ISSN 1516-392X

) : (::,)mu ’ / 7}:{!‘
. O, nmmm, TMS oom 7= & - k“!

Tema: Metalurgia fisica e comportamento de materiais em temperaturas elevadas

EVO!_UC}AO DA MICROESTRUTURA E TEXTURA DO ACO INOX
FERRITICO ESTABILIZADO COM Nb APOS LAMINACAO A FRIO E
RECOZIMENTO*

Izabela Vieira Teixeira Nevest
Carolina Damasceno Netto de Matos?
Alessandra Cunha Ferreiral
Dagoberto Branddo Santos?

Diana Perez Escobar?®

Resumo

Os acos inoxidaveis ferriticos estabilizados com nidbio apresentam grdos mais refinados e uma
recristalizacdo mais homogénea quando comparados aos ndo estabilizados. Contudo, em seu
processamento industrial, mais especificamente na laminagéo a quente, utiliza-se um recozimento
antes da etapa de laminacdo a frio e do recozimento final, visando a homogeneizacdo da
microestrutura de entrada. Objetivando a melhoria das propriedades de estampagem e soldagem
em acgos com adicdo de Nb, bem como uma possivel reducdo de custos com a eliminacdo do
recozimento apos a laminagdo a quente, foram realizados testes com o aco inoxidavel 430
estabilizado com Nb de forma a acompanhar a evolugao de sua microestrutura e textura apés ser
submetido a laminacdo a frio com 80% de reducdo e recozimento a tempo constante (900 s) e
diferentes temperaturas, 400°C a 1.000°C, partindo-se de ambas condi¢des iniciais. A
quantificacdo da recristalizacdo foi feita através da fracdo amaciada em funcdo da temperatura,
obtida pela curva de microdureza Vickers. A interpretacdo da textura foi obtida por exames por
microscopia eletrénica de varredura e difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD). Para o
encharque de 900 s, a recristalizacdo se inicia a 700°C. A 750°C o ago se encontra
completamente recristalizado, alcangando um tamanho de grdo da ordem de 8,0 um. Os
resultados mostram que o aco nao recozido apds a laminagdo a quente apresentou grdos mais
refinados e ligeiramente menores. Além disso, notou-se o aumento da fibra gama e reducgéo da
fibra alfa em ambas as condi¢des de processamento a medida que a recristalizagéo progredia.
Palavras-chave: Aco inoxidavel ferritico; Laminacgéo a frio; Recristalizagéo; Difracdo de elétrons.

MICROSTRUCTURE AND TEXTURE EVOLUTION OF FERRITIC STAINLESS STEEL STABILIZED
WITH NIOBIUM AFTER COLD ROLLING AND ANNEALING PROCESS

Abstract

Ferritic stainless steels stabilized with Nb have grains more refined and a recrystallization process more
homogeneous if compared with those steels which are not stabilized. However, in its industrial
processing, specifically in the hot rolling and annealing steps, it is usual to have an intermediate
annealing treatment before cold rolling stage, in order to get a more homogeneous microstructure.
Aiming to optimize the stamping and welding properties in steels with Nb, and considering a cost-
cutting due to the elimination of the intermediary annealing process, the ferritic stainless steel ASTM
430 stabilized with Nb was subjected to hot and cold rolling and annealing to compare the evolution of
its microstructure and texture after thermo and mechanical processing with 80% thickness reduction
and an isochronal annealing (900 s) but at different temperatures (from 400°C to 1,000°C). The
recrystallizing volume fraction was obtained from the softened volume fraction as function of annealing
temperature and from Vickers microhardness tests. Texture interpretation was made by scanning
electron microscopy and electron back-scattering diffraction (EBSD). For a soaking time of 900 s, the
recrystallization begins at 700°C. At 750°C the material is found completely recrystallized, reaching a
grain size of about 8,0 um. The results show that the non-annealed steel has more refined and slightly
smaller grains. Furthermore, it was found the increase of y-fiber and the reduction of a-fiber in both of
the process conditions as far as the recrystallization advanced.

Keywords: Ferritic stainless steel; Cold rolling; Recrystallization; EBSD.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis se caracterizam por apresentarem um alto teor de cromo, acima
de 10,5%, o que proporciona uma maior resisténcia a corrosdo. O aumento do prego
do niquel no mercado mundial [1-3], juntamente com o alto custo referente a
utilizacdo dos acgos austeniticos em algumas aplicacdes, provocou um interesse
particular nos agos inoxidaveis ferriticos, ja que esses nao possuem niquel em sua
composicdo e apresentam uma boa combinagdo de propriedades mecanicas e de
resisténcia a corrosdo. Além disso, essas propriedades mecéanicas sdo mais
significativas nestes acos quando comparadas aos acos carbono.

Tais propriedades podem ser aumentadas ou melhoradas a partir de diferentes
tratamentos quimicos e térmicos. Um exemplo de modificacdo das propriedades do
material € o acréscimo de Nb a estrutura dos acos ferriticos, possibilitando que os
mesmos tenham maior homogeneidade e refinamento em sua microestrutura em
funcdo do aumento dos locais de nucleacdo da ferrita [2], do grau de
estampabilidade e soldabilidade e auxiliando no controle da textura cristalografica
destes acos. Essas caracteristicas se devem, segundo a literatura, pela precipitacao
fina de Nb (C,N) e que inibe a recristalizacdo do material durante a laminagéo a
qguente [4]. Por seu turno, a presenca destas particulas grosseiras, com um tamanho
médio superior a 1 um, favorece a nucleagdo dos gréos de ferrita durante a
recristalizacdo [5], facilitando os mecanismos de rearranjo de deslocacbes e
formando regides livres de defeitos associados a contornos de alto angulo [5-7].
Assim, é gerada uma bobina LF que resultard em estruturas mais refinadas e graos
homogéneos aplds o processo de recozimento do aco sob influéncia do
elemento Nb.

E importante ressaltar também que o aumento de resisténcia a corrosdo dos agos
estabilizados ao Nb se da pela oxidacdo do Nb em preferéncia a Cr existente na
matriz do a¢o, uma vez que este é uma liga Fe-Cr que se desgasta quando ocorre a
formacdo de 6xido de cromo. Com essas inUmeras vantagens, € usual o acréscimo
de Nb na fabricacdo do aco inoxidavel AISI 430 ferritico, amplamente utilizado na
fabricacdo de utensilios e pias de cozinha, ornamentos automotivos, baixelas e
magquinario para indastrias de agucar e alcool, representando cerca de 13% de toda
a producédo de acos inoxidaveis ferriticos do mercado [3].

Um dos parametros que auxiliam na andlise das caracteristicas anteriormente
citadas € a textura cristalogréafica, jA que o comportamento mecanico de materiais
policristalinos, como é o caso do aco 430, é afetado consideravelmente pela textura
do material [7-9]. Esta pode ser modificada por diferentes tratamentos térmicos e
possibilita a caracterizacdo do aco e a determinacdo de sua funcionalidade, o que é
de grande importancia para a aplicacdo e incorporacdo do material no mercado.
Sabe-se, ainda, que a orientacdo preferencial dos grédos ideal para 0 aco inox
estabilizado com Nb seria uma maior fragdo volumétrica de fibra y ({111}//DN)),
principal textura cristalografica na melhoria da estampabilidade, e uma menor
intensidade da fibra Teta ({100}/DN)) [10,11], que € a principal componente de
textura que tem como caracteristica reduzir a estampabilidade do ago inoxidavel.
Sendo assim, o presente trabalho teve como objetivo analisar o efeito do
recozimento entre 0s processos de laminacdo a quente e a frio, denominado nesse
trabalho como recozimento intermediario, de amostras de aco 430 estabilizado com
Nb, cedidas pela empresa produtora, a fim de comparar os efeitos dos diferentes
tratamentos térmicos em relacédo a sua evolugcdo microestrutural. As amostras foram
analisadas apés recozimentos isécronos em diferentes temperaturas, para
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possibilitar a comparacdo do desenvolvimento dos graos ferriticos na matriz do ago
a medida que a temperatura de recozimento aumentava. Para efeito de comparacgao
entre 0s acos que sofrem recozimento intermediario entre as deformacdes e aqueles
que sdo recozidos apenas apds o processo de laminagdo a frio, foram realizados
testes de microdureza Vickers, permitindo a analise da recristalizacdo dos acos, e
microscopia optica e eletrénica de varredura, além dos exames por difracdo de
elétrons retroespalhados (EBSD), auxiliando nas conclusbes em relacdo a
orientagédo cristalogréfica nestes acos, a sua textura.

2 MATERIAIS E METODOS

Os acos fornecidos pela empresa eram amostras de aco inoxidavel ferritico 430E
com e sem recozimento ap0s o processo de laminacdo a quente, disponivel em
forma de chapas. A composi¢do quimica é a seguinte: 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%N2. Em
laboratério, houve o processo de laminacdo a frio, com reducdo de 80% em um
Laminador Frohling (40 t de capacidade, cilindros de diametro igual a 200 mm e
comprimento igual a 300 mm, instrumentado com células de cargas de compressao,
com interfaces A/D e computadorizado). Posteriormente, foram cortadas tiras de 1,0
cm de largura para os recozimentos Cada tira foi recozida em temperaturas,
variando de 400 a 1000°C, com intervalos de 100°C até a temperatura de 600°C e, a
partir de 600°C, diminuindo-se os intervalos para 50°C. Tal procedimento foi
executado em um tempo de 15 min de encharque por amostra.

Apéds o recozimento, as tiras foram cortadas em dois pedacos (utilizando a maquina
de corte com disco adiamantado “Allied” trabalhando em baixa rotac&o), os quais
foram embutidos a quente, totalizando doze amostras do ago 430E né&o recozidas.
As amostras embutidas em baquelita com pé de cobre foram lixadas em lixas d’agua
de granulometria de 240 até 1000 #, para posterior polimento em politrizes manuais,
utilizando pasta de diamantes de 9 um, 3 um e 1 pm. Para a realizacdo exames via
microscopia oOptica o aco foi atacado com reativo de Vilella, colocando as amostras
em imersdo por, em média, 90 s cada. Ja para a realizacdo dos exames no MEV
(Microscopia Eletronica de Varredura), foi feito o polimento em politrizes manuais
com pasta de diamante 9 um, 3 um, 1 um e ¥ pm e em politriz automatica, utilizando
silica coloidal, durante 60 min. Para exames por EBSD (método por difracdo de
elétrons retroespalhados) foi realizada a mesma preparacédo para o MEV, acrescida
do polimento manual com OP-S (Struers) e agua, durante 20 min. O tamanho de
gréo foi medido em analisador de imagens, determinando-se a area de cada gréo e
posteriormente extraindo a raiz quadrado do valor médio. Foram medidos pelo
menos 100 graos por amostra. Como complementacéo da analise do material, foram
realizados testes de microdureza Vickers, com tempo de penetracdo de 10s,
gerando o grafico de microdurezas para as amostras recozidas em diferentes
temperaturas. Com a finalidade de constatar o efeito do ndo recozimento
intermediario sobre a estrutura e a textura do ago disponibilizado, compararam-se 0s
resultados obtidos aos resultados de amostras que sofreram este recozimento. E
importante ressaltar que o recozimento final (posterior a laminacéo a frio) de ambos
0s acos foi realizado em laboratorio, utilizando as mesmas condi¢gbes experimentais
e equipamentos.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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3 RESULTADOS

A fim de comparar a evolucédo da microestrutura e da textura do aco 430 estabilizado
com nibbio, foi realizada a técnica de EBSD das amostras de aco laminada a quente
(estado de fornecimento), encruado e recozido (nas temperaturas de 700°C, 750°C,
800°C e 850°C) e imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV). Para
complementar a andlise desta evolucédo, foi realizada também a construcdo do
grafico de microdureza Vickers e de fracdo amaciada em funcdo da temperatura de
recozimento.

3.1 Microestrutura

A Figura 1 ilustra a microestrutura das amostras laminada a quente-ndo recozida e
laminada a quente-recozida no estado de fornecimento. Percebe-se claramente a
diferenca microestrutural, ou seja, o aco laminado a quente sem recozimento
posterior apresenta grao alongados contendo bandas de deformacéo (Figura 1(a,c)),
enguanto no aco recozido os graos sao poligonais (Figura 1(b,d)).
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Figura 1 — Microestrutura das amostras conforme fornecidas; (a,c) laminada a quente e nédo recozida
e (b,d) laminada a quente e recozida. (a,b) Micrografias obtidas no MEV. (c,d) Mapas de orientacdo
(inverse pole figure — IPF- figura de polo invertida) obtidos via EBSD com a dire¢céo de laminac¢éo (DL)
na horizontal [11].

3.1.1 Microscopia eletrébnica de varredura

Examinado as imagens do MEV obtidas, é possivel observar que a amostra
laminada a quente possui grdos achatados ou alongados e com mesma orientacao
em seus contornos. Apés a realizacdo da laminacdo a frio, a amostra encruada
apresenta uma matriz alongada, enquanto as demais amostras, apds recozimento,
apresentaram modificacdo estrutural, recristalizando a partir da temperatura de
700°C, concluindo tal recristalizacdo na temperatura de 800°C, onde se iniciou 0
crescimento de graos. Além disso, é possivel observar que as amostras que sofrem
apenas um recozimento recristalizam mais rapido se comparadas com as amostras

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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gue sofrem dois recozimentos, devido ao acumulo de energia armazenada ser
maior.

Figura 1. Microestruturas de amostras do aco inoxidavel 430E em (a) seu estado de fornecimento
(laminado a quente) e (b) apos laminacao a frio, destacando seu estado encruado. Apds recozimento
nas temperaturas de (c) 700°C, (d) 750°C e (e) 850°C. Microscopia Eletrénica de Varredura, imagem
de elétrons secundarios.

Para efeito de comparacgédo, foram utilizadas as imagens de microscopia eletronica
de varredura do aco 430E com recozimento intermediario [10].

d) mm——
Figura 2. Microestrutura das amostras do aco inoxidavel 430E em (a) seu estado de fornecimento
(laminado a quente e recozido) e (b) ap6s laminagédo a frio, destacando seu estado encruado. ApGs
recozimento nas temperaturas de (c) 700°C, (d) 750°C e (e) 850°C. Microscopia Eletrénica de
Varredura, imagem de elétrons secundarios.

E possivel verificar a formacédo de grédos de ferrita na matriz das amostras recozidas
apos laminacdo a frio e o posterior crescimento destes grdos a medida que a
recristalizacao progride. Devido a presenca de carbonitretos de Nb na matriz do aco,
ocorre o refinamento de grédo em fungdo do aumento dos sitios de nucleacdo na
ferrita, nucleacao estimulada por particulas (PSN) [2,7].

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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3.1.2 Microdureza e fracdo amaciada

Para uma analise mais precisa do momento em que se iniciou a recristalizacao,
foram medidas as microdureza Vickers das amostras com e sem recozimento
intermediario (Figura 3).
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Figura 3. Microdureza Vickers em funcéo da temperatura de recozimento para as amostras do ago
430E néo recozido e com recozimento intermediario.

Utilizando os dados de microdureza e no sentido de complementar a analise sobre o
processo da recristalizacdo das amostras com e sem recozimento intermediario, foi
construido o grafico da fracdo amaciada versus temperatura (Figura 4). Os dados
obtidos para a construcdo do grafico sdo provenientes da equacao (1), em que XV é
a porcentagem de fracdo amaciada, HVe € a dureza do material encruado, HV: é a
dureza do material recristalizado e HVx € a dureza do a¢o na condicdo em questao
(recozido em determinada temperatura). A evolucdo do tamanho de grao ferritico
com a temperatura de recozimento estd ilustrada na Figura 5.
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Figura 4. Fracdo amaciada em funcdo da temperatura de recozimento para a amostra do aco 430E
com e sem recozimento intermediario.
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Figura 5. Tamanho de grao ferritico em funcdo da temperatura de recozimento para as amostras do
aco 430E com e sem recozimento intermediario.

3.2 Textura

Foram analisadas as texturas cristalograficas das amostras que sofreram
recozimento intermediario e das amostras que sofreram apenas o recozimento final
apos a laminacao a frio, segundo o mapa de referéncia (Fig. 6). Examinando-se as
figuras 7 e 8, onde séo apresentadas as texturas (FDO - funcdo de distribuicdo de
orientacdo), nota-se que a medida que se aumenta a temperatura de recozimento e
a consequente recristalizacdo do aco, ha um aumento na intensidade da fibra y {111}
e diminuicdo da fibra a <1-10>, corroborando com os dados encontrados na
literatura [1,5,9,12]. Tal evolucdo da textura se da pela reducdo das componentes
{113}<110> e {112}<110> da fibra alfa, que tende, & medida que a temperatura de
recozimento aumenta, para o aparecimento de componentes {111}<121> e
{111}<112> mais intensas, cofigurando a formacgéao da fibra y citada.
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Figura 6. Mapa de referéncia para Texturas cristalogréaficas.
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Figura 7. Texturas cristalograficas das amostras laminadas a quente dos agos, (a) nédo recozida e

recozida, respectivamente e (b) das amostras encruadas dos mesmos.
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Figura 8. Texturas cristalograficas das amostras que sem recozimento intermediario e amostras que
sofreram dois recozimentos, respectivamente, nas temperaturas de: (a) 700°C, (b) 750°C e (c) 850°C.

4 DISCUSSAO

A medida que a aco inoxidavel 430 estabilizado com Nb foi recozido em
temperaturas mais altas, pode-se perceber a formacdo de novos gréos de ferrita,
gue iniciam sua recristalizacdo a partir da temperatura de 700°C e ja se encontram
completamente recristalizados quando o aco é recozido a 850°C, como também é
possivel verificar pelo grafico de microdureza Vickers (Figura 3). Devido a maior
guantidade de energia armazenada na amostra recozida apenas uma vez, percebe-
se que esta inicia sua recristalizacdo antes da amostra que passou por dois
recozimento. Esta maior nucleacdo na recristalizacdo “prematura” permite que 0s
graos recristalizados se desenvolvam em uma maior fracdo volumétrica e sejam,
portanto, mais refinados que aqueles existentes na amostra que se recristaliza
posteriormente, ou em temperatura ligeiramente mais alta. Além disso, observa-se
menor intensidade da fibra y nos mapas de orientacao cristalogréfica (Figuras 7,8).
Ainda, observando as imagens de microscopia eletrénica de varredura, bem como a
curva de crescimento de gréo (Figura 5), pode-se verificar um discreto refinamento
dos graos ferriticos na amostra que passou por somente um recozimento, tendo em
vista a maior fracdo de energia desse material se comparado as amostras que
sofreram dois recozimentos e, portanto, apresentam grédos maiores. Esses, por sua
vez, comecam a recristalizar em uma temperatura ligeiramente maior que o primeiro
material citado.

Quanto a andlise das texturas (Figuras 7 e 8) percebe-se uma diminuicdo da
intensidade da fibra alfa, seguida de um aumento na intensidade da fibra gama.

De acordo com Raabe [12], a laminacdo a quente que o aco inox ferritico é
submetido resulta em aparecimento de fibras alfa e Goss, e uma fraca intensidade
na fibra gama. Os gréos orientados em Goss tem como caracteristica a instabilidade
e, assim, com a laminagéo a frio, sédo girados na direcdo de formacdo de alfa ou
gama. Isso explica o porque apos laminagéo a frio ha uma reducéo da fibra Goss, e
um aumento da fibra alfa e gama (Figura 7(b)).

O aumento de dureza na respectiva curva da Figura 3 e um decréscimo até
negativo na curva de fracdo amaciada (Figura 4) do aco com recozimento
intermediario, deve-se, provavelmente, a presenca de Nb em solucédo soélida apos
este recozimento, realizado na empresa de fornecimento. Segundo a literatura [6], a
precipitacdo de carbonitretos de Nb, em baixas temperaturas (no caso presente
apos o recozimento que seguiu a laminagdo frio, na temperatura de 600°C) s&o
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responsaveis por um aumento de resisténcia mecanica do aco na fase ferritica.
Quando ndo ocorre a solubilizagdo parcial destes carbonitretos, isto €, 0 ago nao
passa pelo recozimento intermediario, promove-se uma reducdo gradual da dureza
do aco ao longo dos recozimentos subsequentes, ja que ndo ha precipitacdo de
particulas finas de Nb(C,N) e, sim, somente a existéncia de particulas grosseiras
(Figuras 1 e 2), que nao exercem forte influéncia sobre a dureza do aco, podendo-
se, assim, justificar o ndo aumento da microdureza e aumento na fracdo amaciada
em temperaturas na faixa 400-600°C no aco sem recozimento intermediario. O
mesmo fenbmeno ndo ocorre para o0 ago com recozimento intermediario, justamente
por haver uma solubilizagdo parcial do elemento Nb, decorrente do recozimento
realizado na empresa em temperaturas acima de 1000°C [8].

Assim, como forma de reduzir os custos na empresa com a fabricagéo do aco 430E
e a consequente otimizacdo do tempo de fabricacdo do mesmo seria aconselhavel a
retirada do processo de recozimento intermediario, isto €, se as variaveis envolvidas
forem somente as de laminacéo a frio e recozimento. Porém, uma resultante desse
processamento é a formacdo da textura cristalografica menos intensa na fibra y
(Figura 8). Nessa diregéo, a abordagem do tema foi recentemente bem descrita por
Oliveira et al. [8].

5 CONCLUSOES

Com os exames e interpretacdo dos resultados desse trabalho foi possivel concluir
que o processo de recozimento influencia levemente no tamanho de grdo das
amostras de aco inoxidavel ferritico 430 estabilizado ao Nb e, portanto, ndo é o fator
primordial atuante na recristalizacdo das mesmas. Dessa forma pode-se dizer que
os processos de deformacédo (laminacédo a quente e laminacao a frio e o acréscimo
de Nb a estrutura do aco) sdo muito mais relevantes que 0 recozimento
intermediario quando se compara o0 aco que sofreu dois recozimentos com o que
sofreu apenas um. Isso pode ser verificado pelo fato de os resultados de fracéo
amaciada e microdureza ndo apresentarem diferencas significativas. Contudo,
quando sao comparadas as distribuicbes das componentes de textura
cristalografica, percebe-se a formacédo de uma fibra y mais intensa nas amostras que
passaram pelo recozimento intermediério.
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