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Resumo

O aco inoxidavel ferritico tipo 430 estabilizado com Nb, com e sem recozimento apds
laminacdo a quente, foi laminado a frio e submetido a recozimentos isotérmicos em
temperaturas de 650, 700, 750 e 800°C por tempos variando entre 10 e 86400 s. A
quantificagdo da fracdo recristalizada foi realizada pelo modelo de JMAK e pela
microdureza ao longo do recozimento. A evolugcdo da textura foi analisada via
técnica de EBSD. Ocorreu o refino de grao apds a recristalizagao, resultando em um
tamanho médio de 8 um. A temperatura de recristalizacdo aconteceu a 750°C e
esta teve maior efeito na recristalizacdo que o tempo. Os expoentes de Avrami se
situaram entre 0.8 e 1.2, significando nucleacdo em contorno de grao. A taxa de
nucleacdo e de crescimento do grédo diminuiu continuamente com o tempo. Em
relagdo a textura, observou-se um aumento da intensidade das componentes
(111)[121] e (111)[011] da fibra y e diminuicdo na intensidade da fibra o de
deformacdo. Um modelo de cinética de recristalizacdo do aco tipo 430 estabilizado
com nidbio que leva em conta os processos de nucleacao e crescimento foi obtido.
Palavras-chave: Aco inoxidavel ferritico; Laminagao a frio; Recristalizagdo; EBSD.

KINETIC AND DEVELOPMENT OF STAINLESS STEEL TEXTURE FERRITIC AISI 430
STABILIZED WITH NIOBIUM, COLD ROLLED AND SUBMITTED TO ANNEALING
ISOTHERMAL

Abstract

The ferritic stainless steel type 430 stabilized with Nb, with and without annealing after
hot rolling, was cold rolled and isothermal annealing at temperatures of 650, 700, 750
and 800°C for times ranging between 10 to 86400 s. The quantification of the
recrystallized fraction was performed by the model of JMAK and by the microhardness
along the annealing. The evolution of the texture was analyzed via EBSD technique. The
grain refining occurred after recrystallization, resulting in a final average size of 8 um.
The recrystallization temperature occurred at 750°C and this effect was higher than the
recrystallization time. The Avrami exponent was between 0.8 to 1.2. The nucleation rate
and grain growth decreased continuously with time. In texture analysis, there was an
increase in intensity of the components (111)[121] and (111)[011] of y fiber and
decrease in intensity of the a fiber. A recrystallization kinetics model of the steel type 430
stabilized with Nb, which takes into account the nucleation and growth processes was
obtained.
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1 INTRODUCAO

O alto teor de cromo e a adicao de elementos de liga como nidbio (Nb) e titanio (Ti)
conferem aos acgos inoxidaveis ferriticos uma alta resisténcia a corrosdo e boa
resisténcia mecanica. O ago tipo AlSI 430 estabilizado com Nb possui melhor
soldabilidade e formabilidade devido a formacao dos carbonitretos de Nb distribuidos
de maneira homogénea na matriz ferritica [1]. Porém, quando comparados aos agos
inoxidaveis austeniticos, os acos ferriticos apresentam maior limite de escoamento,
baixo coeficiente de encruamento e menor ductilidade, possuindo menores niveis de
conformabilidade [1,2].

A presenca de particulas grosseiras de tamanho médio superior a 1 um favorece a
nucleagao durante a recristalizacao [1], ou seja, ap6s o inicio da recristalizacéo, os
mecanismos de rearranjo de discordancias sao facilitados, formando regides livres
de defeitos, associadas aos contornos de alto angulo com alta mobilidade e capazes
de migrar rapidamente sobre a matriz encruada ou recuperada. Parte da energia
despendida na laminacao a frio é armazenada no material na forma de defeitos
cristalinos [3]. Esses defeitos localizam-se proximo a essas particulas, o que
aumenta o potencial de recristalizacdo local. Regides que possuem grande
quantidade de defeitos cristalinos sdo as regides de heterogeneidade de deformacao
(bandas de cisalhamento e de deformacao), favoraveis a ocorréncia de
nucleagéo [4]. A nucleacdo também é favorecida pela anisotropia, ou seja, pela
orientacao preferencial dos graos. A formacao de textura pronunciada ocorre devido
as condi¢des de processamento do material, tais como laminagcédo a quente, a frio e
recozimento [5].

O comportamento mecéanico de materiais policristalinos € afetado consideravelmente
pela sua textura cristalografica. A medicdo adequada da textura pode ser obtida pela
técnica de difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD) [6]. Por sua vez, o
fenbmeno da recristalizacdo € quantificado por curvas do tipo sigmoidal,
representando a fragao recristalizada versus o tempo. A cinética de recristalizacdo
pode também ser analisada por meio da temperatura, obtendo o mesmo
comportamento quando se varia o tempo de recozimento [7].

O controle da microestrutura e da textura cristalografica é essencial para melhorar as
propriedades mecanicas e a conformabilidade dos acos inoxidaveis ferriticos.
InUmeras pesquisas foram realizadas nas ultimas décadas com o propésito de
melhorar as propriedades mecanicas desses acos, principalmente seu
comportamento em estampagem profunda e a eliminagédo e reducédo da formacgéo de
estrias, objetivando, assim, melhorar o acabamento superficial apés o processo de
conformagéo.

Neste trabalho foram avaliadas a microestrutura do aco inoxidavel ferritico AlSI 430
estabilizado com Nb e, a partir da laminacao a frio e dos tratamentos térmicos de
recozimentos isotérmicos, as condi¢cdes de recristalizacdo e a evolucao da textura
cristalografica. Uma avaliacdo microscépica dos processos de restauracdo foi
estudada para se estabelecer uma relacdo entre as texturas cristalograficas e a
evolugdo microestrutural visando a comparacdo das condi¢des iniciais do aco, ou
seja, amostras provenientes da bobina laminada a quente com e sem recozimento
intermediario.
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2 MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas amostras do aco inoxidavel ferritico AlSI 430, estabilizado com Nb
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. Foram
trabalhadas duas séries de amostras como fornecidas, a primeira laminada a quente
(espessura de 4,5 mm) e a segunda laminada a quente e recozida (espessura de
4,3mm).

As amostras foram laminadas a frio até uma redugdo de 80% da espessura. A
laminacgao a frio foi composta por 12 passes para as amostras como fornecidas nao
recozidas e por 14 passes para as recozidas. O perfil térmico foi realizado a fim de
se obter o tempo de aquecimento das amostras. Os recozimentos isotérmicos foram
realizados nas temperaturas de 650, 700, 750 e 800°C e tempos variando entre 10 a
86400 s, tabelas 1 e 2. Foram analisadas também as amostras como fornecidas e
encruadas das duas condi¢des, totalizando 61 amostras.

Tabela 1: Esquema dos Tratamentos Térmicos de Recozimento para a Condigdo Nao Recozida

Temperatura (°C) Tempo de Recozimento (s)

650 300 900 1800 3600 7200 10800 14400 86400
700 10 100 300 900 1800 3600 7200 14400
750 10 50 100 300 900 1800 3600 7200
800 10 100 300 400 550 700 900

Tabela 2: Esquema dos Tratamentos Térmicos de Recozimento para a Condi¢ao Recozida

Temperatura (°C) Tempo de Recozimento (s)

650 300 900 1800 3600 7200 10800 14400 86400
700 10 100 300 900 1800 3600 7200 14400
750 10 100 300 900 1800 3600 7200

800 10 100 300 400 550 700 900

ApGs o recozimento as tiras foram cortadas embutidas a quente para a analise da
secao longitudinal longa. Para a caracterizagdo microestrutural, via microscopia
Optica e eletrbnica de varredura, as amostras foram lixadas e polidas. O ataque da
superficie polida foi feito com reativo de Vilella. J& para a realizacdo dos exames no
EBSD utilizou-se o polimento com silica coloidal em politriz automética.

O tamanho de grédo foi medido determinando-se a é&rea de cada um e,
posteriormente, extraindo a raiz quadrado do valor médio. Foram medidos pelo
menos 100 graos por amostra. Foram realizados os testes de microdureza Vickers,
com tempo de penetracao de 10 s e carga de 2,94 N (300 g¢f). De forma indireta,
apds a medicao dos valores médios de microdureza, foram construidas as curvas de
fracdo amaciada em fungdo do tempo de recozimento. Admitiu-se que a fragéo
amaciada pode ser dada como a fracdo volumétrica recristalizada e a mesma foi
calculada de acordo com a equagao 1, onde HVe é a microdureza do material
encruado, HVr do material completamente recristalizado e HVx é a do material
recozido a uma certa temperatura por um determinado tempo [8].

~ HVe—HV,

(1)
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A cinética de recristalizacao via metalografia quantitativa foi realizada pelo modelo
de JMAK (Eq.2). A fracao recristalizada foi medida por contagem de pontos (Norma
ASTM E:562-08 [9]). O calculo de expoente de Avrami (n) foi obtido, pela
linearizacdo de Xv em funcdo do tempo, In[In(1/1-Xv)] versus In t. O coeficiente
angular da reta fornece o valor de n, assim como o parametro B [10].

Xv=1-exp (Bt") (2)
A area interfacial estendida por unidade de volume Svex € dada pela Eg. 3 em que Sy

é a area interfacial por unidade de volume entre a regido deformada e recristalizada
e é dado por Sv = 2/D e Svex = Ct™[11].

Svex = _ (3)

A taxa de crescimento é determinada pela Eqg. 4, que estima uma taxa de migracao
média usando parametros estereoldgicos [11].

G= % k. tk-m-1 (4)

A taxa de nucleagéo para cada tempo de recozimento é dada pela Eq. 5, em que Ky
€ um fator dependente da geometria e ' € a fungdo gama. A taxa de nucleacéo real
é dada pela a Eq.7 [11].

. __ 8B I'(n+1) 3m—-2n-1

N = Ky.P3 ' [(F(sn—3m+1)f(3m—2n) ! ”
~ 2B (n

p=2 .(n_m) ©

N(t)real = N(t)(l-XV) (7)

A microtextura foi realizada via EBSD nas amostras como fornecida, encruada e
recozidas a 650, 700, 750 e 800°C. Nas amostras recozidas a microtextura foi
avaliada nos tempos de inicio, meio e fim da recristalizacao de cada temperatura. As
amostras recozidas a 800°C apresentaram completamente recristalizadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Microestrutura e Textura

A evolucao da microestrutura e da textura ao longo do recozimento € mostrada nas
figuras 1 e 2 para as amostras como fornecidas laminadas a quente nao recozida e
recozida, respectivamente. Neves e colaboradores [12] avaliaram a evolugcdo da
microestrutura e da textura ao longo do recozimento isécronos do ago inoxidavel
ferritico tipo 430 estabilizado com Nb. O presente trabalho segue a linha de pesquisa
variando ndo so6 a temperatura como também o tempo.

Com o recozimento subcritico, a energia armazenada durante a deformagéo a frio
age como forgca motriz para o inicio da recristalizacdo e novos graos nucleiam a
partir das heterogeneidades de deformacgéo [3]. Nas micrografias da figura 1: A, D e
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G os graos se encontram deformados e alinhados na diregdo de laminagao.
Ressalta-se que apesar de o tempo em que a amostra submetida ao recozimento a
650°C ser consideravelmente significativo para que se inicie e se desenvolva o
processo de recristalizacao (15 minutos), ndo se evidenciou mudancga significativa
no estado da matriz, ou seja, de encruada para recristalizada. Esse fato é explicado
pela temperatura de recozimento ser muito baixa, diminuindo a velocidade de
recristalizacdo. Ja nas amostras D e G (Figura 1) pode-se identificar nas
micrografias o inicio da nucleagédo de alguns graos em tempos menores que 900 s
devido ao aumento da temperatura de recozimento. Vale ressaltar que um
acréscimo de 50°C na temperatura de recozimento acelera o processo de
recristalizacdo de maneira consideravel.

As micrografias da figura 1 B, E e H caracterizam um estado parcialmente
recristalizado em que os grdos se encontram nucleados a partir das bandas de
deformacdo. Os precipitados estao distribuidos de forma heterogénea na matriz e se
encontram alinhados ao longo da direcéo de laminacao.

As amostras que sao representadas pelas micrografias C, F e | se encontram quase
que completamente recristalizadas. Pela visualizagdo da microestrutura pode-se
garantir a completa recristalizacdo das amostras, mas os dados das medicOes da
fracao recristalizada via metalografia quantitativa e via fragcdo amaciada, que serao
mostrados adiante, mostram que essa afirmacdo nao é verdadeira. Nessas
micrografias (Figuras 1 e 2) observam-se os precipitados distribuidos de maneira
homogénea ao longo da matriz. A microestrutura das amostras como fornecidas
recozidas possui graos ligeiramente maiores e com tamanho mais homogéneo do
que as das amostras como fornecidas nao recozidas. Os precipitados estdo mais
bem distribuidos ao longo de toda a matriz. O tratamento térmico de recozimento
realizado ap6s a laminagdo a quente leva a uma maior homogeneidade em sua
estrutura.

A evolucao da textura (Figuras 3 e 4) revelou uma diminuicdo das componentes
pertencentes a fibra a e aumento das componentes pertencentes a fibra y. Nas
amostras designadas pelas letras B, E e H o processo de recristalizacdo se encontra
em evolucdo e ocorre a diminuicdo das componentes que caracterizam o material
deformado e o aumento daquelas que caracterizam o material recristalizado. As
amostras designadas pelas letras A, D e G apresentaram a mesma textura
caracterizada pela presengca da componente (112)[110]. Apds a completa
recristalizacdo (amostras C, F e |) a textura predominante sdo as componentes
pertencentes a fibra y: (111)[121] e (111)[112] que aparecem mais intensas e
(111)[011] e (111)[110] em menor intensidade.
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Figura 2: Evolugéo da microestrutura das amostras recozidas.

Tabela 3: Ndo Recozidos

ACO 430-Nb Nao Recozido

Temperatura | Tempo
Amostras (°C) (s)
A 650 900
B 650 14400
C 650 86400
D 700 10
E 700 900
F 700 14400
G 750 10
H 750 50
| 750 900

Tabela 4: Recozidos

ACO 430-Nb Recozido
Temperatura | Tempo
Amostras (°C) (s)
A 650 900
B 650 14400
C 650 86400
D 700 10
E 700 900
F 700 14400
G 750 10
H 750 100
| 750 900
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Figura 4: Evolugdo da textura das amostras recozidas.
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3.2 Cinética de Recristalizacao

Os valores de HVe e de HVr, utilizados para o calculo do amaciamento das
amostras da série ndo recozidas foram 296 HV e 166 HV, respectivamente. Ja para
as amostras como fornecidas recozidas foram 294 HV e 166 HV. As microdurezas
correspondentes a incégnita HVx da Eq.1 sdo as microdurezas do material ao longo
do recozimento. As figuras 5 e 6 mostram as sigmoides obtidas via fragdo amaciada
e via metalografia quantitativa (Eq.2) e a linearizagdo das mesmas das duas séries
de amostras. A linearizagdo das curvas da fracdo amaciada com o tempo foi
realizada com o objetivo de se comparar os valores do expoente de Avrami da
cinética de recristalizacdo via fragdo amaciada com a via metalografia quantitativa.
Os valores da constante B e do expoente de Avrami (n) obtidos pelos dois métodos
sédo listados na tabela 7.

650°C
700°C

m 650°C

100 4 -

0,54 50

Fracao Recristalizada
Fragéo Recristalizada

0,04

T T T T T T T T
1 10 100 1000 10000 100000 1 10 100 1000 10000 100000
Tempo (s) Tempo (s)

(a) (b)

= 650°C = 650°C
e 700°C °
1,04 A 750°C m 100 4 A

0,54 50

Fragcdo Amaciada (%)
Fragdo Amaciada (%)

T T T T T T T T T h
1 10 100 1000 10000 100000 1 10 100 1000 10000 100000
Tempo (s) Tempo (s)

(c) (d)

Figura 5: Fracdo recristalizada via metalografia quantitativa: (a) ndo recozidas. (b) recozidas. Via
fracdo amaciada: (c) ndo recozidas. (d) recozidas.

Os valores dos parametros C e m sdo encontrados através do célculo de Svex em
funcdo do tempo de recozimento. Realizando a linearizacdo da equacao Svex =
C*t*m (Figura 7) obtém-se uma reta na qual o coeficiente angular € o valor de m e a
intersecao da reta com o eixo das ordenadas é igual a logC. A tabela 8 mostra os
valores de m e C obtidos. E as Figuras 8, 9 e 10 mostra a taxa de crescimento e de
nucleacao para cada condicédo de tratamento.
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Figura 6: Linearizagdo segundo o modelo JMAK via metalografia quantitativa: (a) nao recozidas. (b)
recozidas. Via fragdo amaciada: (c) ndo recozidas. (d) recozidas.

Tabela 5: Valores de n e B para a cinética de recristalizacdo do aco inoxidavel ferritico tipo 430
estabilizado com niébio.
Comparacao da Cinética de Recristalizagao

Via Fragcao Amaciada Via Metalografia Quantitativa

Nao Recozidas Recozidas Nao Recozidas Recozidas

650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C 650°C 700°C  750°C
n 0,95 0,85 0,89 1,02 0,85 1,16 0,94 0,78 0,99 0,98 1,17 1,23

B 0,00006 0,0037 0,017 0,00003 0,0025 0,0038 0,000053 0,01 0,124 0,000023 0,00080 0,001008

A cinética de recristalizagdo do ac¢o estudado se dé via nucleagao e crescimento do
gréo ao longo do tempo. As curvas sigmoidais mostram um inicio de recristalizagao
lento seguido de um aumento brusco na taxa de recristalizacdo e, quando o
processo esta praticamente no final, ou seja, quando o material se encontra quase
completamente recristalizado, ocorre novamente uma diminuicdo da taxa de
recristalizacdo. O inicio do processo de recristalizacao € lento devido ao fato de a
recuperagao do material levar muito tempo para ocorrer. Isto € explicado pela alta
energia de falha de empilhamento (EFE) que os acos inoxidaveis ferriticos possuem,
gerando na rede subestruturas celulares de deslocacdes ao invés de regides com
grandes quantidades de defeitos cristalinos associadas as falhas de empilhamento.
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Figura 8: Taxa de crescimento do grao recristalizado: a) nao recozidas e b) recozidas.

Além disso, os precipitados submicroscépicos de Nb presentes na microestrutura
retardam o processo de recristalizagdo agindo como barreiras para os contornos em
migracado [3,13]. Ao passar do tempo de recozimento, apdés o0 processo de
recuperacéo, ou ainda ao longo dele, os graos nucleiam e crescem rapidamente nas
heterogeneidades de deformacao e proximos as particulas de carbonitretos de Nb.
Dessa maneira a energia armazenada na deformag&o € consumida.
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Figura 10: Taxa de nucleagéo e taxa de nucleagao real das amostras laminadas a quente recozida e
recozidas a) a 650, b) 700 e c) 750°C.
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Quando todos os graos ja nuclearam nos potenciais sitios de nucleacdo, ocorre o
crescimento isotropico dos mesmos até atingir o impingimento, reduzindo a taxa de
recristalizacao no final do processo [3,13].

Tanto a taxa de nucleagao quanto a de crescimento do grao recristalizado diminuem
com o tempo de recozimento a uma dada temperatura. Isso se da porque os sitios
preferenciais para nuclea¢do diminuem a medida que o recozimento prossegue e a
energia armazenada na deformacgao plastica vai sendo consumida. A forga motriz
responsavel pelo crescimento do grao é a energia superficial do mesmo que diminui
a medida que ele cresce, quando todos os graos ja se formaram e o material se
encontra completamente recristalizado, o gréo cresce até ocorrer o impingimento
com os graos vizinhos, nesse momento a taxa de crescimento se torna constante e
praticamente igual a zero como pode ser visto na figura 8 (ponto a partir do qual a
curva se torna paralela ao eixo das abscissas). A diminuicdo da taxa de crescimento
pode ser explicada como sendo resultado da concorréncia do processo de
recuperacdo na fracdo nao transformada do material durante a recristalizagao, assim
como também devido as heterogeneidades de longo alcance, como a distribuicao
nao uniforme da energia armazenada [10].

Em relacdo a taxa de nucleacdo real, inicialmente verifica-se que esta é
essencialmente igual a N. Com o tempo, quando a fragéo recristalizada se torna
significativa, se torna menor do que a convencional, N, alcangando o zero no final da
transformacao. Nota-se também que a taxa de nucleagé&o diminui continuamente e
gue a sua maior queda é observada no inicio do processo de recristalizagdo [10].
Quanto maior é a inclinacdo da reta caracteristica da curva de N versus tempo de
recozimento, ou seja, quanto mais ingreme as mesmas estiverem, maior é a
quantidade de sitios de nucleagdo presentes no estagio antes da recristalizagao
(material deformado) ['%. No caso das amostras da série ndo recozidas ouve uma
variacdo maior das inclinacdes das curvas de N (principalmente das amostras
recozidas a 750°C) do que no caso das amostras da série recozidas, em que as
curvas apresentaram praticamente a mesma inclinagcdo. Isso pode ser explicado
pelo tratamento térmico de recozimento realizado apds laminacdo a quente nas
amostras da série recozidas que as fizeram adquirir uma microestrutura mais
homogénea e com menor quantidade de tensdes residuais oriundas da deformacao.

4 CONCLUSOES

e Ocorreu refino da microestrutura via trabalho mecéanico e recozimento de
recristalizacdo. O material passou de um tamanho de grao inicial de 30 um para
um tamanho de gréo final de 8 um. Com o recozimento ocorreu aumento do
tamanho médio do gréo.

e A temperatura de recristalizacdo (em 3600 s de recozimento) do aco inoxidavel
ferritico 430 estabilizado com Nb é por volta de 750°C. O processo de
recristalizacdo foi afetado diretamente pela temperatura e pelo tempo de
recozimento. A temperatura tem maior influéncia na recristalizacdo do que o
tempo, para uma mesma deformagdo a frio. Com o aumento de ambos a
porcentagem recristalizada, no mesmo tempo, € maior.

e Os valores de n encontrados (entre 0,8 até 1,2) estdo compativeis com os
valores reportados pela literatura.

e Com a evolucéo da recristalizacdo ocorreu aumento da intensidade da fibra y e
diminuicao da intensidade da fibra de deformacao a. A orientacdo dos graos das
amostras se torna mais heterogénea a medida que a temperatura de recozimento
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nas amostras da série nao recozidas aumenta. Nas amostras da série recozida a
orientacao dos graos € mais homogénea.
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