la
precipitacion.

— La obtencién de estructuras finas en la lamina-
cién en caliente, especialmente en el tren de
bandas, exige que los dltimos pasos se realicen a
temperaturas inferiores a SRCT.
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