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Resumo
Os acos inoxidaveis ferriticos estabilizados requerem um bom desempenho nas
operacdes de estampagem. Portanto, € necessario o conhecimento da formacédo de
sua textura, que depende da laminacdo a quente, a frio e recozimento. Neste
trabalho foi avaliada a evolu¢do microestrutural do inox ferritico AlSI 430 estabilizado
com nidbio laminado a frio com de reducdo de 80% e apds recozimentos is6cronos
em temperaturas de 400°C a 1000°C. A quantificacdo da recristalizacao foi feita
através da fracdo amaciada em funcdo da temperatura, obtida pela curva de
microdureza Vickers. A interpretacdo dos dados foi auxiliada por andlise de
microscopia eletrbnica de varredura e difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD).
Para o encharque de 900 s, a recristalizacdo se inicia a 700°C. A 750°C o aco se
encontra completamente recristalizado, alcangcando um tamanho de grao de 8,5 pum.
Palavras-chave: Ac¢o inoxidavel ferritico; Laminacédo a frio; Recristalizacéo; Difracédo
de elétrons.

MICROSTRUTCTURAL EVOLUTION OF COLD ROLLED Nb-STABILIZED
FERRITIC STAINLESS STEEL 430 AFTER ISOCHRONAL ANNEALING

Abstract

Stabilized ferritic stainless steels requires a good performance in stamping
operations. To achieve this performance it is necessary to know the formation of its
texture during hot rolling, cold rolling and annealing conditions. In the present work,
the microstructural evolution of niobium-stabilized ferritic stainless steel was
characterized after hot and cold rolling with 80% thickness reduction, and annealing.
Samples were taken from work hardening condition and after isochronous annealing
at temperatures ranging from 400°C to 1000°C. The recrystallized volume fraction
has been performed by softened volume fraction as function of temperature, obtained
from the Vickers microhardness tests. Data interpretation was aided by electron
backscatter diffraction (EBSD) analysis. For a soaking time of 900 s, the
recrystallization begins at 700°C.About 750°C the steel is fully recrystallized and
achieves a grain size of 8,5 um.
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1 INTRODUCAO

Acos inoxidaveis ferriticos possuem diversas aplicacdes nos mais diferentes setores
industriais. O elevado teor de cromo e adicdo de elementos de liga como nidbio e
titAnio conferem ao a¢co uma alta resisténcia a corrosdo e boa resisténcia mecanica.
O aco AISI 430 estabilizado com Nb possui melhor soldabilidade e formabilidade
devido a formacao dos carbonitretos de Nb e distribuidos de maneira homogénea na
matriz ferritica.®? Estes representam aproximadamente 13% da producédo dos acos
inoxidaveis ferriticos. Entre suas aplicacdes estdo as industrias de acgucar e alcool,
usinas de energia, soldas, industria automotiva (sistema de exaustdo, dobrando
tempo de vida Gtil do mesmo), eletrodomésticos e utensilios para cozinha.®®
Embora possuam ampla empregabilidade, os acos inoxidaveis ferriticos sdo menos
adequados que os austeniticos em aplicacbes relacionadas a deformacgbes por
estiramento, pois os carbonitretos de nidbio presentes na matriz ferritica influenciam
fortemente no processo de recuperacdo e recristalizacdo do aco.**"® Assim,
quando comparados aos acos inoxidaveis austeniticos, 0s acos ferriticos
apresentam maior limite de escoamento, baixo coeficiente de encruamento e menor
ductilidade, dessa forma possuem menores niveis de conformabilidade.) A
presenca de particulas grosseiras de tamanho médio superior a 1 pum favorece a
nucleacdo durante a recristalizacdo,™ ou seja, apds o inicio da recristalizacéo, os
mecanismos de rearranjo de deslocacbes sao facilitados, formando regides livres de
defeitos associadas a contornos de alto angulo com alta mobilidade e capaz de
migrar rapidamente sobre a matriz encruada ou recuperada.?%!® A energia
despendida na laminacéao a frio, equivale a 10% é armazenada no material na forma
de defeitos cristalinos.®*'? Esses defeitos localizam-se préximo a essas particulas,
0 que aumenta o potencial de recristalizacdo local. Regides que possuem grande
quantidade de defeitos cristalinos séo as regides de heterogeneidade de deformacao
(bandas de cisalhamento e de deformacado), que séo favoraveis a ocorréncia de
nucleacdo.® A nucleacdo também é favorecida pela anisotropia, i.e., orientacéo
preferencial dos grdos. A formacdo de textura pronunciada ocorre devido as
condicdes de processamento do material, tais como laminac&o e recozimento.®2%®
O comportamento mecanico de materiais policristalinos é afetado consideravelmente
pela sua textura cristalografica.®%

Uma medicdo adequada da textura € obtida pela técnica de EBSD, conforme
descrito por Humphreys.*? Por sua vez, o fendmeno da recristalizacdo é
quantificado por curvas do tipo sigmoidal, representando a fracdo recristalizada
versus o tempo. A cinética de recristalizacdo pode também ser analisada por meio
da temperatura, obtendo 0 mesmo comportamento quando se varia o tempo.*?
Neste trabalho foram avaliadas as condi¢des de recristalizacdo do ago inox ferritico
430 estabilizado ao niébio apds laminacdo a frio e recozimentos isécronos. A
metodologia inovadora utilizada neste trabalho consiste em comparar as técnicas
convencionais de medicdo de dureza e fragcdo recristalizada ao longo do processo
com a técnica de analise via difrac@o de elétrons retroespalhados, EBSD. O objetivo
do presente trabalho é caracterizar a microestrutura do aco inox ferritico estabilizado
ao niébio, para posterior avaliacao da textura de recristalizacdo, partindo-se de duas
condic@es iniciais: material recozido e sem recozimento apds laminacdo a quente;
cujo projeto de pesquisa encontra-se em andamento.



2 MATERIAIS E METODOS

Foi utilizada uma tira com 4,32 mm de espessura de ac¢o inoxidavel ferritico AlISI
430, estabilizado com nibbio, cedida pela empresa Aperam SA, com a seguinte
composicao quimica: 0,02%C, 0,20%Mn, 0,03%P, 0,32%Nb, 16,07% Cr, 0,18% Ni,
0,002% Al, 0,004% Ti, 0,0005% S e 0,024%N,. A laminacdo a quente foi realizada
na empresa em um laminador tipo Steckel em temperaturas entre 800 e 1000°C. A
bobina laminada a quente foi entdo recozida. Amostras retiradas da tira laminada a
guente e recozida foram laminadas a frio até uma reducdo de 80% da espessura em
um laminador de laboratério marca Frohling de 40 t de capacidade, com cilindros de
diametro de 200 mm e comprimento de 300 mm, instrumentado com células de
cargas de compressao e interface A/D. Pequenas tiras foram retiradas com 1,0 cm
de largura para os recozimentos isocronos de 900 s em um forno tipo mufla, usando
temperaturas que variaram de 400°C a 1000°C. A seguir as amostras foram
resfriadas ao ar natural até a temperatura ambiente. As amostras metalograficas
polidas foram atacadas com reativo de Vilella. As micrografias foram obtidas no
microscopio 6ptico e no microscopio eletrénico de varredura (MEV) com filamento
de W.

As medidas de microdureza Vickers foram feitas utilizando um microdurébmetro da
marca Future Tec FM 700 com uma carga de 0,98 N e tempo de penetragao de 10 s.
Também foram realizados exames por EBSD. As amostras para EBSD foram
polidas com pasta de diamante até 0,25 um e posteriormente com silica coloidal de
0,04 um para eliminacéo da camada de deformacéo. O processamento das imagens
obtidas por EBSD foi feito por meio do software OIM, verséo 6.1.3. Assim, obteve-se
a fracdo de gréaos recristalizados por meio do software Image-Pro Plus, verséo 6.0.

3 RESULTADOS
3.1 Caracterizacdo Metalogréfica

As Figuras la e 1d mostram a microestrutura das amostras laminada a quente e néo
recozida e laminada a quente e recozida no estado de fornecimento. Percebe-se
claramente a diferenca microestrutural, ou seja, o a¢o laminado a quente sem
recozimento posterior apresenta grédo alongados contendo bandas de deformacéao
(Figuras la e 1c), enquanto no aco recozido os graos sao poligonais (Figuras 1b e
1d). Neste projeto de pesquisa objetiva-se a comparacdo do processamento
mecanico e térmico considerando essas duas microestruturas iniciais.
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Figura 1. Microestrutura das amostras conforme fornecidas, (a,c) laminada a quente e ndo recozida e
(b,d) laminada a quente e recozida. (a,b) Micrografias obtidas no MEV. (c,d) Mapas de orientacédo
obtidos via EBSD com a dire¢cdo de laminacéo (DL) na horizontal.

A Figura 2 mostra a microestrutura das amostras laminadas a frio com 80% de
reducdo e apos recozimentos a 700, 750, 900 e 1000°C, respectivamente, durante
900 s. Observa-se a nucleacéo e o crescimento do grao ferritico em sequéncia.

3.2 Fragcdo de amaciamento ap6s recozimentos isOCronos

A Figura 3 descreve o0s resultados de microdureza Vickers em funcdo da
temperatura de recozimento. Na figura 3 observa-se que o primeiro ponto € referente
a amostra que nao foi submetida a tratamento térmico, ou seja, encruada. Nota-se
uma diminuicdo de dureza a partir de 650°C e de forma acentuada a partir de 700°C.
Por sua vez, a partir de 800°C ndo sdo observadas grandes mudancas, isto é, o
processo de recristalizagdo esta completo.
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Figura 2. Microestrutura das amostras apds recozimento a (a) 700, (b) 750°C (c) 900°C e (d) 1000°C
durante 900 s.

Mesmo ocorrendo o crescimento de grao a partir de 800°C n&o ocorreu a queda de
dureza mensuravel pela técnica experimental utilizada. O aumento de dureza a
600°C esta associada a precipitacdo do carbonitreto de Nb. Tal sequencia foi
constatada em uma liga com ferro de alta pureza contendo 0,05%at Nb e 0,075%at
N envelhecida a 600°C por 5 min.™*

A partir dos valores obtidos para microdureza, é possivel obter a fragdo amaciada
em cada temperatura segundo a equacao 1:

He_Hx
He_Hr

A= (1)

Onde H € a dureza do material encruado, H, dureza do material recristalizado e Hy
dureza do ago na condlgao em questdo. Os dados aparecem na Figura 4. A fracéo
total de amaciamento é obtida para a temperatura de 800°C em consonancia com
outros autores.®"®
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Figura 3. Microdureza Vickers em funcdo da temperatura de recozimento.
3.3 Cinética de Recristalizacao

Para analise da cinética de recristalizacdo foram selecionadas as amostras
recozidas em temperaturas de 600, 650, 700, 750 e 850°C. Elas foram analisadas
por meio do difratdbmetro EBSD. As imagens obtidas em tons de cinza (Figura 5)
foram trabalhadas usando a analise de imagens a fim de obter a fracéo
recristalizada.
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Figura 4. Fracéo amaciada em fungdo da temperatura de recozimento.

3.3.1 Avaliacdo da porcentagem recristalizada através da analise de imagens.

A Figura 6 ilustra algumas imagens analisadas pelo programa para obtencdo da
fracao recristalizada. As areas em azul representam as regides recristalizadas e as
areas em vermelho as regides encruadas. Diferentemente do procedimento adotado
por Costa,® tomou-se o cuidado de ndo considerar os contorno de grdos como
regides encruadas. Metodologia semelhante também foi adotada por Black e
Higginson.®® Os resultados da frac&o recristalizada em funcéo da temperatura est&o
listados na Tabela 1.

Utilizando os dados da Tabela 1 foi possivel tracar a curva de fracéo recristalizada
versus temperatura (Figura 7). Na Figura 7 também é possivel estabelecer uma
comparacao entre os dois metodos usados neste trabalho para acompanhar a
evolugado da recristalizagdo em fungdo da temperatura de recozimento. Para a
amostra recozida a temperatura de 750°C foi avaliado o tamanho médio de grao,
Figura 8. Neste exemplo o tamanho de grao médio corresponde a 8,5 pum.



(d) 750°C ' (e) 850°C
Figura 5. Imagens em tons de cinza obtida pela analise de imagem feita no OIM (IQ). As setas
indicam a direcdo de laminacéo, DL.

A Figura 9 ilustra a amostra recozida a 700°C e 750°C. Percebe-se uma forte
interacdo das particulas de carbonitretos de Nb com o0s grdos recristalizados no
inicio do processo, ou seja, na etapa de nucleacdo 9Figura 9a regido inferior). Por
sua vez os nucleos também sdo formados nas bandas de deformacdo e contornos
de graos (Figura 9a regido superior). Apos a recristalizagéo e crescimento de gréo a
750 e 850°C ainda existe interacdo dos carbonitretos de Nb e contornos de gréos
(Figuras 9b e 9c).

4 DISCUSSAO

A partir da analise da Figura 1 nota-se a diferenca pronunciada na microestrutura
para condi¢cdo de laminada a quente com e sem recozimento. Além disso, na figura
1(a) bandas de deformacdo podem se evidenciadas. Estudos posteriores serao
executados para verificar a necessidade ou ndo do recozimento posterior a
laminacédo a quente.



Tabela 1. Fracdo recristalizada e recuperada para o aco 430E em funcdo da temperatura de
recozimento

Temperatura (°C) Porcentagem Porcentagem
Recuperada Recristalizada
(%) (%)
600 95,4 4,6
650 91,3 8,7
700 87,1 12,9
750 6,8 93,2
850 4,6 95,4

A andlise das Figuras 3 e 4 evidencia que a amostra comeca amaciar de forma
acentuada e, portanto, a recristalizar-se por volta de 650°C. Entre as temperaturas
de 700 e 750°C h& um aumento acentuado do amaciamento, o que indica um
aumento significativo também da fracdo recristalizada. Entre as temperaturas 750°C
e 800°C ha um aumento pouco expressivo de amaciamento, que estabiliza para as
temperaturas seguintes, até alcancar 1000°C.

Esse comportamento estavel, a partir de 800°C, significa que a recristalizag¢éo total
da amostra recozida por 900 s, acontece nesta temperatura. Siqueira et al.?
também observaram resultados semelhantes. A técnica de analise de imagem
permite observar diferentes orientacdes devido a presenca de diferentes tons de
cinza. A presenca de heterogeneidades de deformacédo, tais como bandas de
deformacéo®® sdo mais bem evidenciadas nas amostras cujo recozimento é inferior
a temperatura de 750°C, como na Figura 9a.

Na Figura 9a, a micrografia da amostra de 700°C ilustra a nucleacdo de gréos
recristalizados. A nucleagao ocorre preferencialmente nas bandas de deformagéo e
nos contornos de grdo. O processo de nucleacdo estimulada por particulas de
carbonitretos de Nb também foi verificado e é exemplificado na Figura 9a. Alguma
heterogeneidade com relacdo ao tamanho de grdo € verificada na micrografia da
amostra recozida a 750°C (Figuras 2b e 5d).

Por meio de analise de imagem executada no software (Figura 6) foi possivel tracar
a curva de porcentagem recristalizada em funcédo da temperatura. Os dados estao
dispostos na Tabela 1. A curva de fracdo recristalizada (Figura 7), seguiu uma
tendéncia sigmoidal, assim como a curva de fracdo amaciada.
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Figura 6. Imagens analisadas pelo programa para obtencado da fracao recristalizada.

Por meio de analise de imagem executada no software (Figura 6) foi possivel tracar
a curva de porcentagem recristalizada em funcédo da temperatura. Os dados estao
dispostos na Tabela 1. A curva de fracdo recristalizada (Figura 7), seguiu uma
tendéncia sigmoidal, assim como a curva de fracdo amaciada.

A Figura 8 ilustra um exemplo de distribuicdo das areas dos gréos para amostra de
750°C. Graos com areas diferentes indicam o crescimento preferencial de alguns.

A diferenca entre os tamanhos € devido a heterogeneidade na migracdo de
contornos de grdos na matriz deformada, cuja origem estd na nucleacao
diferenciada, que acontece em funcdo de uma deformacao heterogénea. O tamanho
médio dos gréos ferriticos nesse caso ficou em torno de 8,5 um (Figura 9b).
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Figura 7. Fracao recristalizada em fun¢do da temperatura de recozimento.
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Figura 8. Frequéncia de distribuicdo das areas de gréos para amostra recozida a 750°C por 900 s.

Nas micrografias das Figuras 9a e 9c, correspondentes as amostras recozidas a
700, 750 e 850°C, se observa a nucleacdo em regido proximas as particulas de
carbonitretos, bem como a forte interagdo destas com o contorno de gréo da ferrita.
Essas particulas Nb(CN) constituem sitios preferenciais para a nucleacdo. Tal
fendbmeno, nucleagdo estimulada por particulas (PSN), foi bem documentado no
trabalho de Siqueira.®

(a) - (b)
Figura 9. Amostra laminada a frio com 80% de reducéo e recozida por 900 s, (a) 700°C, (b) 750°C e
(c) 850°C. As particulas claras séao carbonitretos de Nb.

5 CONCLUSOES

A metodologia convencional de obtencédo da curva de fragdo recristalizada versus
temperatura aproximou-se razoavelmente daquela tracada pelo método distinto de
difracdo de elétrons retroespalhados e corrobora com os resultados obtidos para a
curva de amaciamento. O inicio da recristalizacdo do aco inoxidavel AISI 430
estabilizado com Nb acontece em 650°C e é concluida por volta de 800°C.

Os exames por microscopia eletrénica de varredura bem como por EBSD
confirmaram que as bandas de cisalhamento, assim como os contornos de grao, sdo
sitios preferenciais para a nucleagcdo durante o processo de recristalizacdo. A
nucleacdo € facilitada pela presenca de particulas de carbonitretos de Nb. O
tamanho de gréo recristalizado estd em torno de 9,0 um.
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