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Resumo
Na producdo de acos Inoxidaveis austeniticos classe ABNT 304, laminados a frio sem
recozimento inicial, aparece o defeito denominado “colamento”. O defeito tem como
caracteristica a formagdo de um conjunto disperso de pequenas manchas escuras alongadas
na superficie da tira, que se caracteriza por uma diferenga de brilho, tornando a superficie mais
fosca que a condicdo normal da Bobina Laminada a Frio — BF e se estende em forma de faixas
alongadas no sentido da laminagao, Essas manchas foram primeiramente detectadas na linha
de inspec¢ao de bobinas laminadas a frio recozidas e decapadas, posteriormente foi constatado
que o defeito ja existia na Bobina Laminada a frio n&o recozida. A pesquisa mostrou que, o ndo
fechamento por deformacdo a frio, das cavidades nos contornos de grdo, provocadas pela
corrosao intergranular da decapagem quimica de HF/HNO3, em agos com teores mais elevados
de carbono e sensitizados, constitui o mecanismo de formacdo do defeito “colamento”.
As principais variaveis de processo que levam ao aparecimento do defeito sdo: A corrosao
intergranular pela decapagem como o HF-HNO3, associado a temperatura de bobinamento
acima de 610°C e o teor de carbono do ago, acima de 0,050% C. O plano de passes da
laminacgdo a frio deve ser ajustado, com menores redugdes nos primeiros passes, para absorver
um produto de maior resisténcia mecanica.
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STUD OF THE MECHANISM OF THE DEFECT “COLAMENTO” IN THE AISI 304 STAINLESS
STEEL COLD ROLLED, WITHOUT FIRST ANNEALING
Abstract
In the production of austenitic stainless steels class AlSI 304 cold rolled without first annealing, the defect
called "colamento” appears. The defect has is characterized by the formation of a dispersed group of
small stringiest dark stains in the surface of the strip, that it is characterized by a difference of shine,
turning the dullest surface than the normal condition of the Cold Rolled Coil — BF, and it extends as
prolonged band in the rolling direction. Those stains were detected firstly in the inspection line of the cold
annealed and picked strips, later on it was verified that the defect already existed in the cold rolled coil
before annealing. The research showed that, the non-closing grain boundaries cavities by cold
deformation, caused by intergranular corrosion by HF/HNO3 pickling in steels with high content of carbon
and sensitized constitute the mechanism of formation of the defect " colamento ".The main process
variables that are responsible for the occurrence of this defect are: the coiling temperature above 610°C
and the raised carbon content of the steel above 0,050% C. The cold rolling pass schedule was adjusted,
with small reductions in the first passes, in order to absorb a product of larger mechanical strengths.
Key words: Stainless steel ABNT 304.
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1 INTRODUGAO

Com o inicio da laminagao a frio do ago Inox P304A (ABNT 304), sem o recozimento da
bobina laminada a quente, foi constatado que a ocorréncia do defeito “colamento” se
tornou acentuadamente maior em produto laminado a frio do P304A.e a ocorréncia do
defeito na espessura de 4,0mm era maior do que na de 3,0mm. O defeito é constituido
de um conjunto disperso de pequenas manchas escuras alongadas que se caracteriza
por uma diferenga de brilho, tornando a superficie mais fosca que a condigcdo normal da
bobina laminada a frio - BF. Estas manchas se estendem em forma de faixas alongadas
no sentido de laminagao, preferencialmente nas laterais da bobina ao longo de toda a
BF exceto bem proximo das bordas laterais, aproximadamente 100mm, e nas pontas,
onde o defeito ndo aparece.

As manchas foram primeiramente detectadas na linha de inspegao da RB4, produto
recozido e decapado. Posteriormente foi constatado que o defeito ja existia na bobina
laminada a frio ndo recozida ou BF.

1.1 Influéncia das Dimensodes da Bobina Laminada a Quente — BQ

O histérico mostra que o defeito “colamento” aumenta com o aumento da espessura e
da largura da BQ, mostrado nas Figuras 1 e 2.
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Figura 1. indice de “colamento”, em funcdo da Figura 2. indice de “colamento”’, em fungdo da
espessura da Bobina laminada a quente largura da Bobina laminada a quente

1.2 Influéncia do Teor de Carbono e nitrogénio do ago.

A influéncia mais importante no indice do defeito “colamento” esta relacionada com o
teor de carbono do ago. A Figura 3, mostra que para teores de carbono acima de
0,050% o indice de ocorréncia e desvios pula para proximo de 30%, em BQs néao
recozidas do P304

O teor de nitrogénio do ago também exerce certa influéncia no aparecimento do defeito,
porém em menor peso, que o teor de carbono. Portanto é preferivel controlar o
percentual de carbono maximo que nao deve ultrapassar a 0,05%C e o produto %C x
%N (ppm) deve ficar abaixo de 18, de acordo com dados histéricos.
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1.3 Método de Ensaio — Estudo do Mecanismo de Formagao do “Colamento”

A analise inicial consistiu em

observagdo de amostras com o | % colamentocom% deC
defeito, utilizando-se de microscopia ° ]
eletrobnica de varredura - MEV | 25% 1
(marca do equipamento), e | 20% |
microscopia ¢dtica, em amostras | .

. . . 5% - 11% 12%
retiradas de Bobinas laminadas a

. . . of |
frio, em espessuras inferiores a 1,20 | 19%
mm, antes e apdés a linha de 5% ot 3%
recozimento e decapagem - RB4 e 0% ° = ‘
durante os passes de laminagédo a 5 g Q 2 2
A e ~ o o o o o
frio. A verificagdo da presenca de = = s = S
oxidos nos defeitos, foi realizada &) 6 & O @
com a técnica de andlise de > > S S

7 o A A
elétrons secundarios no MEV - Q Q

BSE. O estudo foi completado com
simulagdo de decapagem em
laboratério, usando diferentes
reagentes quimicos, simulagdo de
sensitizacdo apds laminacédo a quente de acabamento, com variagcdo da temperatura de
bobinamento. Foi utilizado o laminador FENN de laboratério (caracteristica).

Figura 3. indice de colamento, céd 62 em
funcdo da espessura da BQ

2 RESULTADOS E DISCUSSAO
2.1 Caracterizagao e Descrigao do Defeito “Colamento”

Caracteristica do defeito — A observacdo do defeito, em amostra retirada apods
recozimento e decapagem da bobina laminada a frio — linha RB4, apresenta-se em
forma de um conjunto de faixas escuras alongadas no sentido da laminagdo e em
grande extensao ao longo de toda bobina, visivel a olho nu, e quando observado com
menor aumento no MEV tem o aspecto visto na Figura 4. A observacgao deste defeito,
em maior detalhe, dentro de uma destas faixas escuras mostradas na Figura 4, tem o
aspecto uma rede em forma de “Y”, Figura 5, em cujas bordas nota-se uma
recristalizagdo intensa com formacao de graos muito finos.
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Figura 4. Defeito retirado no centro da tira —
MEV — BSE (elétrons secundarios) 31X

Observa-se ainda, com um maior aumento,
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defeito — oxido
preenchendo as cavidades formando uma rede em
forma de “Y” — MEV-BSE-250X

{ \ Tt Ly
Figura 5. Aspecto ampliado do

que os defeitos em forma de “Y” constituem

cavidades em cujo interior, através de analise quimica via MEV, foi detectado a

presenga de oxido, Figura 6.

2.2 Anadlise da Amostra Antes da Linha de Recozimento e Decapagem - RB4

A analise com maior detalhe, pelo MEV — BSE, Figura 7, do mesmo defeito retirado em
posicdo proxima da amostra anterior, porém antes do recozimento e decapagem,
mostra com mais clareza cavidades intergranulares sem a presenga do 6xido, também
formando uma rede de cavidades constituindo o defeito. A auséncia nesta etapa de
oxido ou carepa incrustada nas cavidades, elimina a hipotese de decapagem deficiente
na linha de recozimento e decapagem de Bobina Laminada a Quente - RB3.

AccV Spot Magn
0.0 kV 5.3  2000x

Det WD Exp

BSE 10.0 205  P304H - 1.00mm - 3404863

Figﬁra 6. Defeito apods recoiimento e decapagem
da BF- cavidades preenchidas por 6xido em forma
de “Y” —gréos desagregados - MEV — BSE — 2000X

1

Figura 7. Defeito antes do recozimento e
decapagem da BF - cavidades nos contornos de
gréo, sem a presenga de 6xido - MEV - BSE -
1600X
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2.3 Evolugao do Defeito na Sequéncia de Laminagao a Frio

A observacdo de amostras retiradas na sequéncia de passes impares durante a
laminacdo a frio no laminador Sendzimir n°4 - LB4, foi fundamental para o
acompanhamento da evolugdo do defeito ao longo da laminagdo, a partir do
conhecimento de que este defeito ja existia antes do recozimento da bobina Laminada
a Frio, conforme demonstrado no item 2.2 e, que nao tinha relagcdo com deficiéncia de
decapagem da Linha de recozimento e decapagem da Bobina Laminada a Quente -
RB3, fase inicial do processo.

Na analise através do MEV — SE, destas amostras, é observado que nas regides com
maior ataque nos contornos de grao, onde permanecem as cavidades abertas, estas
regides s&do coincidentes com a calota provocada pelo impacto da granalha do jato,
durante a preparacdo mecanica da BQ (bobina a quente). Em situa¢des normais, estas
cavidades vao se fechando a propor¢ao que a laminagao se transcorre, passe a passe
Figura08. Porém em certas regides onde as calotas s&do mais profundas e também a
corrosao intergranular mais forte, os defeitos ndo sdo fechados, mesmo apds o quinto
passe de laminagao (Figura 9).

ST AL

3 5

Figura 8. Sequéncia de laminacéo a frio — BQ de Figura 9. Quinto passe laminagéo a frio espessura
3,10mm — Primeiro passe, redugao para 2,33mm — de 1,31mm Regiado do defeito, presenga de

regido da calota do jato com forte ataque nos cavidades nos nao fechadas, dos contornos de
contornos de gréo — MEV-SE - 800X grao originais. — MEV — SE — 200X

2.4 Propriedades Mecanicas do P304 Nao Recozido

A dificuldade de conformagao das cavidades nos contornos de grdo, também esta
associado as propriedades mecanicas da Bobina Laminada a Quente — BQ do a¢o nao
recozido. A dureza da BQ n&o recozida é maior, assim como o alongamento é
sensivelmente reduzido, Figura 10 e Figura 11. Este fato também constitui fator
favoravel ao aparecimento do defeito “colamento”, ou desfavoravel a perfeita
conformacgéo das cavidades nos contornos de grao originadas na decapagem na linha

de recozimento da Bobina Laminada a Quente - RB3.
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Figura 10. Aumento de dureza na laminacéo a frio
do P304 de 3,0 para 1,0mm - sem recozimento da
BQ (sr) linha azul e com recozimento da BQ (cr) linha
vermelha

Figura 11. Variagdo do alongamento total - AL T%
na laminagao a frio do P304 de 3,0 para 1,0mm -
sem recozimento da BQ (sr) linha azul e com

recozimento da BQ (cr) linha vermelha.

2.5 Aspectos da Decapagem na Linha de Recozimento e Decapagem de Bobina
Laminada a Quente - RB3 (")

Foi constatado que o ago P304L (ABNT 304L) de baixo teor de carbono, ndo apresenta
o defeito “colamento”, quando processado na laminagao a quente e a frio, nas mesmas
condi¢des que o aco P304A (ABNT 304), com teor de carbono padréo.

Uma importante diferenca observada se refere a condigdo de decapagem quimica da
BQ. De um modo geral o ataque do banho decapante HF-HNOs; ao P304 (teor de
carbono padrao) € mais agressivo e profundo do que no P304L (baixo carbono).
Portanto isto explica o fato do teor de carbono ter forte influéncia no “colamento”,
demonstrado no histérico do paragrafo 1.2.

2.6 Influéncia do Produto de Decapagem

A seguir é feita uma comparagéo do ataque no P304 em solugao de H,SO4 + HF-HNO3
e solugdo de HCI + HyO, . Nota-se claramente, das Figuras 12 e 13 que o primeiro
reagente (H.SO, + HF-HNO3) exerce um forte ataque nos contornos de grdo ao
contrario do segundo. Em outra experiéncia realizada é demonstrado que apenas o
H,SO4 também n&o ataca os contornos de grao. Entdo o maior ataque € mesmo devido
ao HF-HNOg, principal responsavel, em primeira instancia pelo colamento.
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Figura12: ABNT 304 — 3,0mm — Decapagem com
HF-HNO3, secao transversal, microscopia otica

Figura 13. ABNT 304 — 3,0mm- Decapagem com
HCI + H,0,. segao transversal, microscopia ética
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2.7 Corrosao Intergranular pela Decapagem Quimica em Fungao da Temperatura
de Bobinamento

Experiéncias de decapagem quimica foram realizadas, no Centro de Pesquisa, em
amostras com simulacdao de temperatura decrescentes de bobinamento da bobina
laminada a quente, Utilizando-se a

concentracao HF=1,8% e HNO3=9% na
temperatura de 55° a 60°C. A
experiéncia foi conduzida até a
completa remocgédo da carepa. A segir 3
as amostras foram ent&do niqueladas e
a profundidade de ataque quimico foi
observada no Analisador de Imagens e
os dados medidos da profundidade de
corrosao langados em grafico Figura
14, ilustram esta forte influéncia da
temperatura de bobinamento na
profundidade de corrosao intergranular.
Aqui também ¢é confirmado que a

Profundidade de ataque HF/HNO3

Profundidade de corros

500 550 600 650 700 750 800

Temperat bobinamento °C

temperatura 6tima de bobinamento, de Figura 14. Profundidade da corrosao por ataque com HF/HNO; em
forma a se ter baixa COMOSEO  Daos medidos no Anaisador domagem  — o o

intergranular pelo ataque com o

HF/HNO3, deve se situar abaixo de 600°C.

Deve-se considerar que a temperatura de bobinamento tomada como referéncia de
resfriamento € a medida pelo pirdbmetro ético apds resfriamento, a partir da superficie
da tira, localizado proximo a entrada da bobinadeira. Sabe-se também que a parte
central (ou nucleo) da tira permanece com a temperatura superior a da superficie na
entrada da bobinadeira e que logo apds o bobinamento ha um reequilibrio de
temperatura, sendo que a temperatura global da tira se torna mais elevada daquela
indicada pelo pirbmetro. Esta temperatura global é tdo mais alta quanto maior a
espessura da tira, devido a um maior gradiente de temperatura do nucleo para a
superficie. Por esta razao quanto maior a espessura da BQ, maior é o indice de
colamento da BF, uma vez que a temperatura padrao de bobinamento € maxima 610°C
e &€ a mesma independente da espessura da BQ. Portanto, para uma mesma
temperatura de bobinamento, quanto maior a espessura da BQ maior o grau de
sensitizacdo e consequentemente, maior a corrosao intergranular provocada por
decapagem com HF/HNO3; e maior a probabilidade de ocorrer o defeito “colamento”.

E observado ainda, a partir de analise em microscépio 6tico das micrografias, que a
intensidade de sensitizacdo decresce da superficie para o centro da espessura da
amostra.

Ainda, a partir destes resultados, pode-se deduzir que para se evitar sensitizacdo nos
contornos de gréo, para o ago em questao na espessura de 4mm, as temperaturas de
bobinamento devem se siturar abaixo 580°C.
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2.8 Temperatura de Bobinamento e Sensitizagao — 304A 4,0mm - Dados da LTQ

Bobinas com diferentes temperaturas de

bobinamento foram pesquisadas, quanto a Temperat bobinamento - P304A - 4,0mm
influéncia na sensitizacdo® do ago ABNT

304. As temperaturas medias de ﬁﬁ/

bobinamento extraidas do Sistema de 880 |

Informagdo de Processo - SIP sdo mostradas | §§§

na Figura15. G 81

A bobina 443832A03 cuja temperatura de | & &8

bobinamento ficou na maior parte entre | © 231

550°C a 580°C ndo apresentou sensitizagao 850

fig16. A bobina 443852103 que foi bobinada 2a0 1

com temperatura na faixaFde 59?°C a 610°C 2 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
apresentou sensitizagao, Figura 17. comprim da bobina (m)
Observa-se também nestas micrografias que [ asesn0s — 4ases20]

as camadas préximas a superficie sA0 mais  Figura 15. Temperatura de bobinamento das UM em
sensitizadas, do que camadas mais internas, estudo, dados do SIP
mesmo apos recozimento.

2.9 Banho de Decapagem Quimica

Como ja visto, elevada temperatura de bobinamento associada ao ataque agressivo do
banho de decapagem HF-HNOsj, sdo os fatores chaves para o forte ataque nos
contornos de gréo e consequentemente para a formagao do defeito “colamento” isto,
sem considerar a forte influéncia do teor de carbono do ago.

Experiéncias para confirmagao destas informagdes foram realizadas e a observagao
das Figura18 e Figura19, evidenciam o efeito conjunto da temperatura de bobinamento
e concentragao do banho de decapagem na corrosdo intergranular. Assim, a Figura 18
mostra a superficie de uma bobina laminada a quente, com baixa temperatura de
bobinamento (574°C) e decapada com baixa concentragdo de HF (1,3%)-HNO3 (9,6%),
como resultado foi obtido uma superficie com contornos de graos pouco atacados. Ao
contrario a Figura 19 mostra a superficie de outra bobina laminada a quente, com mais
alta temperatura de bobinamento (640°C) e decapada com concentragado elevada de
HF (2,2%)-HNO3 (11,2%), como resultado foi obtido uma superficie com contornos de
graos muitos atacados.
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Flgura 16. UM 443832A03 bobinada Figura 17. UM UM443852103 bobinada préximo

abaixo de 580°C - ndo sensitizada . a 610°C - sensitizagdo dos contornos de grao,
Ataque oxalico. 500X mais intensamente proximo a superficie.

Ataque oxalico. 500X

pot Magn t WD Fxp 50 coV Spot Magn  Det WD Exp

20 0 kV 60 500x Sk 989 205 P304H - 342244A03 - BQB M - 3mm 20 0 kV 56 1000)( SE 205 = 340486.]28 = SOH* 3mm - Bb
Figura 18. P304A, 3,0mm — temperatura de Figura 19.: P304A 3, Omm — temperatura de
bobinamento = 574°C decapagem RB3; HF = 1,3% e bobina-mento = 640°C, decapagem RB3 HF =
HNO; = 9,6% leve ataque nos CG. - foto MEV SE. 2,2% e HNO; = 11,2 % forte ataque nos CG. —
500X foto MEV-SE 1000X

2.10 Discussao e Recomendagodes na Producao do ABNT 304 Sem Recozimento.

Para garantia do baixo nivel do defeito “colamento” agbées foram tomadas no sentido da
garantia de baixa temperatura de bobinamento, 610°C maximo para 3,0mm e 580°C
maximo para 4,0mm. Concentracdo de HF maximo 2,0% (objetivo de 1,5%) e selegao
de corridas com % Carbono abaixo de 0,48%. Estas medidas garantem baixo desvio de
BQs nao recozidas. O conhecimento destas variaveis também foi importante na
implantagcdo de processamento do P304, durante o aquecimento ou resfriamento do
forno da RB3, reduzindo-se com isso o set-up da linha..

3 CONCLUSOES E RECOMENDAGOES “?

e O nao fechamento, por deformagao a frio, das cavidades nos contornos de grao,
provocadas por ataque quimico de HF/HNO3;, em agos com teores mais elevados
de carbono e sensitizados, constitui o mecanismo de formacdo do defeito
“colamento”.
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Baseado no levantamento histérico, o defeito “colamento” aumenta a medida que a
largura da BQ aumenta e também a medida que a espessura da BQ aumenta .

O principal elemento que influencia no “colamento” é o teor mais elevado de
carbono do acgo, critico acima de 0,05%. Porém o teor de nitrogénio associado ao
carbono também tem certa influéncia, ou seja o produto %C x %N2 afeta o
aparecimento do defeito. Historicamente ha praticamente zero defeito para %C
menor ou igual a 0,037%.

O banho de decapagem quimico com HF/HNO3 ataca fortemente os contornos de
grao, no inox ABNT 304, o mesmo nao ocorreria se o banho fosse a base de HCI.
Um fator agravante, esta relacionado com as propriedades mecanicas da BQ nao
recozida. A dureza mais elevada e o menor alongamento, dificultam a conformagao
das cavidades como consequéncia forma-se o defeito. Até o terceiro passe de
laminagédo a frio, permanece nitidamente a diferenca de propriedades mecanicas
entre BQs recozidas e nao recozidas.

Outro fator muito importante no aparecimento do defeito é a temperatura de
bobinamento. A temperatura abaixo da qual ndo ha sensitizagao (precipitacao de
carboneto tipo Cr23Cg Nos contornos de grao) do ago e por conseguinte nao ira ocorrer
ataque corrosivo por HF/HNO3; nos contornos de gréo, deve ser superior a 610°C
para espessuras de até 3,0mm e no maximo de 580°C para espessuras iguais ou
superiores a 4,0 mm.

Observa-se também que a sensitizagdo é acentuadamente maior préximo a
superficie, que no centro em relagao a espessura da BQ.
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