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Resumo

Os acos inoxidaveis ferriticos estabilizados requerem um bom desempenho nas operacdes de estampagem.
Portanto, é necessario o conhecimento da formacgdo de sua textura, que depende da laminagdo a quente, a frio e
recozimento. Este trabalho avalia a evolucao microestrutural do aco inox ferritico AISI 430 estabilizado com nidbio
laminado a frio com reducao de 80% seguido de recozimentos isécronos em temperaturas de 400°C a 1000°C. A
quantificacdo da recristalizacao foi feita através da fracdo recozida em fungao da temperatura, obtida pela curva de
microdureza Vickers. Foi usada microscopia eletrénica de varredura e difracdo de elétrons retroespalhados (Electron
Back Scatter Diffraction - EBSD). Concluiu-se que para um encharque de 900s a recristalizagdo se inicia a 700°C, e a
750°C o aco se encontra completamente recristalizado, alcangando um tamanho de grao de 8,5 um.

Palavras-chave: Aco inoxidavel ferritico; Laminacao a frio; Recristalizacao; Difracao de elétrons.

INVESTIGATION ON THE ASSESSMENT OF THE ANEALING
EVALUATION OF THE 430E FERRITIC STAINLESS STEEL

Abstract

Ferritic stainless steels may require good stamping properties. In order to achieve the best performance it is
necessary to know its texture behavior during hot and cold processing. The present work, investigated the microstructural
evolution of niobium-stabilized ferritic stainless annealed steel after 80% thickness reduction. Samples were taken from
work hardened condition and isochronous annealed at the temperature range of 400°C to 1000°C. The recrystallized
volume fraction has been reported as the softened fraction measured by Vickers microhardness in each temperature.
Data analysis was also supported electron backscatter diffraction (EBSD). Results show that the crystallization begins at
700°C for a soaking time of 900s. At about 750°C the steel is fully recrystallized and having grain size of 8,5 um.
Keywords: Ferritic stainless steel; Cold rolling; Recrystallization; EBSD.

I INTRODUCAO

Acos inoxidaveis ferriticos sao aplicados em
diferentes setores como industrias de aclcar e alcool,
usinas de energia, soldas, escapamentos de automo-
veis, construciao civil, eletrodomésticos e utensilios
para cozinha [1-6]. A adi¢ao de Nb e Ti é basicamente
destinada a estabilizar os intersticiais (C e N) e evitar a
precipitacao de carbetos de cromo durante a soldagem e
evitar a corrosao por sensitizacao [1,2]. Quando compa-
rados aos acos inoxidaveis austeniticos, os acos ferriticos

apresentam maior limite de escoamento, baixo coefi-
ciente de encruamento e menor ductilidade [I]. Assim,
os acos inoxidaveis ferriticos sio menos adequados que
os austeniticos em aplicagées de conformacao a frio, pois
os carbonitretos de nidbio afetam o processo de recu-
peracao e recristalizacdo do aco [1,5,7,8]. A presenca
de particulas grosseiras de tamanho médio superior a |
Mm favorece a nucleacdo durante a recristalizacao [I],
ou seja, apds o inicio da recristalizacao, os mecanismos
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de rearranjo de deslocacdes sao facilitados, formando
regides livres de defeitos associadas a contornos de alto
angulo com alta mobilidade e capaz de migrar rapida-
mente sobre a matriz encruada ou recuperada [2,9,10].
O equivalente a 10% da energia despendida na laminagao
a frio é armazenado no material na forma de defeitos
cristalinos [2,9,10]. Esses defeitos localizam-se préximo
a essas particulas, o que aumenta o potencial de recrista-
lizagao local. Regides que possuem grande quantidade de
defeitos cristalinos sdo as regioes de heterogeneidade de
deformacao (bandas de cisalhamento e de deformacgao),
que sao favoraveis a ocorréncia de nucleacao [7,8,11]. A
formacao de textura pronunciada ocorre devido as condi-
¢oes de processamento do material, tais como laminacao
e recozimento [1,2,5-8]. O comportamento mecanico de
materiais policristalinos é afetado consideravelmente pela
sua textura [5,9,10].

A medicdo da textura por EBSD, é reportada na
literatura como uma técnica eficiente [12]. Por sua vez,
o fendmeno da recristalizagcdo é quantificado por curvas
do tipo sigmoidal, representando a fracao recristalizada
versus o tempo. A temperatura de recristalizacao pode
variar, ou seja, a recristalizacdo tende a ocorrer mais
rapidamente a temperaturas mais altas e demorar mais a
temperaturas mais baixas [10].

Neste trabalho foram avaliadas as condicoes de
recristalizacdo do aco inox ferritico 430 estabilizado ao
niébio apés laminacao a frio e recozimentos isécronos. A
metodologia inovadora utilizada neste trabalho consiste
em comparar as técnicas convencionais de medicao de
dureza e fracao recristalizada ao longo do processo com a
técnica de andlise via difracao de elétrons retroespalhados,
EBSD. O referido aco inox teve sua microestrutura carac-
terizada pelo ensaio de microdureza Vickers e pela técnica
de EBSD, partindo-se da condigao de recozido apés lami-
nacao a quente.

2 METODOLOGIA

Foi utilizada uma tira com 4,32 mm de espessura de
aco inoxidavel ferritico AlSI 430, estabilizado com niébio,
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 0,0249%N. A laminacdo a quente
foi realizada em temperaturas entre 800 e 1000°C, com
posterior recozimento. O material recozido foi entao
submetido a laminacdo a frio até uma reducio de 80%
da espessura em laminador de laboratério instrumentado
com células de cargas de compressao e interface analé-
gica/digital. Pequenas tiras foram retiradas com 1,0 cm de
largura para os recozimentos isécronos de 900 s em um
forno tipo mufla, na faixa de 400°C a 1000°C e resfriadas
ao ar. As micrografias foram obtidas por microscopia
optica e de varredura (MEV).

Foram feitos ensaios de microdureza Vickers com
carga de 0,98 N e tempo de penetracao de 10 s. As amos-
tras para microscopia eletronica foram polidas com pasta
de diamante até 0,25 um e posteriormente com silica
coloidal de 0,04 um para eliminagcdo da camada de defor-
macdo. O processamento das imagens obtidas por EBSD
foi feito por meio do software OIM, versao 6.1.3. Assim,
obteve-se a fracao de graos recristalizados por meio do
software Image-Pro Plus, versao 6.0.

3 RESULTADOS

3.1 Metalografia

AFigura | ilustra a microestrutura da amostra lami-
nada a quente e recozida. Percebe-se claramente os graos
poligonais na amostra e o alinhamento dos carbonitretos
de Nb (particulas claras na Figura Ib).

Figura |. Microestrutura da amostra (a) laminada a quente e recozida (MEV). (b) Mapas de orientacao obtidos via EBSD com a direcao de
laminacéo (DL) na horizontal.
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A Figura 2 mostra a microestrutura das amostras
laminadas a frio com 80% de reducao e apds recozimentos
a 700°C, 750°C, 900°C e 1.000°C, respectivamente,
durante 900 s. Observa-se a nucleagéo e o crescimento do
grao ferritico conforme a temperatura aumenta de 700°C,
Figura 2a até 900°C, Figura 2d.

3.2 Fracao de Amaciamento Apos Recozimentos
Isécronos

O grafico da Figura 3 mostra uma clara reducao
da microdureza Vickers por volta de 700°C. Nota-se uma
diminuigdo de dureza a partir de 650°C e de forma acen-
tuada a partir de 700°C. Por sua vez, a partir de 800°C
nao sao observadas grandes mudangas, isto é, o processo
de recristalizacdo esta completo. Estas observagoes estao
compativeis com as micrografias mostradas na Figura 2.

Mesmo ocorrendo o crescimento de grao a partir
de 800°C, como ilustra as Figuras 2b a 2d, ndo ocorreu a
queda de dureza, conforme mostra a Figura 3. Embora
os resultados nao permitam afirmar, o leve aumento de
dureza até 600°C é explicado pela precipitacio do carbo-
nitreto de Nb [13].

e L4 NGy

s

20 um

A partir dos valores obtidos para microdureza, é
possivel obter a fracio amaciada em cada temperatura
segundo a Equacao |:

H,-H
A=—2= X

“H.oH, W

Onde He é a dureza do material encruado, Hr
dureza do material recristalizado e H_ dureza do ago na
condigao em questido. Os dados aparecem na Figura 4. A
fracdo total de amaciamento é obtida para a temperatura
de 800°C em consonancia com outros autores [5,7,8].

3.3 Cinética de Recristalizacao

Para estudo da cinética de recristalizacao foram
selecionadas as amostras recozidas em temperaturas de
600°C, 650°C, 700°C, 750°C e 850°C analisadas por meio
do difratémetro EBSD. Conforme era esperado pelos
resultados de microdureza, os tons de cinza representam
a fragdo recristalizada, Figura 5, e as transformagoes

ocorrem a temperaturas acima de 700°C.

ND

Figura 2. Microestrutura das amostras apds recozimento a (a) 700°C, (b) 750°C, (c) 900°C e (d) 1000°C durante 900 s. Ataque: Reativo de

Vilella.
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Figura 3. Microdureza Vickers em fungao da temperatura de reco-
zimento.
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Figura 4. Fracdo amaciada em fungdo da temperatura de recozi-
mento.

3.3.1 Calculo da fracao recristalizada utilizando
analise de imagens

A Figura 6 mostra a evolucdo do processo de
recristalizacdo. As areas em azul representam as regioes
recristalizadas e as areas em vermelho as regides encru-
adas. Diferentemente do procedimento adotado por Costa
[8], tomou-se o cuidado de nao considerar os contornos
de graos como regides encruadas. Metodologia seme-
Ihante também foi adotada por Black e Higginson [14]. Os
resultados da fracao recristalizada em funcao da tempera-
tura estao tragados na Figura 7.

Na Figura 7 também é possivel estabelecer uma
equivaléncia entre os métodos de microdureza e analise
de imagem por computador, usados neste trabalho para
acompanhar a evolugao da recristalizacao em funcao da
temperatura de recozimento. Foi medido o tamanho
médio dos graos para as amostras recozidas a partir da
temperatura de 700°C (método de contagem de graos
manual, cerca de 150 graos por amostra). Na Figura 8
tem-se aproximadamente 8,5 um a 750°C.

A Figura 9 ilustra as amostras laminadas a frio
com 80% de reducio e apds serem recozidas a 700°C,
750°C e 850°C. Percebe-se um forte poder de nucleaciao
das particulas de carbonitretos de Nb no processo de
recristalizacdo - inicio do processo, ou seja, na etapa de
nucleacdo (Figura 9b regido inferior - seta). Por sua vez os
nucleos também sao formados nas bandas de deformacao
e contornos de graos (Figura 9b regiao superior - seta).
Apbs a recristalizacdo e crescimento de grio a 750°C e
850°C ainda existe interacdo dos carbonitretos de Nb e
contornos de graos (Figuras 9c e 9d)

Figura 5. Imagens em tons de cinza obtida pela andlise de imagem feita pelo software OIM. As setas indicam a direcao de laminagéo, DL.
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Figura 6. Imagens analisadas pelo programa para obtencao da fragao recristalizada com ampliacao de 1000x.
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Figura 7. Fracao recristalizada em fungao da temperatura de reco-
zimento.
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Figura 8. Tamanho médio de grao para as amostras recozidas a par-
tir de 700°C por 900s.

4 DISCUSSAO

A andlise da Figura | revela uma microestrutura
recristalizada com graos poligonais e carbonitretos de Nb
alinhados segundo o eixo da laminacio a frio. E possivel
observar a nucleacdo e o crescimento do grao ferritico
conforme a temperatura aumenta de 700°C, Figura 2a até
900°C, Figura 2d.

A analise das Figuras 3 e 4 evidencia que a amostra
comeca perder dureza de forma acentuada e, portanto,
a recristalizar-se por volta de 650°C. Nesta etapa esta
também incluido o efeito da recuperacao entre as tempe-
raturas de 700°C e 750°C ha uma reducdo acentuada da
microdureza, e também da fracdo recristalizada. A partir
de 750°C o processo de reducdo de dureza é pouco
expressivo, Figura 3. Esse comportamento estavel, signi-
fica que a recristalizacdo total da amostra recozida por
900s, acontece a partir de 800°C, de uma forma seme-
Ihante ao que é reportado por Siqueira et al. [2]. Abaixo
de 600°C (Figura 4) é possivel observar um amaciamento
negativo o qual nao existe, mas pode ser explicado devido
a presenca do carboneto de Nb que aumenta a dureza do
material.

A presenca de heterogeneidades de deformacao,
tais como bandas de deformacgao [2,6] sao mais bem
evidenciadas nas amostras cujo recozimento € inferior a
temperatura de 750°C, como na Figura 9b.

Na Figura 9b, a micrografia da amostra de 700°C
ilustra o processo de nucleagdo dos graos. A nucleacao
ocorre preferencialmente nas regides de maior energia,
bandas de deformacao, contornos de grao e em preci-
pitados como os carbonitretos de Nb. Esses podem ser
observados na Figura 9b. Alguma heterogeneidade com
relacao ao tamanho de grao é verificada nas micrografias
da amostra recozida a 750°C (Figuras 2b e 5d).
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RD

Figura 9. (2) Amostra laminada a frio com 80% de reducéo e recozida por 900 s, (b) 700°C, (c) 750°C e (d) 850°C. As particulas claras sao

carbonitretos de Nb. Ataque: Reativo de Vilella.

Por meio de analise de imagem (Figura 6) foi
possivel tragar a curva de porcentagem recristalizada em
funcdo da temperatura. A curva de fracao recristalizada
(Figura 7) seguiu uma tendéncia sigmoidal, assim como a
curva de fragdo recristalizada.

A Figura 8 mostra uma tendéncia de crescimento
linear do tamanho de grao com a temperatura.

Nas micrografias das Figuras 9b a 9d), correspon-
dentes as amostras recozidas a 700°C, 750°C e 850°C, se
observa a nucleagdo junto as particulas de carbonitretos,
bem como a forte interagdo destas com o contorno de
grao da ferrita. Essas particulas Nb(CN) constituem sitios
preferenciais para a nucleagao, conforme ja foi repor-
tado em trabalho anterior [3]. A nucleacdo de novos
graos proximos a precipitados também foi reportado por
Sinclair [7] em um aco inox ferritico estabilizado com Ti,
quando se observou precipitados de Ti(C,N) localizados
nos contornos de graos.

5 CONCLUSOES

O presente trabalho avaliou as condicées de recris-
talizacio do aco inox ferritico 430 estabilizado com niébio
apés laminagao a frio e recozimentos isécronos. Foram
comparadas as técnicas convencionais de medicao de

dureza e fragao recristalizada ao longo do processo com a
técnica de analise via difragao de elétrons retroespalhados,
EBSD.

A metodologia convencional de obtengao da curva
de fracao recristalizada (medida pela microdureza) versus
temperatura de recristalizacao aproximou-se razoa-
velmente daquela tracada pelo método de difracao de
elétrons retroespalhados. A recristalizacdo do aco inoxi-
davel AISI 430 estabilizado com Nb inicia-se a 650°C e é
concluida por volta de 800°C.

Os resultados obtidos por microscopia eletronica
de varredura bem como por elétrons retroespalhados
confirmaram que as bandas de cisalhamento, assim como
os contornos de grao, sao sitios preferenciais para a nucle-
acado durante o processo de recristalizacao.

Foi comprovado que a nucleacao é facilitada pela
presenca de particulas de carbonitretos de Nb.
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