AVALIAQAO DA TENACIDADE A FRATURA DO ACO
INOXIDAVEL FERRITICO 430 ESTABILIZADO AO NIOBIO *

Mércio Nascimento Cunha ?

Elmo César Marinques Soares 2
Ramon Antunes Saturnino ?
Ricardo Augusto Faria °

Resumo

Este trabalho apresenta um estudo sobre a tenacidade de um ago inoxidavel ferritico
430 estabilizado ao nidbio. O objetivo deste trabalho & avaliar a tenacidade a fratura
do acgo inoxidavel 430 estabilizado ao nidbio e obter a temperatura de transigao
ductil-fragil através do ensaio Charpy-V. Foram utilizados corpos-de-prova tipo sub-
size obtidos a partir de bobinas laminadas a frio e recozidas de espessura 2,50 mm.
Foi realizada caracterizacdo do material estudado tanto em termos de composicao
quimica quanto microestrutura. A temperatura de ensaio variou entre a temperatura
ambiente e -60°C. A analise fratografica foi realizada em um microscépio eletrénico
de varredura Philips XL30. O ago estudado apresentou microestrutura homogénea
sem presenga de martensita, graos finos e precipitados de Nb(C,N). Boa eficiéncia
de estabilizagao pelo nidbio. Perda de tenacidade com a redugao da temperatura no
ensaio Charpy-V. A temperatura de transicdo conforme aparéncia da fratura (FATT
50) determinada foi de -20°C e esta coerente com a literatura. A analise fratografica
via MEV confirmou fratura ductil para corpos-de-prova ensaiados a temperatura
ambiente e fratura fragil para a temperatura de -60°C.

Palavras-chave: Tenacidade; Aco inoxidavel 430; Estabilizacdo; Temperatura de
transicao.

EVALUATION OF FRACTURE TOUGHNESS OF NIOBIUM FERRITIC STAINLESS
STEEL TYPE 430
Abstract
This work presents a toughness study of niobium stabilized stainless steel ferritic
type 430, which makes possible to evaluate the ductile brittle transition temperature
(DBTT) in Charpy-V tests. Sub-size Charpy-V specimens were obtained from
annealed cold rolling coils with 2.50 mm thickness. It was carried out some
characterization analyses, like chemical composition and microstructure. The
Charpy-V test was carried out from room temperature to -60°C. The microscopic
features of the fracture surface were analyzed by scanning electron microscopy. The
studied ferritic stainless steel grade has presented a homogeneous microstructure,
no martensitic transformation, fine grains and Nb(C,N) precipitates. It was observed
that toughness has decreased with the temperature. It was determined that FATT 50
as well as DBTT is around -20°C, which is similar to the literature. Fractograph
analyses by SEM confirmed mode of ductile fracture for room temperature and brittle
fracture for temperature of -60°C.
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1 INTRODUGAO

O aco inoxidavel ferritico 430 em funcao das suas propriedades mecanicas,
resisténcia a corrosdo e boa aparéncia superficial apresenta uma gama de
aplicagdes além de um baixo custo de produgdo quando comparado com O ago
inoxidavel austenitico que apresenta niquel na sua composicdo quimica. Assim
sendo ha varios estudos com o objetivo de desenvolver novas aplicagbes para este
material visando substituir os acos inoxidaveis austeniticos.!"

O objetivo deste trabalho é avaliar a tenacidade a fratura do ago inoxidavel
430 estabilizado ao nidbio e obter a temperatura de transi¢do ductil-fragil através do
ensaio Charpy-V.

Muitas aplicagcdes do aco 430 ficam restritas principalmente, aquelas que
exigem algum processo de soldagem. A soldabilidade apresenta certos
inconvenientes como o elevado crescimento do tamanho de grao, a formagéao parcial
de martensita e a precipitacdo de carbonitretos de cromo que resultam em uma
fragilidade nas regies soldadas.!”

Quando ligas Fe-Cr sdo envelhecidas na faixa de temperatura entre 400 a
500 °C, a ductilidade a temperatura ambiente e a tenacidade diminuem de forma
notavel. Este fendbmeno é conhecido como fragilidade a 475 °C e € o resultado da
precipitacdo da fase o’ rica em cromo. Ac¢os inoxidaveis ferriticos com alto ter de
cromo podem ser notavelmente fragilizados devido a precipitacado da fase sigma (o)
na faixa de temperatura entre 500 a 900°C. A fase sigma € um composto
intermetalico com uma composi¢do aproximada da liga Fe-Cr. Ela é dura, fragil e
ndo magnética e tem célula unitaria tetragonal . Elementos como molibdénio,
silicio, niquel e manganés alteram a faixa de formagao da fase-sigma para baixos
teores de cromo.®

O efeito fragilizante dos elementos intersticiais pode ser controlado pela
adicdo de elementos estabilizantes (titdnio, nidbio, zirconio e tantalo) que formam
carbonetos e nitretos mais estaveis que os carbonetos e nitretos de cromo. Com
pouca quantidade destes estabilizantes, os elementos intersticiais apresentam-se
como carbonetos, nitretos e/ou carbonitretos estaveis e seus efetivos teores em
solugéo solida sédo reduzidos evitando a retirada de cromo da matriz e impedindo a
transformacao martensitica. Além disso, elementos estabilizantes tendem a refinar o
tamanho de gréo promovendo uma liga de maior resisténcia mecanica.®

Os primeiros acgos inoxidaveis ferriticos ndo eram estabilizados e tinham altos
teores de elementos intersticiais como carbono e nitrogénio. Devido a solubilidade
do carbono e do nitrogénio mais baixa na ferrita do que na austenita, a precipitagéo
de carbonetos e/ou nitretos de cromo tinham um efeito prejudicial na tenacidade. ©)

A estabilizagao de acos inoxidaveis ferriticos ao titanio e nidbio é estudada
desde 1954. Mas somente mais tarde foi percebido que o nitrogénio e carbono
deveriam definir as quantidades de elementos estabilizantes requeridas.(3)

Em 1977 foram sugeridas varias relagdes de estabilizacdo.® Resultados de
desenvolvimentos em acgos inoxidaveis ferriticos apontam o uso da seguinte relagéo
para uma adequada estabilizagdo em acos estabilizados ao niébio.®

Nbgaic = 0,2 + 4(C + N) (1)

Em trabalhos de pesquisas no Jap&o tem sido sugerida a idéia de dupla
estabilizagdo com relagdo Nb:Ti = 2:1 com adi¢des tipicas de 0,3%Nb e 0,15%Ti nos
tipos 430, 434 e 444 . Em acos com estabilizacdo mista (Ti + Nb), a ductilidade
torna-se superior comparada com a estabilizacdo ao Nb.(" As quantidades
adicionadas devem ser controladas, usualmente 0.4 a 0.7% em peso.?
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Estabilizantes em excesso podem ser prejudiciais a tenacidade provocando
aumento na temperatura de transigao."

O aumento no teor de titanio leva a um aumento na temperatura de transicao.
Este aumento é bem mais suave no caso da estabilizagdo com niébio." A Figura 1
mostra o efeito do Ti e Nb na temperatura de transicdao FATT 50 que correspondente
a aparéncia da superficie de fratura (50% dutil e 50% fragil) de um aco inoxidavel
ferritico 18%Cr-2%Mo. O efeito do titdnio no aumento da temperatura de transigcéo
se deve ao aparecimento de precipitados de nitretos de titanio (TiN) que agem como
concentradores de tensdes promovendo uma fratura frégil.(” Em ligas com excesso
de Nb livre em solugéo solida pode aparecer a formacao de fase de Laves (FeaNb)
deteriorando a tenacidade do material.("”
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Figura 1: Tenacidade ao impacto de agos inoxidaveis ferriticos 18%Cr-2%Mo como uma fungéo dos
teores de nidbio e titanio. Amostra charpy V sec¢o reduzida.®

A microestrutura de acos estabilizados ao Ti apresenta precipitados de Ti que
sao maiores e menos dispersos. Além disto, a quantidade de inclusbes em acos
estabilizados ao Ti € maior, o que propicia perda maior de tenacidade.”

Kuzucu et al.” investigaram o efeito da adigdo de nidbio em algumas
propriedades mecanicas de acgos inoxidaveis ferriticos variando o teor de niébio de 0
a 3%. Neste trabalho conclui-se que a tenacidade aumentou com o aumento da
quantidade de niébio devido a diminuicdo da quantidade de carbonetos My3Cs
formados nos contornos de grdos e a diminuicdo da dureza da matriz e que a
tenacidade de acos inoxidaveis ferriticos com adi¢des de 0.5 a 1.0%Nb é proxima a
de acos sem adicio de nidbio.
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Shams® estudou a tenacidade a fratura em agos carbono de alta resisténcia
e baixa liga tratados ao nidbio obtendo temperatura de transigcdo das ligas com
diferentes adi¢gdes de nidbio concluindo que a adicdo de nidbio altera
consideravelmente as caracteristicas de tenacidade nos agos baixa liga aumentando
a temperatura de transicdo com o aumento no conteudo de nidbio.

Experimentos em ligas com alto teor de elementos intersticiais, tratadas
termicamente a alta temperatura de recozimento, mostraram perda na tenacidade
como resultado da precipitacdo de carbonetos e nitretos de cromo nas
discordancias, fragilizando a liga. Em contraste com a fragilidade a alta temperatura
observada nas ligas com alto teor elementos intersticiais, ligas com baixo intersticiais
experimentaram um aumento significativo na tenacidade como resultado da
auséncia de carbonetos e nitretos de cromo precipitados, tornando-se evidente que
a perda de tenacidade depende do grau de precipitagcdo de carbonetos Cry3Ce,
nitretos CroN e carbonitretos.®

Parametros estruturais, como tamanho de grao, influenciam nas propriedades
de tenacidade de acos inoxidaveis ferriticos.””. Como pode ser observado na figura
2, quanto menor o tamanho de grdo ou maior o tamanho de grao ASTM do aco,
menor a temperatura de transigdo ductil-fragil.")
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Figura 2: Efeito do tamanho de gréo na temperatura de transi¢ao aco AlSI 430."

Processos termomecanicos podem afetar significativamente a tenacidade
através do controle do tamanho de grao e precipitacdo de carbonetos, nitretos e
fase-sigma.?

2 MATERIAL E METODOS

Foram utilizadas amostras obtidas a partir de bobinas laminadas a frio e
recozidas de aco inoxidavel 430Nb de 2,50 mm de espessura produzidas na
empresa ACESITA S/A.

A analise da composicdo quimica foi realizada em um espectrbmetro de
emissao otica para analise de acos. A Tabela 1 apresenta a composi¢ao quimica e o
célculo de estabilizagao feito com auxilio das equacgdes (1) e (2).

ANDb = Nbcgc - Nbliga. (2)
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Tabela 1: Composi¢céo quimica do ago 430 estabilizado ao nidbio.

C

Mn

Si

P

S

Cr

Nb

N

ANb

0,0242

0,191

0,3907

0,0233

0,002

16,234

0,4

0,0247

0,004

As caracteristicas microestruturais foram investigadas com uso de um
analisador de imagens acoplado a um microscopio 6tico. Foi utilizado ataque vilella
com tempo de duracéo de 1 minuto.

A tenacidade a fratura foi avaliada através de ensaio Charpy-V, conforme
norma ASTM E23-04, utilizando corpos-de-prova do tipo sub-size com entalhe em V
nas seguintes dimensdes: 2.5 x 10 x 55.6) Os corpos-de-prova foram ensaiados em
diferentes temperaturas variando de 25°C a -60°C. Para cada temperatura foram
ensaiados 5 corpos-de-prova.

A temperatura de transigdo conforme aparéncia da fratura (FATT 50), que
corresponde a fratura 50% ductil e 50% fragil foi determinada com analise
macroscopica da superficie de fratura dos corpos-de-prova ensaiados. Foram
calculadas as areas correspondentes as regides ductil e fragil e correlacionadas com
a area total do corpo-de-prova.

A analise fratografica foi realizada com a utilizagdo de um microscopio
eletrénico de varredura (MEV) da marca Philips XL30. A superficie de fratura dos
corpos-de-prova ensaiados nas temperaturas de 25°C, -20°C e -60°C foram
analisadas em duas posi¢des: proximo ao entalhe e lado oposto em relacdo a
largura do corpo-de-prova.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Composicdo Quimica

Conforme observado na Tabela 1, a adigdo de 0,4% de nidbio foi suficiente
para garantir a boa estabilidade microestrutural, uma vez que o teor de nidbio livre
em solugao solida (AND) foi igual a zero. Isto permite considerar que todo o carbono
e nitrogénio encontram-se na forma de precipitados de niébio, o que impede a
precipitacdo de carboneto de cromo e a transformacao martensitica.

Além disto, o fato de ANb ser igual a 0, permite considerar que o niébio em
solucdo solida nao tera efeito sobre a tenacidade e a temperatura de transigao
ductil-fragil, podendo apenas ter efeito na forma de precipitado.

3.2 Analise da Microestrutura

A microestrutura apresentou matriz ferritica homogénea com graos
recristalizados e finos de tamanho ASTM 9. A Figura 3 apresenta a microestrutura
do aco 430Nb.

Conforme observado na Figura 3, existe a presenga de pequenos precipitados
de Nb(C,N) dispersos na matriz e alinhados no sentido de laminagdo apoés
tratamento térmico, além da presencga de pequenas inclusdes tipo 6xidos. Nao foram
observadas a precipitacdo de carbonetos de cromo e a formacao de martensita.
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Flgura 3 Mlcroestrutura do acgo 430Nb (a) matriz ferrltlca (b) particula de Nb(C N) no detalhe.
Ataque vilella.

3.3 Ensaio Charpy-V e Determinagao da FATT 50

A Figura 4 mostra a curva Energia absorvida x Temperatura obtida no ensaio
Charpy-V. Cada ponto corresponde a uma média de 5 corpos-de-prova ensaiados.
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Figura 4: Resultados do ensaio Charpy do ago 430Nb em corpos-de-prova sub-size.

Conforme verificado na Figura 4, o aco 430Nb apresentou perda de
tenacidade com a diminuicdo da temperatura sendo possivel confirmar a
sensibilidade da estrutura CCC dos acos inoxidaveis ferriticos ao abaixamento da
temperatura. Embora a temperatura de transi¢cao ductil-fragil ndo tenha ficado bem
definida na curva, pode-se considerar que seu valor esta em torno de -20°C, a partir
da consideracao da energia média durante o estagio de queda da energia absorvida.
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Para uma melhor identificagdo da TTDF, definiu-se determinar a transigao via
analise macrografica obtendo a temperatura de transigdo conforme aparéncia da
fratura (FATT 50) , conforme mostrado na Figura 5.

R o |

(e) 0% ductil - 100% fragil
Figura 5: Evolugdo da superficie de fratura em fungdo da temperatura de ensaio. (a) 25°C. (b) 0°C.
(c) -20°C. (d) -40°C. (e) -60° C.

Conforme observado na Figura 5, a FATT 50 para o ago 430Nb é em torno de
-20°C, o que ratifica o valor encontrado na temperatura de transigao ductil-fragil na
curva obtida no ensaio Charpy V. Além disto, a temperatura de transigdo FATT 50
mostrou-se coerente com a literatura, conforme Figura 1 para uma liga inoxidavel
ferritica com adicédo de estabilizantes (0,44%Nb e 0% Ti) e conforme Figura 2 para
um ago 430 com tamanho de gréo ASTM 9.
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3.4 Andlise Fratografica via MEV

A Figura 6 apresenta a analise fratografica dos corpos de prova ensaiados
nas temperaturas de 25, -20 e -60°C. As Figuras 6(a) a 6(c) correspondem a posigéo
mais proxima do entalhe no corpo-de-prova. A Figura 6(d) corresponde a regidao do
lado oposto do entalhe em relagéo a largura do corpo-de-prova.
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Figura 6: Fratografias das superficies de fratura de corpos-de-prova ensaiados. (a) 25°C. (b) -60°C.
(c) -20°C, area proxima ao entalhe. (d) -20°C, area oposta ao entalhe.

P

A analise fratografica permitiu observar que, para a temperatura de 25°C e
figura 6(a), 0 ago 430 Nb apresenta uma fratura ductil, onde se observa a presenca
de “alvéolos” ou“dimples”, os quais sdo formados pelo mecanismo de crescimento e
coalescimento de microcavidades. Conforme observado na Figura 6(b), o agco 430Nb
apresenta uma fratura fragil para a temperatura de -60°C. E possivel observar as
facetas de clivagem, tipicas para este tipo de falha. Tanto para a temperatura de
25°C quanto para -60°C, os corpos-de-prova mantiveram o mesmo tipo de fratura ao
longo de sua largura.

Para a temperatura de -20°C, observou-se a presenga de uma fratura ductil
na regido proxima ao entalhe e uma fratura fragil na regido oposta do corpo-de-
prova. Este resultado confirma que a temperatura de transigdo ductil fragil do ago
430Nb esta em torno de -20°C.
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4 CONCLUSAO

As principais conclusdes deste trabalho foram:

e O aco inoxidavel ferritico 430Nb apresentou microestrutura homogénea sem
martensita, gréos finos, precipitados de Nb(C,N) e boa eficiéncia de
estabilizagao pelo nidbio;

e Perda de tenacidade com a redugao da temperatura no ensaio Charpy-V;

e A temperatura de transicdo ductil-fragil determinada no ensaio Charpy V e
confirmada via FATT 50 esta em torno de -20°C para o ago 430Nb. Este
resultado é coerente com a literatura;

e Modo de fratura ductil para corpos-de-prova ensaiados a temperatura
ambiente e fratura fragil para a temperatura de -60°C;
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