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Resumo

Os acos inoxidaveis ferriticos vém sendo utilizados como substratos para a deposi¢ao
de filmes finos para aplicagcdo em células a combustivel de 6xido sélido. A deposicao se
realiza a 250°C e seguido de um recozimento acima de 700°C. Estuda-se a estabilidade
estrutural de um aco inoxidavel ferritico tipo 444. Foram selecionadas trés amostras |,
como recebido e tratadas nas temperaturas de 250° e 850°C durante 2 horas e as
técnicas utilizadas foram microscopia e difracdo de raios-x. A microestrutura das
amostras tratadas termicamente ndo apresentam mudangas em relagdo ao material
como recebido, indicando uma boa estabilidade microestrutural. Nos difratogramas de
raios-x nas trés amostras foram identificados picos correspondentes a ferrita indicando
também uma boa estabilidade das fases. A estabilidade estrutural observada neste
aco, mantendo sempre uma microestrutura monofasica o nas condicbes de
processamento do filme indica que pode ser utilizado como substrato.
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CHARACTERIZATION OF A FERRITIC STAINLESS STEEL TO BE USED LIKE
SUPPORT OF THIN FILMS

Abstract

Ferritic stainless steel are used like supports for thin film and further applications in solid
oxide fuel cell. During the process these film are deposited at 250° and annealing at
700°C. Was studied the stability of the structure of a ferritic stainless steel type 444.
Were selected 3 samples, as received and heated at 250 and 850°C during 2 hours. The
analyses were by microscopy and x-ray diffraction. The microstructure of the material
heat-treated did not differ greatly from the material as received. This indicates a good
micro structural stability. In the pattern diffractions of the 3 samples only were identified
peaks corresponding to ferrite, indicating a good stability of the phases too. The good
structural stability observed in the processing conditions of the film indicate that it can be
used like supports.
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1 INTRODUGAO

Os acgos inoxidaveis apresentam excelentes propriedades de resisténcia em
meios corrosivos e também uma boa resisténcia mecanica. Isto devido a presenca
principalmente de cromo, que forma uma camada protetora na superficie, e de outros
elementos de liga, que aumentam a resisténcia mecanica. O campo de aplicagdo dos
acos inoxidaveis € muito amplo, mas destaca-se sua utilizagdo nas industrias quimica,
de alimentos e de petrdleo.

De acordo com a sua microestrutura o0s agos inoxidaveis podem ser
martensiticos, ferriticos, austeniticos e duplex (ferritico/austenitico).? Nos ultimos
anos os acgos inoxidaveis ferriticos vem sendo utilizados como suporte para deposi¢cao
de filmes finos de cromita de lantanio, resultando numa camada protetora sobre o
metal.®’ Também nesta mesma area de suportes metdlicos, os agos ferriticos vém
substituindo alguns componentes ceramicos, isto porque o coeficiente de expansao
térmica dos acos ferriticos € muito proximo ao de alguns materiais ceramicos utilizados
nestas técnicas.*!

Foi encontrado que filmes finos de cromita de lantanio depositados sobre acgo
inoxidavel ferritico podem atuar como uma camada protetora para diminuir problemas
de volatilizagdo do cromo e melhorar a utilizagdo da ligagdo metalica em células a
combustivel de 6xidos de sélidos que trabalham a temperaturas intermediarias.

No caso da cromita de lantanio quando se realiza a deposicao do filme, este tem
um carater amorfo o qual mediante um processo de recozimento se transforma na
estrutura da peroskita a partir de 700°C. Espera-se também que nesta faixa de
temperatura possa ocorrer alguma mudanga na estrutura do material de suporte, neste
caso o aco ferritico.

O objetivo do presente trabalho € avaliar as possiveis mudangas microestruturais
que possam ocorrer num aco utilizado como substrato de filmes finos como
consequéncia das diferentes temperaturas utilizadas no processo. O ago inoxidavel
utilizado € um aco ferritico tipo 444, com uma porcentagem nominal de cromo de 20%.
As temperaturas escolhidas sdo a temperatura ambiente, ou seja, o material como
recebido, 250°C que é a temperatura de deposicao do filme, e 850°C que corresponde
a temperatura de recozimento. As técnicas utilizadas para esta avaliagdo sao
microscopia otica e difragao de raios-X.

Os acgos inoxidaveis ferriticos apresentam uma microestrutura monofasica a (Fe
CCC) na qual o cromo encontra-se em solugao sélida no ferro. Os elementos como
carbono e nitrogénio que também estdo presentes nestes agos encontram-se
principalmente formando carbonetos e nitretos de cromo. O cromo é um elemento que
estabiliza a ferrita (alfagénico) e a melhor porcentagem deste elemento que garante
uma microestrutura totalmente ferritica compensando inclusive o efeito dos elementos
gamagénicos (C e N) € ao redor de 20%.

Os acos ferriticos chamados de estabilizados s&o aqueles que contém pequenas
adicées de Nb e/ou Ti, com isto formam-se carbonetos e nitretos destes elementos,
diminuindo a quantidade de carbonetos e carbetos de Cr. Isto possibilita que os agos
estabilizados mantenham a microestrutura ferritica a qualquer temperatura.
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2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Material

O material utilizado foi um aco inoxidavel ferritico tipo 444 fornecido na forma de
chapa de 1 mm de espessura com a composicdo quimica nominal dada na tabela a

sequir.

Tabela 1. Composicéo quimica do aco ferritico 444.

C% |Mn%|Si% |Cr% Ni% |P% |S% |Outros

0,025(1,00 |1,00{17,5-19,5[1,00/0,04 |0,03|0,8 max (Ti + Nb)

2.2 Tratamento Térmico

Do material como recebido foram retiradas amostras e foram realizados
tratamentos térmicos num forno tubular a vacuo nas temperaturas de 250 e 850°C
durante 2h que correspondem as temperaturas de deposi¢cao do filme e de recozimento
respectivamente.

2.3 Preparacao Metalografica

A preparagado metalografica das amostras foi feita da seguinte maneira: apés o
corte da amostra, foi realizado o lixamento, no qual forma utilizadas lixas de 220, 320,
400, 600 e 1200 mesh até obter um acabamento de boa qualidade. Em seguida foi
realizado o polimento mecanico de modo semi-automatico na politriz STRUERS com p6
de alumina (Al,O3) com granulometria de 1 um, 2 um e finalmente 1/10 um. O ataque
eletrolitico foi feito com uma solugao preparada dissolvendo 45g de hidroxido de
potassio (KOH) em 60ml de agua destilada. Esta solugdo é agitada até a completa
dissolugcédo dos cristais. O ataque foi realizado com uma voltagem de 3V durante 40
segundos.

2.4 Técnica Fotografica

O exame metalografico foi realizado através do microscopio NEOPHOT — 32,
utilizando-se os aumento de 200 e 500x e o método de observacao interferéncia
diferencial.
2.5 Difragao de Raios-X

As amostras para raios-x foram cortadas com dimensdes 1x4 cm. Estas foram
lixadas e lavadas para evitar a presenca de elementos contaminantes. A difracdo de

raios-x foi realizada num difratdbmetro SHEIFERT modelo URD65 operando com
radiacdo de Co e angulo de varredura entre 20 e 110° localizado no CCT/UENF.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Microscopia

A microestrutura do ago inoxidavel ferritico 444 na condicdo como recebido é
apresentada na micrografia da Figura 1. Pode-se observar que consiste de uma
microestrutura monofasica ferritica a.

Na micrografia da Figura 2 apresenta-se a microestrutura do material tratado a
250° (a) e a 850° (b) durante 2 horas. Nao foram observadas mudangas no aspecto
geral da microestrutura do material como consequéncia destes tratamentos térmicos.

Esta estabilidade microestrutural nestes niveis de temperatura é importante
quando se utilizam estes acgos ferriticos como suporte para deposic¢ao de filmes.

Figura 2. Amostras tratadas (a) 250° - aumento de 500x interferéncia diferencial e (b) 850° - aumento de
200x interferéncia diferencial.
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3.2 Difragao de Raios — X

Na Figura 3 apresenta-se o difratograma de raios-x do material como recebido
no qual pode-se observar os trés picos de maior intensidade da fase ferrita a (110) a 20
=52,3,a0(211)a20=99,3 e a (200)a 26 = 77,2.

Algumas intensidades menores foram avaliadas fracionando e aumentando o
difratigrama mas n&o é possivel afirmar que correspondem a algumas fases, por
exemplo, carbonetos ou nitretos muito comuns nesses agos.

Amostra 1

1200
1000 a (110)

8001 o (211)

600

L
MMJWw%MMWWMMWMWMWMMM

Intensidade

400

200

bt

0 T T T T T T T T T 1
20 40 60 80 100 120

20

Figura 3. Difratograma do material como recebido.

Na Figura 4 estdo apresentados os difratigramas do material tratado a 250° (a) e a
850° (b) durante 2 horas. Nao sdo observadas diferencas entre estes difratogramas e
aquele correspondente ao material como recebido, mantendo-se sempre os trés picos
principais da ferrita e ndo evidenciando-se picos com intensidades menores. Estes
resultados observados nos difratogramas indicam que este ago apresenta uma boa
estabilidade das fases nestas temperaturas, o que também é muito importante se o
material vai ser utilizado como suporte.
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Figura 4. Difratograma do material tratado a 250° (a) e a 850° (b).

A boa estabilidade microestrutural e das fases observada no aco inoxidavel
ferritico 444 é explicado pelo balanceamento de elementos na sua composi¢cdo quimica.
A percentagem de cromo (alfagénico), ao redor de 20%, resulta numa microestrutura
totalmente ferritica. Os elementos gamagénicos (C, N, Ni) estdo presentes em
porcentagens muito baixas e a presenga dos elementos estabilizadores Ti e Nb
garantem a microestrutura totalmente ferritica.

Considerando essa primeira avaliacdo estrutural nestas temperaturas, o aco
inoxidavel ferritico 444 apresenta boa estabilidade para ser utilizado como suporte para
a deposicao de filmes finos. Mas isto deve ser complementado com as propriedades
fisicas requeridas, por exemplo coeficiente de dilatagdo térmica, alta densidade, alta
condutividade térmica.®!

4 CONCLUSOES

A partir desta primeira avaliagao do carater estrutural do aco inoxidavel ferritico
444, visando a sua utilizagdo como suporte para a deposi¢cao de filmes finos pode-se
concluir:

As observacdes metalograficas ndo mostram mudangas na microestrutura das
amostras tratadas nas condicbes de processamento dos filmes, 250° (deposigéo) e
850° (recozimento), em relagdo ao material como recebido. Também nos difratogramas
de raios-x nao foi observada uma evolugéo ou surgimento de novas fases nas amostras
tratadas. Isto indica que este material apresenta uma boa estabilidade estrutural
garantida pelo balanceamento dos elementos de liga presentes na sua composi¢cao
quimica e mantém sempre uma microestrutura monofasica o, podendo ser utilizado
como suporte para a deposicao de filmes finos.
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