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Resumo
Foi objetivo deste trabalho investigar os mecanismos de amaciamento (recuperacio e
recristalizacao da ferrita e da austenita) durante e apds a deformagao a quente de um ago
ABNT 430. Corpos de prova de torcao foram usinados a partir de chapas laminadas a
quente, aquecidos até 1200°C em um sistema de inducao protegidos contra a oxidagao por
um fluxo de argdnio e submetidos a varios ciclos de simulagédo de laminacao a quente. Agos
inoxidaveis ferriticos sdo duplex em altas temperaturas, apresentando uma mistura de ferrita
e austenita. Com o resfriamento, a austenita se transforma em martensita e a ferrita
permanece inalterada. Imagens das microestruturas das amostras foram obtidas em um
microscopio 6tico com luz polarizada apés ataque colorante. Foi observada a ocorréncia de
desnitretacdo que causou a diminuigdo da fragdo volumétrica de austenita. Nestas regides
desnitretadas, com microestrutura predominantemente ferritica, constatou-se que a ferrita
recristalizou-se com maior facilidade. Diferentes misturas de gases foram testadas na
camara de torcao e a melhor mistura para evitar a desnitretacdo/nitretacao foi composta de
15% de nitrogénio e 85% de argbnio. Apds estabelecida a nova metodologia, foram
realizados ensaios de torcdo a quente com aplicagdo de deformagdes em resfriamento
continuo e simulagées em diferentes temperaturas. Os resultados apresentados mostram a
complexidade dos mecanismos de amaciamento deste aco na laminagao a quente, causada
principalmente pela coexisténcia das fases ferrita e austenita durante o processo. Foi
constatada significativa recristalizacdo da ferrita para deformagdes realizadas nas
temperaturas de 900 e 950°C.
Palavras-chave: Desnitretacdo; Ensaios de torcdo; Acos inoxidaveis ferriticos; Simulagao
de laminagéo a quente.

DENITRIDING AND RECRYSTALLIZATION IN FERRITIC STAINLESS STEEL
Abstract
The purpose of this paper was to investigate how austenite and ferrite soften in a AlSI 430 stainless
steel during and after hot deformation. Torsion specimens were machined from hot rolled plates and
heated up to 1200°C in an induction system, protected from oxidation by a flow of argon and submitted
to various hot rolling steps simulation. Ferritic stainless steels are duplex at high temperatures,
showing a mixture of austenite and ferrite. On cooling the austenite phase transforms to martensite
and the ferrite remains unmodified. Optical microstructures images were acquired using an optical
microscope equipped with polarized light after color etching. Denitriding was observed and caused the
reduction of the volumetric fraction of austenite which leads to easier recrystallization in the region
with microstructure predominantly ferritic. Different mixtures of gases in the torsion chamber were
tested and the best mixture found to prevent denitriding/nitriding was composed of 15% of nitrogen
and 85% of argon. Interrupted deformation torsion tests were performed during continuous cooling to
access how the stress-strain curves changed as deformations were applied at decreasing
temperatures and hot rolling simulations were carried out in different temperatures. The results show
the complexity of softening mechanisms operating during hot rolling of the ferritic stainless steel
caused by the interaction between austenite and ferrite phases. For deformations at 900 and 950°C,
recrystallized grains of ferrite were observed.
Key words: Denitriding; Torsion test; Ferritic stainless steels; Hot rolling simulation.
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INTRODUGAO

Os acos inoxidaveis ferriticos sao usados em aplicagdes que necessitam de
operagdes de embutimento e repuxamento, tais como pias de cozinha, cubas,
mesas de fogdes e baixelas. Contudo, a utilizacdo destes agos na fabricacdo destes
produtos é severamente limitada pelo fenbmeno de estriamento (ridging), que ocorre
durante as operagdes de conformacao.

Varios modelos tém sido propostos para explicar a formagdao das estrias,
relacionando sua ocorréncia com a presenca de uma forte textura no produto final.
Cunha,V Silva® e Brochu® fizeram uma revisdo dos principais mecanismos
propostos para a interpretagdo do fendmeno, os quais, na sua maioria, sugerem a
existéncia de colbnias ou de bandas de grdos com comportamento plastico
diferente.

Esta distribuigdo em bandas de diferentes texturas cristalograficas resultaria da
substituicdo de grandes graos alongados presentes na bobina laminada a quente
por colbnias de pequenos grdos com orientacbes similares apos o recozimento
final.) Estas bandas, apresentando forte textura cristalografica apds recozimento,
sdo geradas pelos mecanismos de deformacédo e de amaciamento que ocorrem ao
longo de todo o processamento dos agos inoxidaveis ferriticos, desde o lingotamento
até seu estado final.

Na laminacdo a quente, o amaciamento acontece principalmente por recuperagao
dindmica, que implica na aniquilagcdo e rearranjo continuo de deslocagdes,
simultaneamente a criagdo de deslocagdes necessarias para o prosseguimento da
deformagdo. Os grdos deformados se alongam, produzindo um arranjo de
deslocagdes, que resulta na formacédo de subgraos no seu interior. O crescimento
dos subgréos da origem a novos cristais dentro dos gréos deformados, os quais tém
orientagdes cristalinas frequentemente muito proximas da orientagcdo dos graos
originais antes da deformagao.

Com o objetivo estudar os mecanismos de recuperagado e recristalizagdao do ago
inoxidavel AlISI 430, durante a laminacdo a quente, foram realizadas simulacdes de
laminacao utilizando ensaios de torgéo.(s) Foram utilizadas diferentes misturas de
gases na camara de torgdo visando evitar desnitretagcdo durante os ensaios.

MATERIAIS E METODOS

A simulagdo de laminagdo por ensaios de torcdo € técnica adequada para se
estudar a laminagao a quente, uma vez que permite reproduzir processos de pré-
aquecimento, esquemas de deformacido e taxas de resfriamento proximos aos do
processamento industrial. Permite ainda que se produzam amostras com
microestruturas semelhantes as obtidas pela laminacgao industrial.

Os corpos de prova de tor¢ao (CPTs), com 15mm de comprimento util e 7mm de
diametro, foram usinados a partir de amostras de chapas de 28 mm de espessura,
apos o desbaste no laminador de tiras a quente da ACESITA.

Os ensaios de torcdo foram realizados em um equipamento de ensaios mecanicos
INSTRON 1125, equipado com modulo de torcdo e célula de torque com capacidade
de até 2000 kgf.cm. Uma bobina de indugdo ligada a uma fonte com controlador
programavel é acoplada ao redor da amostra de maneira que varias taxas de
resfriamento ou aquecimento podem ser aplicadas. A amostra é protegida contra
oxidagdo excessiva através da circulacdo de argbnio. A variagdo da taxa de
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resfriamento é possivel, no CETEC, com o sistema de indugdo e utilizando-se
diferentes vazdes de argbnio ou CO, na camara de torgao.

Para os primeiros ensaios de tor¢ao, visando o estudo da cinética de recristalizagao,
os corpos de prova de torcdo foram aquecidos a 2°C/s, até 1150°C, a 1°C/min de
1150°C até 1200°C, simulando as condigdes de reaquecimento da placa antes da
laminagéo a quente. Os CPTs foram, entéo, resfriados a uma taxa de 1°C/s até a
temperatura de até 1150°C, tempo de permanéncia de 5 min, sendo aplicada uma
pré-deformacgédo de 0,3 seguida de resfriamento, com a mesma taxa, até 1100°C.
Nesta temperatura, apds permanéncia de 5 min, foi realizado outro ensaio com
deformacao de 0,8 e taxa de deformagao de 0,1s™', com tempos de permanéncia na
temperatura de deformacao de 3, 10, 20, 55 e 85s, seguidos de resfriamento rapido
com alta vaz&o de COa,.

Para a analise metalografica, os CPTs foram cortados com discos abrasivos, sendo
todo o comprimento util de 15mm embutido e o lixamento e polimento foram
realizados a partir da superficie, em sec¢ao longitudinal ao eixo do CPT, até 0,1mm
de profundidade, obtendo-se a largura da secdo de aproximadamente 2mm. Este
procedimento foi adotado para que as observagoes e quantificacdes fossem feitas o
mais proximo possivel da superficie do CPT, ja que as deformagdes foram
calculadas para a periferia do comprimento util do CPT. Foram utilizadas lixas de
320, 400 e 600 mesh e polimento por 5min em panos com pasta de diamante de
9um e 3um. A ultima etapa da preparacdo foi o polimento em solugdo de silica
coloidal de granolumetria de 0,04 um, por 1min. A seguir, foi feita a despassivacao
da superficie polida com a aplicagdo de algoddo umedecido com uma solugéao de
100ml de agua destilada, 2ml de acido acético e 2 gotas de alumina coloidal. O
ataque foi feito a 75°C, por 1min e 45s, em uma solug¢ao de 110ml de H,O, 12ml de
H,SO4, 4ml de HF e 5 gotas de HNOj;. A andlise metalografica foi feita em
microscopio o6tico com luz polarizada, sendo obtidas imagens coloridas nas quais
graos com a mesma tonalidade de cor correspondem a orientagdes cristalograficas
préximas.

Apds analise metalografica das primeiras simulacdes, foi constatada a ocorréncia de
desnitretacdo nos corpos de prova de tor¢do, causando diminuicdo na fragao
volumétrica de austenita nas temperaturas de ensaios utilizadas. Para a solugao do
problema da desnitretagao, foram testadas as seguintes modificagbes: Aumento da
taxa de aquecimento para 2°C/s, diminuicdo dos tempos dos patamares, uso de
silica gel para diminuir a umidade e mistura de nitrogénio e argdnio na atmosfera
protetora da camara de torcdo. As medidas contribuiram para a solucdo do
problema, menos o uso da silica gel. Foi montado um sistema de mistura dos gases
antes do rotadmetro e testadas varios teores de nitrogénio. A porcentagem ideal de
nitrogénio foi de 15%, ja que para valores maiores ocorreu a nitretagcdo, causando
aumento da quantidade de austenita e, consequentemente, o aumento da
quantidade de martensita.

Ficou, entéo, estabelecida a seguinte metodologia para a continuacéo dos ensaios:
aquecimento a 2°C/s, até 1200°C, tempo de permanéncia de 2 minutos, resfriamento
a uma taxa de 1°C/s até a temperatura de até 1150 °C, aplicacdo de pré-deformagéo
de 0,3, sem tempo de permanéncia, seguida de resfriamento com a mesma taxa, até
a temperatura do ensaio. Nesta temperatura, apés permanéncia de 2min, foi
aplicada a deformagédo programada e, apds diferentes tempos de espera foi
realizado resfriamento rapido com a utilizacdo de CO,. A atmosfera protetora
utilizada foi sempre uma mistura de argénio com 15% de nitrogénio.
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Foram realizados ensaios de torcdo a quente com aplicacdo de deformagdes em
resfriamento continuo, do tipo utilizado na determinacdo da temperatura de néo-
recristalizacdo dos acos de alta resisténcia e baixa liga microligados ao niébio(6-8).
O objetivo foi estabelecer se existem faixas de temperaturas claramente delimitadas
entre as regides de amaciamento (recristalizagao e/ou recuperagao) entre passes,
amaciamento parcial entre passes e de ndo amaciamento. Os corpos de prova de
torcao dos dois acos foram aquecidos, a 2°C/s, até 1200°C, tempo de permanéncia
de 2 minutos, seguido de resfriamento, a 1°C/s, aplicando-se passes de deformagéao
de, 0,2 cada, sendo a primeira deformagao aplicada a 1170°C e as demais a
intervalos de 30°C, até a ultima a 660°C.

Foram realizados ensaios nas temperaturas de 900, 950, 1100, 1150°C, com
deformacao de 0,8 e taxa de deformagao de 0,1s™.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta as imagens de microscopia Otica obtidas, apos ataque
colorante e uso de luz polarizada, do comprimento total do CPT. Os ensaios
correspondentes foram realizados utilizando argbnio como atmosfera protetora,
deformacédo de 0,8 a 1100°C e resfriamento até a temperatura ambiente, apds
tempos de espera de 3, 10, 20, 55 e 85 s.

Nesta figura, pode ser observada a ocorréncia de desnitretacdo nos CPTs,
causando a diminuigdo da fracdo volumétrica de austenita em alta temperatura e,
consequentemente, a diminuicdo da quantidade de martensita nas microestruturas.
Nota-se, também, que ocorreu maior quantidade de recristalizacdo na regiao
desnitretada com microestrutura predominantemente ferritica, para tempos de
permanéncia apos a deformacgao superiores a 10s.

Entretanto, ocorreu também crescimento do gréo ferritico. Os gréos recuperados e
recristalizados podem ser distinguidos pela presenga ou auséncia de subestrutura,
respectivamente, assim como pelas diferengcas de cor. A desnitretagdo variou ao
longo do comprimento do corpo de prova, mas nao foi observada nenhuma relagao
entre o tempo de espera e a desnitretagao.
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Figura 1 - Imagens de microscopia 6tica de CPTs. Aquecimento a 2°C/s, até 1150°C, a 1°C/min de
1150°C até 1200°C, deformacéo de 0,8 a 1100°C, com tempos de permanéncia de 3 a 85s. Ataque
colorante e uso de luz polarizada.

A Figura 2 mostra detalhes, com maior ampliagdo, de regides desnitretada e normal
do corpo de prova mostrado na Figura 1, com tempo de permanéncia de 85s. Esta
evidenciada a recristalizagao na regiao desnitretada, com variacdo das cores que
indica diferenga de orientagéo entre os graos de ferrita. J& a regiao normal, com
maior quantidade de martensita, resultante de maior fracdo volumétrica de austenita
em alta temperatura, apresenta pequenas variagdes de cor que sao consequéncias
da pequena desorientagao entre os graos.
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Figura 2 - Imagens de microscopia 6ptica, para a deformacédo de 0,8 e tempo de 85s apds a
deformagédo. Ataque colorante e uso de luz polarizada.

A Figura 3 apresenta as imagens de microscopia Optica de todo o comprimento dos
corpos de prova, apds ensaios realizados com deformacao de 0,8 a 1100°C, tempo
de permanéncia de 55s e utilizando-se diferentes misturas de argdnio e nitrogénio
como atmosferas protetoras. Nota-se, nesta figura, que para as misturas com 20 e
25% de nitrogénio ocorreu aumento na quantidade de martensita (fase escura), que
€ consequéncia do aumento da fragdo volumétrica de austenita na temperatura do
ensaio causada pela nitretacdo do corpo de prova. A nitretacdo é evidenciada pela
camada continua de martensita nas superficies dos corpos de prova. Ja para 15%
de nitrogénio, pode ser observado que nao existe camada de martensita (qQue seria
consequéncia da nitretagdo) na superficie do corpo de prova nem camada de ferrita
(que evidenciaria a desnitretacdo). A mistura de argdnio e 15% de nitrogénio foi
entdo utilizada como atmosfera protetora do corpo de prova nos demais ensaios de
torcao realizados.

A Figura 4a mostra as curvas de tensdo equivalente em fungédo da deformagéao para
o ciclo com aplicagao de deformacgdes em resfriamento continuo e a figura 4b o
grafico de tensao equivalente média em funcdo do inverso da temperatura absoluta,
para os mesmos ciclos da figura 4a. Pelas mudangas na inclinagao das retas do
grafico de tenséo equivalente média em fungao do inverso da temperatura absoluta
observa-se que ocorreu amaciamento significativo até o sexto passe de deformacgao.
A partir do décimo primeiro passe, comega a ocorrer um acumulo de encruamento
de um passe para o seguinte, indicando a diminuicdo da capacidade de
amaciamento do ago. Existe, também, uma regido de transi¢cado entre os passes 7 e
10.

Propbe-se que o mecanismo de amaciamento para o aco 430, que € duplex nas
temperaturas de laminagéo a quente, sendo constituido de austenita e ferrita, seja o
seguinte: acima de 1040°C a austenita se recristaliza e a ferrita se recupera,
dindmica ou estaticamente, dependendo das condigdes de deformacdo. Na regido
de transigéo, entre 1040 e 890°C, varios mecanismos de amaciamento podem estar
ocorrendo simultaneamente, tanto na ferrita quanto na austenita, levando a uma
situagdo complexa. Abaixo de 890°C, a austenita para de recristalizar, sofrendo
grande encruamento, como mostram as Figuras 4a e 4b. Assim, a ferrita teria
melhores condi¢cdes de recristalizacao.
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Figura 3 - Imagens de microscopia 6ptica, para 3 diferentes misturas de argbnio e nitrogénio. Ataque
colorante e uso de luz polarizada.
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Figura 4 — Tensao equivalente em fun¢ao da deformacao para o ciclo com aplicagao de deformagdes
em resfriamento continuo (a) e tensdo equivalente média em fungédo do inverso da temperatura
absoluta (b). As mudangas de inclinagdo das retas indicam mudangas no mecanismo de
amaciamento dos agos.

A Figura 5 apresenta as curvas tensao equivalente em fungdo da deformacao para

0s ensaios realizados com deformagao de 0,8 nas temperaturas de 900, 950, 1100,
1150°C, apos reaquecimento a 1200°C e pré-deformacao de 0,3 a 1150°C.
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Figura 5 — Tensdo equivalente em fungdo da deformagdo dos ensaios realizados com pré-
deformacédo de 0,3 a 1150°C e deformacéo de 0,8, em diversas temperaturas.

As formas das curvas da Figura 5 estdo coerentes com o que foi observado na
Figura 4, ou seja, amaciamento significativo nas temperaturas mais altas (1100 e
1150°C), sugerindo recuperagdo dindmica da ferrita e recristalizagdo estatica da
austenita. Ja a ocorréncia de picos na tenséo para as temperaturas de 900 e 950°C
sugere que, durante a deformagéo, ocorre encruamento tanto da ferrita quanto da
austenita, até atingir a tensdo maxima, a partir da qual a ferrita se recristaliza
dinamicamente.

A Figura 6 apresenta as micrografias representativas dos corpos de prova destes
ensaios. Observa-se nesta figura que sO ocorre recristalizagdo consideravel na
ferrita para as temperaturas de ensaio de 950 e 900°C, evidenciada pela presenca
de grédos com diferentes cores. Ja as microestruturas dos corpos de prova
deformados a 1100 e 1150°C apresentam grandes regides com pouca variagao na
tonalidade de cor, que é consequéncia da pequena desorientagdo entre os graos.
Estes resultados corroboram o que foi discutido para os graficos das Figuras 4 e 5:
quando a recristalizagao da austenita € dificultada pela diminuicdo da temperatura
de deformacdo, causando seu encruamento, a ferrita teria melhores condi¢cbes de
recristalizagao.
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1100°C 1150°
Figura 6 — Imagens de microscopia optica dos corpos de prova de torgao submetidos a deformagao
de 0,8 em diferentes temperaturas, com tempo de permanéncia de 55s. Ataque colorante e uso de luz

polarizada.

Os resultados apresentados mostram a complexidade dos mecanismos de
amaciamento do aco inoxidavel ferritico ABNT 430 durante a laminacdo a quente,
causada principalmente pela coexisténcia de ferrita e austenita, o que confirma a
literatura sobre o assunto.™ Fica evidente a dificuldade de recristalizaco total da
ferrita, nesta fase do processamento deste aco, acarretando em regidées com bandas
de diferentes texturas cristalograficas. Estas bandas s&o o resultado da substituicéo
de grandes graos alongados, presentes na bobina laminada a quente, por colénias
de pequenos graos com orientagdes similares apos o recozimento final.

Embora ndo devam ser consideradas como solugdes definitivas para produzir uma
quantidade de recristalizacdo da ferrita suficiente para minimizar o estriamento
(ridging), os resultados deste trabalho podem ser Uteis para o estabelecimento de
melhores praticas de laminagao a quente.

e A observagdo de que regides desnitretadas teriam maior facilidade de
recristalizacdo sugerem que alguns passes da laminagcdo de desbaste
deveriam ser realizados em temperaturas correspondentes a menores fragdes
volumétricas de austenita. Pelo diagrama de fases deste ago, estas
temperaturas seriam entre 1200 e 1250°C.

e A constatagdo de que ocorreu significativa recristalizacdo da ferrita para
deformacéo realizada na temperatura de 900°C e os resultados do ciclo com
aplicacado de deformagdes em resfriamento continuo, sugerem que os ultimos
passes de acabamento deveriam ser realizados em temperaturas em torno de
900°C.

Aparentemente, as duas sugestdes apresentadas seriam contraditorias, pois
recomendam aumento da temperatura de reaquecimento das placas e diminuigcéo
das temperaturas de acabamento. Entretanto, praticas semelhantes sao largamente
utilizadas na laminacéo controlada de agos de alta resisténcia e baixa liga. Nestas
praticas, sdo realizadas paradas entre os ultimos passes de desbaste e/ou entre o
desbaste e 0 acabamento, para permitir o resfriamento da chapa até a temperatura
desejada.

CONCLUSOES

e O aco inoxidavel 430 apresenta grande susceptibilidade a desnitretagédo e a
nitretagdo nas temperaturas utilizadas neste trabalho sob atmosfera de argonio.
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A melhor mistura de gases para evitar desnitretacdo/nitretacdo durante os
ensaios, no equipamento do CETEC, foi composta de 15% de nitrogénio e 85%
de argénio.

Em temperaturas usuais de laminagdo de desbaste (1050 a 1200°C), a
recristalizacdo ocorreu com certa facilidade nos corpos de prova que sofreram
desnitretagdo, ou seja, naqueles com microestrutura predominantemente
ferritica.

Foi constatada significativa recristalizagao da ferrita para deformagdes realizadas
nas temperaturas de 900 e 950°C.

Propde-se que o mecanismo de amaciamento para o aco ABNT 430 seja o
seguinte: acima de 1040°C a austenita se recristaliza e a ferrita se recupera
(dindmica e estaticamente), dependendo das condicbes de deformagdo. Na
regido de transigdo, entre 1040 e 890°C, varios mecanismos de amaciamento
podem estar ocorrendo simultaneamente, tanto na ferrita quanto na austenita,
levando a uma situagdo complexa. Abaixo de 890°C, a austenita n&o recristaliza,
sofrendo grande encruamento. Com isto, a ferrita teria melhores condi¢cdes de
recristalizacao.
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