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Resumo

Foram investigados materiais com composi¢ado quimica similar ao do ago inoxidavel
ASTM 409, variando-se apenas o tipo de estabilizagéo, ou seja, estabilizado apenas
ao titanio, ao nidbio e bi-estabilizado. Foram efetuados ensaios de torcdo a quente a
900 e 1050°C em diferentes condicdes de ensaio: - Ensaios interrompidos para
analise da evolugado da microestrutura e textura com a deformagao; - Ensaios com
tempo de espera apods deformacdo a quente. O comportamento mecanico foi
avaliado e a textura e a microestrutura foram analisadas a partir dos resultados de
EBSD (Electron BackScattering Diffraction). Como conclusdes, verificou-se que o
efeito do nidbio foi evidenciado como o principal fator para as maiores tensdes e os
menores tamanhos de grdo. Este efeito € justificado principalmente pelo
endurecimento por solugcdo sélida e pelo efeito de Dragg (arraste de impurezas)
sobre o crescimento de grao. O resultado final de textura e microestrutura é devido a

ocorréncia de recristalizagcao dindmica continua. A componente D2 {1 12}<111> ¢
a de maior intensidade no regime estacionario para testes de tor¢céo realizados com
cisalhamento negativo. Esta textura final € consequéncia da operagdo de um
mecanismo de crescimento de graos de baixa energia estocada e de baixa rotagao
dos eixos cristalograficos.
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1 INTRODUGAO

Os acos inox ferriticos com 11 a 17% de Cr sdo um importante grupo de materiais
devido sua boa resisténcia a corrosdo, soldabilidade e estampabilidade,
principalmente quando estes séo estabilizados por nidbio, titdnio ou pela associagao
destes dois elementos. A estampabilidade destes materiais € essencialmente
dependente da textura apos recozimento final e esta ultima é fortemente influenciada
pela textura herdada da laminacdo a quente. As texturas de laminagdo a quente
nestes acos exibem principalmente as componentes {001}<110> e/ou {112}<110>,
as quais pertencem a fibra o, exceto na regidao logo abaixo da superficie, onde
orientagdes de cisalhamento tipo Goss ({110}<001>) s&do as mais importantes (. A
adicao de niébio e/ou titanio pode influenciar a intensidade e a distribuicdo espacial
destas orientacoes.

Da mesma forma que o aluminio, o ferro o e as ligas de titanio 3, o ago inoxidavel
ferritico apresenta Recristalizacdo Dinamica Continua (CDRX - Continuous Dynamic
Recrystallization) durante a deformagdo a quente. Este comportamento esta
associado com materiais de alta energia de falha de empilhamento (SFE — Stacking
Fault Energy), onde o deslizamento cruzado (cross-slip) € mais facil e a recuperagéo
dindmica (rearranjo e aniquilagdo de discordancia durante a deformagao) é muito
eficiente. Como a nucleagao convencional fica impossibilitada de ocorrer, os “novos
graos” (também chamados cristalitos) sdo gerados de uma forma mais gradual por
recuperagao dindmica, desorientagao progressiva dos subcontornos e crescimento
de grao. Nestes materiais, a fase de encruamento produz um maximo na curva
tensao-deformagao mais arredondado, seguido de uma diminuicdo lenta da tensao
de escoamento. Altissimas deformagdes sao necessarias para se atingir o estado
estacionario (steady state). A interpretacdo deste processo de amaciamento é
complexa e a evolugdo conjunta da textura e da microestrutura nesta regiéo
permanece ainda ndo bem compreendida ®.

A maioria dos trabalhos de pesquisa sobre o comportamento a quente da ferrita
foram realizados com acgos IF (interstitial-free steels), cuja temperatura maxima é
limitada a temperatura de transformagéo austenita-ferrita (ao redor de 840°C). Para
0s acos inoxidaveis ferriticos ha muitos trabalhos sobre os acos nao estabilizados e
alguns sobre as diferengas entre as estabilizagdes por titanio, niébio ou bi-
estabilizados. Entretanto, na maioria dos casos, a textura é investigada somente por
figuras de polo e ODF’s (fungbes de distribuicao de orientagdao no espaco de Euler) e
a microestrutura através de metalografia 6tica, sendo por isso dificil uma analise
conjunta dos resultados. Em anos mais recentes, com o desenvolvimento da técnica
de EBSD (Electron BackScattering Diffraction), abriu-se a possibilidade do estudo
simultineo da textura e da microestrutura, o que podera melhor elucidar suas
evolugdes durante o processamento a quente.

Em fungcdo do exposto acima, elaborou-se um programa de estudos para melhor
entender os fenbmenos que ocorrem durante a deformagdo a quente dos agos
inoxidaveis ferriticos estabilizados. O principal objetivo foi a comparagéo dos efeitos
do titdnio e do nidbio sobre a recristalizacdo dindmica destes agos durante ensaios
de tor¢cao a quente. Diferentes investigacdes foram realizadas a fim de determinar o
comportamento mecanico bem como as mudancgas associadas a textura e a
microestrutura, usando-se intensivamente a técnica EBSD (Electron BackScattering
Diffraction). O conhecimento adquirido com estas investigagbes podem em seguida
ser uteis nas melhorias industriais dos acos inoxidaveis ferriticos estabilizados,



através de otimizagdes das composi¢des quimicas ou mudangas nas praticas de
laminacao a quente.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Procedimentos Experimentais

Os materiais investigados tém composi¢cées quimicas similares a do ago inoxidavel
ferritico ASTM 409, o mais empregado dos agos inox em sistemas de escapamento
de veiculos. Variou-se apenas a estabilizacdo, como € mostrado na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢éo quimica dos agos investigados (% em peso).

Aco Cr C N Ti Nb ANb

11 Cr Ti 11,3 | 0,0070 | 0,0100 | 0,210 - -
11 CrTiNb | 11,5 | 0,0094 | 0,0096 | 0,130 | 0,085 | 0,035
11 Cr Nb 11,6 | 0,0070 | 0,0078 - 0,350 | 0,245

O ANDb (fragdo de nidbio em solugao sélida) foi determinada usando as seguintes
equacdes estequiométricas:

ANb = %Nb — 0.7 x 7.66 x %C (para o ago 11 Cr TiNb)
ANb = %Nb -7.74 x %C - 6.64 x %N (para o ago 11 Cr Nb)

Na equacao para o aco 11 Cr TiNb, o fator 0,7 corresponde a fracdo de nidbio nos
carbonetos de TiNb ©.

Os acos 11 CrTi e 11 Cr TiNb foram recebidos na forma de esbocos industriais de
16 mm de espessura, enquanto que o agco 11 Cr Nb foi elaborado em forno de
inducdo a vacuo e em seguida laminado em laboratério sob as mesmas condi¢cdes
também para 16 mm. Os esbogos foram entdo usinados para se obter corpos de
prova de torcdo com 6 mm de didmetro, comprimento 27 mm e eixo do corpo de
prova paralelo a direcdo de laminagao. Antes da realizagdo dos ensaios, 0s corpos
de prova foram tratados termicamente para se eliminar o encruamento residual.
Todos os acos sao totalmente ferriticos dentro das temperaturas ensaiadas e
apresentavam um tamanho de gréo inicial ao redor de 150 um. Os testes foram
efetuados sob atmosfera de argdnio para se evitar oxidagéo, com tempo de espera
de 5 minutos antes do ensaio na temperatura objetivada, visando a estabilizagdo da
mesma. Para todas as condigdes de teste, a microestrutura e a textura foram
investigadas por EBSD. As analises foram efetuadas préximo a superficie (0,95 R).
O plano de observagao das micrografias € 6z e o eixo z é paralelo a diregéo vertical.

2.2 Efeito da Deformacgao sobre a Microestrutura e a Textura

Para se avaliar a evolugado da microestrutura e da textura com a deformagéao, foram
escolhidas as temperaturas de 900 e 1050°C e 1 s™' como taxa de deformacgao. As
curvas tensao-deformagao para os trés agcos sao mostradas na Figura 1a. Todas as
curvas tensao-deformacao foram tratadas a partir dos dados de torque-numero de
voltas pelo método de Fields e Backofen.



=)
S

Taxa de deformagdo 1s

©
S
'

%
S
L

p1 A <>

-
S
L

pz 0O {ii2)<iil>

=N
S
L

93
=]
'

Tensdo (MPa)

1050°C 11 Cr TiNb 11CrTi | EAVAUITTS it

I
S
L

©
S
L

g2 O {om}<any>

F$ (nop<oor>

0 2 4“ ;: 5; ]‘0 1‘2 1‘4 1‘6 1‘8 20
Deformagdo
(@) (b)
Figura 1. a) Curvas tensdo-deformacéo para taxa de deformagéo constante 1 s a900 e 1050°C.
b) Figura de pdlo {110} mostrando as principais orientagdes ideais observadas no ferro o apos torgéo.

Nas duas temperaturas a curva de fluxo do aco 11 Cr Nb € a maior e a do ago
11 Cr Ti a menor. Em todas as condigdes, um patamar de tens&o aparece logo apés
a tensdo maxima, as vezes aumentando levemente a tensdo. Apds este transiente, a
tensdo comega novamente a cair e atinge um regime estacionario apenas em
deformagdes muito elevadas.

Para a analise dos resultados de textura, uma figura de pdlo {110} com as
orientagdes ideais normalmente encontradas para o ferro-a (estrutura cubica de
corpo centrado) apos torgdo € mostrada na figura 1b @ 0 plano de cisalhamento é
representado por {hkl} e a dire¢cdo de cisalhamento por <uvw>.

Para a melhor compreensao da evolugcao da textura e da microestrutura com a
deformacgédo, alguns testes foram interrompidos em diferentes deformacdes até o
regime estacionario. As microestruturas tipicas e as figuras de polo obtidas por
EBSD sao mostradas nas Figuras 2 e 3 para os agos 11 CrTie 11 CrNb.

No inicio da deformagéo, subcontornos sao formados proximos aos contornos dos
graos originais. Eles sao criados por discordancias geometricamente necessarias
para acomodar as diferentes deformagbes entre os graos vizinhos com diferentes
comportamentos mecanicos (diferentes orientagbes). Com o aumento da
deformacédo, as desorientagbes dos subcontornos aumenta devido ao acumulo de
discordancias associado a recuperacado dindmica. Uma rede de subgrdos aparece
progressivamente e aos poucos vai invadindo o interior dos gréos originais
(fendbmeno de poligonizagédo). Finalmente, alguns destes subcontornos atingem
desorientagées superiores a 15° e portanto se tornam contornos de grao. Apos
grandes deformagbes, a microestrutura resultante é composta de cristalitos
(delimitados ao mesmo tempo por subcontornos e contornos de gréo) e nao se
percebe mais vestigios da microestrutura original. Este comportamento é tipico da
recristalizacdo dindmica continua.
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Para temperaturas mais baixas, € também observada a recristalizacdo dindmica
geométrica, fendmeno ligado a formagao de novos graos a partir do alongamento e
posterior separagdo dos contornos de grao originais. Porém este fato € apenas
observado para altas deformacgdes e proximo aos pontos triplos dos graos. Em altas
temperaturas, a migragdo dos contornos de grédo impede que os contornos de gréo
originais possam se tocar e formar novos graos (pinch-off). Como consequéncia,
este comportamento é observado principalmente para agos estabilizados ao niébio,
0s quais apresentam menores migra¢des do contorno de grao.

A Figura 4a mostra a influéncia da deformagao sobre o tamanho de grao e subgrao,
onde o ago 11 Cr Nb apresenta os menores valores, o que também ¢é observado
para a condigdo a 1050°C. A Figura 4b mostra a evolugdo da intensidade da

orientagdo D2 {112}<111>, a principal componente de textura, em fungdo da
deformagédo a 1050°C. Todas as outras orientagbes nao apresentam valores
superiores a 15%. Observa-se uma intensidade de D2 no regime estacionario ao
redor de 60%, mas com menor velocidade de formacado com a deformacao para o
aco 11 CrNb. A 900°C, a evolugao da orientacdo D2 é similar para os trés agos
analisados, com intensidade também de 60% no regime estacionario.

60

100

—4=11CrTi->2°
- 11CrTi->15°
-0-11CrTiNb - > 2° 80
11 CrTiNb - > 15°

90 1 —+=11CrTi
50 1
-#-11 Cr TiNb

70 4
==11CrNb->2° —-11CrNb

—-11CrNb->15° 60 1

® 50+
40 +
30 1
20 4

0 1 10 100 0,1 1,0 10,0 100,0
Deformagéo Deformagéo

a) b)
Figura 4. a) Evolugdo da microestrutura com a deformacéo para tor¢do a 900°C e 1 s b) Evolucao
da componente D2 com a deformacgao para tor¢do a 1050°C e 1 s,

Todos os agos estudados apresentaram excelente dutilidade nestas temperaturas,

sendo que nenhum corpo de prova se rompeu durante os ensaios, mesmo para
elevadas deformagdes.

2.3 Ensaios de Tor¢cao com Tempos de Espera apos Deformagao a Quente

Uma série de ensaios com diferentes tempos de permanéncia (3, 30 e 300
segundos) apdés a deformagdo a quente foram realizados visando avaliar a
estabilidade da textura e da microestrutura nas temperaturas de 900 e 1050°C, 1 s™
e ¢ = 20. A Figura 5 mostra os resultados das medidas dos didmetros médios dos
grédos e subgraos no ensaio a 900°C. A Figura 6 exemplifica a evolugao das
microestruturas e mostra também as figuras de polo para o ago 11 Cr TiNb. Os
ensaios mostram mais uma vez a forte influéncia do niébio na redugdo ou mesmo
bloqueio da migragéao dos contornos de gréo.

Para os ensaios realizados a 900°C, nenhuma mudanga significativa da
microestrutura acontece até 3 segundos apds o fim da deformagédo. Apds 30
segundos de espera, um crescimento pronunciado dos grdos é observado para o
aco 11 CrTi e em menor grau para o ago 11 Cr TiNb. Apdés 300 segundos de



espera, apenas o0 aco 11CrNb permanece isento de modificagbes na
microestrutura. Para os ensaios realizados a 1050°C, todos os materiais exibem
crescimento de grdo apos 30 segundos de espera, mas os tamanhos de gréo
continuam a respeitar o mesma ordem entre os trés acos.
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Figura 5. Didmetro médio dos graos e subgraos apos ’V
ensaios de torcdo a 900°C, 1 s' e g= 20, com
diferentes tempos de permanéncia na temperatura do
teste apos deformacéo.

Figura 6. Microestruturas e figuras de pdlo do ago
11 Cr TiNb apés torgao a 900°C, 1 s' e g = 20 com
diferentes tempos de permanéncia na temperatura do
ensaio apos deformacgao.

Para a textura, até 30 segundos de espera
nenhuma mudanga significativa acontece
para todos os agos e ambas temperaturas.
Somente apds 300 segundos € que a textura
comega a mudar, principalmente para o aco 11 Cr Ti, mas muito menos para os
outros dois estabilizados ao Nb.

2.4 Discussao

Nas condicbes testadas aparece claramente o efeito mais forte do nidbio no
comportamento dos materiais em comparacao ao titdnio, mesmo para valores
intermediarios de niébio (agco 11 Cr TiNb). Até 1000°C o nidbio aumenta a
resisténcia por meio do endurecimento por solugcao sélida e também pela reducéo ou
bloqueio da migragdo dos contornos de graos pelo efeito de Drag (dificuldade do
arraste de impurezas pelo contorno de gréo). Este comportamento é explicado pela
menor solubilidade do niébio na ferrita (ao redor de 10 vezes menos soluvel que o
titdnio). A acao do nidbio entdo reduz o crescimento de grdo, aumenta a resisténcia
e atrasa a recristalizagao dinamica. O valor de ANb mais elevado para o aco 11 Cr
Nb explica entdo este comportamento. Acima desta temperatura, a energia estocada
por deformacao € mais baixa (devido a alta taxa de recuperagéo) e o efeito de Zener
Pinning (dificuldade do contorno de grdo para se liberar de precipitados que
imgedem sua migracao) pelos precipitados (NbCN, TiN ou TiC) é também observado
®.% 0O mecanismo passa a ser entdo uma mistura entre endurecimento por solugdo
sélida e efeitos de Drag e/ou Pinning. Este comportamento pode ser estendido



mesmo para 0s ensaios com tempo de permanéncia apds deformacdo, onde o
niébio se mostra também bastante eficaz na redugdo ou mesmo bloqueio da
migracéo dos contornos e subcontornos de gréo.

A ocorréncia de um patamar de tensdo nas curvas tensdo-deformacdo pode ser
explicado através da evolugcdo da textura e da microestrutura. Os resultados
mostram uma forte presenca de grdos e subgraos fragmentados e com textura
quase aleatéria durante este transiente. Apds este patamar, a componente D2
comega a ser mais proeminente que as outras orientagdes e, como consequiéncia de
seu baixo fator de Taylor, a tensdo comeca a diminuir até atingir um regime
estacionario em deformagdes bem elevadas, quando a intensidade da componente
D2 se estabiliza ao redor de 60% na maioria dos casos. Entretanto, apds o patamar,
0s graos e subgraos com orientagdo D2 crescem e o tamanho de grao médio geral
também aumenta.

As curvas tensao-deformagao destes materiais sado tipicas do fendbmeno de
recristalizacao dindmica continua (CDRX). A analise microestrutural da suporte a
esta conclusdo, uma vez que sao observados “cristalitos” uniformemente distribuidos
no regime estacionario. As presentes observagbes s&do similares aquelas
previamente apresentadas por Montheillet para o aluminio e por Baczynski para o
ferro-a. e acos IF @7,

As texturas de CDRX exibem uma forte intensidade da componente D2

({1 12}<111>) para todos os acos deformados no sentido de cisalhamento negativo.
Esta orientacdo € considerada do tipo auto-simétrica com relagdo ao cisalhamento
simples prescrito pelo ensaio de tor¢gdo e a mesma ja tinha sido observada em
outros acos ferriticos (). De acordo com estes autores, as orientagbes D1/D2
possuem o0s mais baixos fatores de Taylor quando comparadas com as outras
orientagbes também presentes (E1, E2 e F), mas isso somente nao justificaria o
comportamento observado. Um outro ponto entdo a ser considerado € a baixa
rotacdo dos eixos cristalograficos destas componentes ®_ A formacdo da textura
pode ser entdo atribuida ao mecanismo de crescimento dos grédos que possuam ao
mesmo tempo baixa energia estocada (menor fator de Taylor) e baixa taxa de
rotagao dos eixos cristalograficos.

Comparando os diferentes acos, a mais fraca textura de D2 em mais altas
temperaturas sugere que o niébio diminui a taxa de migragado dos contornos de gréo
e portanto, retarda a cinética da CDRX, mas uma alta quantidade de niébio em
solugao solida (ANb) é necessaria para que este comportamento acontega.

3 CONCLUSOES

A recristalizagdo dinamica continua CDRX acontece em acos inoxidaveis ferriticos
estabilizados. As microestruturas apresentam “cristalitos” (como novos graos)
uniformemente distribuidos e ndo se observam vestigios da microestrutura original
apos altas deformacdes. As curvas tensao-deformacido apresentam uma tensao
maxima seguida por um patamar intermediario onde a microestrutura esta
fragmentada e a textura aleatéria. Apds este patamar, a componente D2

{TT2}<1 11> comega a ficar mais intensa e a tensédo diminui até se atingir o regime
estacionario em deformacdes bastante elevadas.

A textura tipica de CDRX em tor¢ao para os agos ingx_idéveis ferriticos estabilizados
em deformacbes elevadas € a orientacdo D2 {1 12}<111> para cisalhamento
negativo, podendo sua formacéo ser atribuida ao mecanismo de crescimento dos



graos que possuam ao mesmo tempo baixa energia estocada (menor fator de
Taylor) e baixa taxa de rotacédo dos eixos cristalograficos.

O efeito do nidbio foi evidenciado como o principal fator para as maiores tensées e
os menores tamanhos de grdo, possuindo uma forte tendéncia a promover o
endurecimento e retardar a recristalizacdo dindmica durante a torcao a quente. Este
efeito é justificado principalmente pelo endurecimento por solugdo sdlida e pelo
efeito de Drag (arraste de impurezas) sobre o crescimento de grao.
Comparativamente aos agos estabilizados apenas ao titdnio, a adicao de nidbio é
mais eficiente para promover o enfraquecimento da componente D2 em
temperaturas mais elevadas.
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DYNAMIC RECRYSTALLIZATION DURING HOT DEFORMATION
OF FERRITIC STAINLESSES STEELS STABILIZED WITH
NIOBIUM AND TITANIUM

Tarcisio Reis de Oliveira "
Frank Montheillet

Abstract

The study was carried out to understand the mechanisms occurring during dynamic
recrystallization of hot deformed 11% chromium stabilized ferritic stainless steels and
to compare the behaviour induced by various types of stabilization. The tests were
performed at 900 and 1050°C at various strains and with holding times after
strainning. For all test conditions, microstructures and textures were investigated by
EBSD. As conclusion, niobium has a more pronounced influence on hardening than
titanium during hot deformation, which was explained to be due to solid solution
strengthening and also to the reduction or stopping of grain boundary migration by
solute drag effect. It was observed that continuous dynamic recrystallization (CDRX)
operates in all materials starting at the onset of straining. @ The D2 component,

{112}<111>, was found as the major texture component at the steady state for the
torsion tests carried along the negative shear direction. It was likely to be formed by
the combination of straining and growth of the grains exhibiting both low stored
energy and low rotation rate of the crystallographic axes.

Keywords: Ferritic stainless steel; Dynamic recrystallization; Hot deformation;
Stabilization; Niobium.
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