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Resumo

As mudangas que ocorrem ao longo do recozimento na microestrutura e textura
foram observadas no aco inoxidavel ferritico estabilizado ao niébio, tipo ASTM 430
por meio de Difracdo de Elétrons Retroespalhados. As amostras deformadas foram
recozidas com uma taxa de aquecimento de 23,5°C/s. O recozimento foi
interrompido nas temperaturas de 780, 830 e 880°C para acompanhar a evolug¢édo da
microestrutura e textura. Os resultados mostraram que a nucleacao dos novos graos
ocorre preferencialmente nos contornos de alto angulo. No estagio inicial da
recristalizacao a fibra y € dominante na fragéo recristalizada, com as componentes
(111)[121], (111)[1 12] mais intensas. Na fracdo ndo recristalizada a fibra o foi mais
intensa. No progresso da recristalizagdo as componentes (111)[121] e (111)[1 12]
permanecem predominantes, a fibra y torna-se dominante em detrimento da fibra a.
Palavras-chave: Aco inoxidavel ferritico; Recristalizacao; Textura.

STUDY OF THE RECRYSTALLIZATION A NIOBIUM STABILIZED FERRITIC
STAINLESS STEEL

Abstract
The changes that occur during the annealing on the microstructure and texture were
observed in the niobium stabilized ferritic stainless steel, type ASTM 430 by Electron
Backscattered Diffraction. The cold rolled samples were annealed with at a heating
rate of 23.5°C/s. The annealing was interrupted at 780, 830 and 880°C to verify the
microstructure and texture evolution. The results showed that the nucleation of new
grains occurs preferentially in the prior high-angle boundaries. In the early stage of
recrystallization, the y-fiber is dominant in the recrystallized fraction with high intensity
in (111)[121] and (111)[1 12] . In the no-recrystallized fraction the a-fiber was more
intense. In the progress of the recrystallization, the orientation (111)[121] and
(111)[1 12] remain prevalent and the y-fiber becomes dominant rather than the a-
fiber.
Keywords: Ferritic stainless steel; Recrystallization; Texture.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis ferriticos (AlF) sdo compostos principalmente por Fe-Cr, com o
teor de Cr na faixa de 11 a 30% [1]. O desenvolvimento tecnolbgico e cientifico dos
acos inoxidaveis ao longo das ultimas décadas possibilita atualmente uma ampla
aplicacdo nas mais diferentes areas, desde simples aplicacdes como utensilios de
cozinha a aplicagées mais sofisticadas como em veiculo espacial [2].

Adicdes de Nb ou Ti sédo realizadas com objetivo de estabilizar a fase ferritica e
também evitar a formagcao de carbonetos e/ou nitretos de Cr nos contornos dos
graos, reduzindo o teor de Cr na matriz. Os AIF apresentam varios tipos de
precipitados formados durante os processos termomecanicos, tais como TiC, FesC,
TiN, e Nb(CN) [3].

Determinadas aplicagdes requerem que os AlF apresentem uma boa formabilidade.
O controle da textura cristalografica é essencial para otimizar a formabilidade e a
formacao da textura € governada pelos processos termomecanicos envolvidos na
producéao dos AlF [4].

A textura cristalografica que favorece a formabilidade dos AIF € a fibra y, que
compreende os planos {111} paralelos ao plano da chapa (P.C). J& fibra 6, planos
{100} paralelos ao plano da chapa, é desfavoravel para a formabilidade [4,5]. Os AIF
apresentam a fibra y na textura de recristalizagdo com uma variagdo na intensidade
ao longo da fibra e um desvio da orientagéo ideal da fibra vy [6].

A capacidade de separar a textura de deformacéao e de recristalizacdo em amostras
parcialmente recristalizadas é fundamental para o estudo do inicio da recristalizagao
de metais e ligas [7]. Com o avanco da técnica de Difracdo de Elétrons
Retroespalhados, a evolugdo da microestrutura pode ser acompanhada durante o
recozimento por separacdo dos mapas em regides recristalizadas e nao-
recristalizadas [8].

O objetivo deste trabalho é investigar a evolucdo da microestrutura e textura durante
um recozimento com taxa de aquecimento de 23,5°C/s apds 85% de reducéo a frio
por laminacao por meio da técnica de Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD)
em um aco inoxidavel ferritico estabilizado ao nidbio, tipo ASTM 430.

2 MATERIAIS E METODOS

O material investigado neste estudo € um aco inoxidavel ferritico estabilizado ao
nidbio, tipo ASTM 430 fornecido pela empresa Aperam South America. A
composicao quimica do agco é 0,017%C, 0,022%N, 16,5%Cr, 0,31%Nb, 0,34%Si,
0,23%Ni e 0,17%Mn. A amostragem foi realizada ap6s as etapas de laminacao a
qguente e laminagéo a frio, ambas realizadas industrialmente.

O recozimento final da bobina laminada a frio com 85% de reducao foi realizado em
laboratério, num forno estacionario e com taxa de aquecimento de 23,5°C/s. A
temperatura nominal do encharque foi de 880°C e o tempo de 24 s. O recozimento
foi interrompido nas temperaturas de 780°C, 830°C e 880°C com objetivo de
acompanhar a evolugdo na microestrutura e na textura. A temperatura foi
monitorada por meio de um termopar acoplado na regido central da amostra. Apés a
remocao do forno, as amostras foram resfriadas imediatamente em 4gua a 10°C.

A caracterizagdo da microestrutura e da textura foi realizada por EBSD na secéo
longitudinal em todas as amostras. Na amostra encruada e retirada em 780°C
realizou-se a varredura na regiao central e utilizou-se um Microscépio Eletrénico de
Varredura FEG — Quanta 200 FEI com passo de 80 nm. Nas amostras retiradas
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apos a laminagao a quente, nas temperaturas de 830 °C, 880 °C e ap6s o tempo de
encharque a varredura foi realizada em um Microscopio Eletrdnico de varredura
PHILIPS XL-30. Os dados foram processados usando o software OIM TM Analysis.
O parametro GOS, definido como diferenga de orientacdo média de todos os pixels
dentro de um dado gréo foi utilizado para separar as regioes recristalizadas e néao-
recristalizadas. Para a regido recristalizada adotou-se GOS<1 [9].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Bobina Laminada a Quente (BQ)

A figura 1 apresenta a microestrutura e textura da bobina laminada quente. Observa-
se neste mapa de orientacao, figura 1a, que a microestrutura é constituida de graos
recristalizados com gradiente no didmetro do gréao ao longo da espessura. A regiao
central é composta por graos maiores, enquanto as bordas sdo compostas por graos
menores. O didmetro de grdao médio foi de 44,13 um. O gradiente apresentado na
microestrutura, didametro de grao, é decorrente da microestrutura formada apos a
solidificagéo do lingote e do processo termomecéanico envolvido no processamento,
laminag&o a quente e recozimento.

A orientacdo cristalografica dos graos é bastante heterogénea ao longo da
espessura, figura 1b,c. Nota-se uma predominancia dos graos com orientacao
{110}<uvw> na regido compreendida entre a superficie e até aproximadamente 25 %
da espessura, principalmente alta intensidade na componente Goss (110)[001] e
Latdo (110)[112]. Todas essas texturas de cisalhamento, {110}<uvw>, sdo tipicas
do estado laminado a quente e sao provenientes da forte deformagao por
cisalhamento préximo a superficie, a qual é enfraquecida ao longo da espessura [10,
6]. Na regidao central, compreendida de 25 % até 75 %, a fibra o apresentou alta
intensidade principalmente nas orientagées (001)[110] e (114)[110] e a fibra y
apresentou baixa intensidade. Alta intensidade da componente (001)[110] na bobina
laminada a quente é supostamente proveniente da textura formada no lingote com
alta intensidade de {001}<uvw> e do processo de laminagéo posterior [4].
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Figura 1: Microestrutura e textura da bobina laminada a quente. a) Mapa de orientacao; b) ¢2=45° da
regido de 0-25 %; c) ¢2=45° da regido de 25-50 %; d) $2=45° da espessura completa.
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3.2 Bobina Laminada a Frio

A figura 2 apresenta o mapa de orientagdo, 0 mapa de contornos de grdao, mapa
com algumas orientagdes das fibras y € a, e a secéo ¢2=45° para a regidao central ao
longo da espessura. Nota-se nesta matriz uma microestrutura bandeada com gréos
deformados, achatados e alongados na direcao de laminacdo. Observa-se que
alguns graos apresentam uma estrutura bastante fragmentada, enquanto outros
graos apresentam baixa fragmentacdo. A fracdo de contornos de grao também é um
indicativo da extenséo da deformacgéo. Observa-se no mapa de contornos (Fig. 2b) a
variagdo na densidade dos contornos dependendo da orientacdo do grdo. A
heterogeneidade na deformacgédo no interior do grdo pode ser observada pela
variacdo da coloracdo dentro do grao, indicando diferentes rotacées dentro do
mesmo grao, ja que cada cor corresponde a uma orientagéo. A textura predominante
na regido central foi a fibra oo com alta intensidade na componente (112)[110]. Nota-
se também alta intensidade em componentes proximas a fibra a ideal. J& a fibra vy
apresentou uma intensidade menor que a fibra o, com a componente (111)[110]
mais desenvolvida.

Alta intensidade da fibra a na regido central € proveniente da alta intensidade da
fibra na regido central da bobina laminada a quente e do processo de laminacéo a
frio que aumenta a intensidade da fibra. O desenvolvimento da textura na laminacgéo
a frio é fortemente dependente da textura inicial da bobina laminada a quente [10].
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Figura 2: Microestrutura e textura apds a laminagéo a frio da regido central: a) mapa de orientagao;
b) mapa de contornos de gréo; c) mapa com orientagdes das fibras y e a. As orientagcdes foram
determinadas com tolerancia de 15°da orientagao ideal. d) ODF ¢2=45°.
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3.3 Bobina Laminada a Frio Recozida

A figura 3 apresenta a microestrutura da regido central e a ODF da amostra retirada
na temperatura de 780 °C. Nesta figura 3 o mapa de orientacéo foi desconstruido
com o objetivo de separar as regides recristalizadas e as regides néo-recristalizadas.
A microestrutura nesta temperatura é formada por regides recristalizadas e nao
recristalizadas, figura 3a. A nucleacdo dos gréos recristalizados ocorreu de forma
bem heterogénea na matriz, com maior frequéncia préximo aos contornos de alto
angulo prévio e com menor frequéncia no interior destes graos. A nucleagéao dentro
do grao néo recristalizado ocorreu com maior intensidade nos graos com orientacao
da fibra y ({111}//P.C) em relagéo as outras orientagdes. A textura predominante nos
graos recristalizados, figura 3b, foi a fibra y, com intensidade variavel ao longo da
fiora. Dentre as componentes, as orientagbes (111)[121] e (111)[1 12] foram as
mais intensas. J& os graos nao recristalizados estdo achatados e alongados na
direcdo de laminacao, caracteristica tipica do estado deformado, figura 3c. Nesta
regiao, a fibra o foi mais intensa que a fibra y e com alta intensidade também em
componentes proximo da fibora o ideal. Dentre as componentes da fibra vy, a
(111)[011] foi a mais intensa.

D.L
Figura 3: Mapa de orientagdo e ODF da amostra parcialmente recristalizada: a) Mapa de orientagédo
b) Mapa da fragéao recristalizada ¢) Mapa da fragdo nao-recristalizada; d) segao de ¢2=45° da amostra
completa; e) secao de ¢p2=45° da fragcao recristalizada f) secdo de ¢2=45° da fragcao nido-recristalizada.
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A figura 4 apresenta a microestrutura e textura da amostra retirada em 830 °C. Em
830 °C a amostra nao estd completamente recristalizada, porém o percentual de
regides recristalizadas € superior a nao-recristalizadas, figura 4b,c. A figura 4b,
mostra somente as regides recristalizadas, observa-se que os graos com orientagéo
da fibra y sdo predominantes nesta temperatura. Na regido nao recristalizada alguns
grédos ainda estdo com morfologia tipica do estado deformado, achatados e
alongados na dire¢cdo de laminacdo. Nota-se que muitos destes grdaos possuem
<001>//D.N e também alguns graos da fibra y.
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Figura 4: Mapa de orientagdo da amostra retirada em 830 °C: a) Mapa de orientagdo completo b)
Mapa da fragéo recristalizada ¢) Mapa da fragdo néo recristalizada.

A secéo de ¢2=45° da amostra retirada em 830 °C € apresentada na figura 5. Na
ODF da amostra completa, figura 5a, nota-se alta intensidade da fibra o e em
algumas componentes deslocadas da fibra o ideal. A regiao recristalizada, figura 5b,
apresenta a fibra y mais intensa e com as componentes (111)[121], (111)[1 12]
mais desenvolvidas. Ja a regiao deformada, apresentou alta intensidade da fibra a,
gue é tipico do estado deformado e também uma leve intensidade na componente
(111)[011] da fibra y.
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Figura 5: Se¢éo de ¢2=45°da amostra retirada em 830 °C. a) se¢ao de ¢p2=45° da amostra completa;
b) secao de $2=45° da fragao recristalizada c) secao de ¢p2=45° da fragdo nao-recristalizada.
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A figura 6 apresenta a microestrutura e textura das amostras retiradas em 880°C e
apdés o encharque. A partir de 880°C a microestrutura esta completamente
recristalizada com graos equiaxiais. O tamanho de grao médio apds o encharque foi
9,25 um. Observa-se uma heterogeneidade na orientacdo dos graos em ambas a
amostra. A secao de ¢2 = 45° da amostra retirada em 880°C e apds o encharque é
apresentada na figura 7. A partir de 880°C, a fibra y apresenta alta intensidade
principalmente na componente (111)[121] e também na componente (554)[225]
deslocada da fibra y ideal. Ja a fibra a apresenta baixa intensidade a partir da
temperatura de 880°C.

D.L

Figura 6: Mapa de orientacdo das amostras retiradas em 880 °C e ap6s o encharque. a) Amostra
retirada em 880 °C; b) Ap6s Encharque.
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Figura 7: Secédo de ¢2=45°da amostra retirada em 880 °C e apds o encharque. a) se¢cédo de ¢2=45°
para 880 °C; b) secédo de ¢2=45° da amostra retirada ap6s o encharque.

A recristalizagcdo consiste na formagédo e migragdo de contornos de alto angulo [11].
Neste processo uma nova regido com baixa densidade de defeitos é formada. A
nucleagdo dos novos graos ocorre em locais com alta energia armazenada da
deformacdo, sendo nos contornos de alto angulo, proximo a particulas de segunda
fase e heterogeneidades de deformacao [12]. No AIF a nucleagdo dos novos graos
ocorreu preferencialmente nos contornos de alto angulo prévio e com menor
frequéncia no interior dos grédos nao recristalizados. Os contornos de alto angulo
durante o processo de deformacdo sdo barreiras ao movimento das deslocagoes,
sendo regides de alta energia armazenada.

A formacao e o subsequente crescimento do nucleo de recristalizagéo € fortemente
dependente da orientacdo cristalografica dos grédos deformados. A energia
armazenada na deformacgdo dos graos € a forga motriz para a nucleagdo e o
crescimento do nucleo durante a etapa de recozimento para a recristalizagéo [6]. A
relagdo de energia armazenada para o ferro deformado de varias orientagdes é
apresentada na seguinte sequéncia: Eot<Ef112<Ef1113<Efo113 [12]. Portanto, das
orientacdes presentes no AlF deformado (Fig. 2), os graos com orientacao da fibra y
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possuem maior energia armazenada, o que justifica a nucleacdo no interior dos
graos nao recristalizados. Os graos com orientacdo da fibra o localizados entre
{001} < 110 > e {112} < 110 > possuem energia armazenada inferior aos graos
com orientagdo pertencentes a fibra y ({111} < uvw >). Entdo os ndcleos se formam
preferencialmente em graos com orientacdo da fibra y e crescem consumindo a
regidao nao recristalizada ao redor, incluindo os grédos com orienta¢ao da fibra o [6].

A literatura relata que os grdos com orientacdo {111} < 112 > nucleiam
preferencialmente em grédos deformados com orientacdo {111} < 110 > ou vice-
versa e tém uma vantagem sobre outros graos recristalizados, indicando a operacao
do mecanismo de nucleacao orientado. Estes nucleos de orientacédo {111} < 112 >
consomem preferencialmente a matriz deformada com orientacdo {112} < 110 >
durante os ultimos estagios da recristalizagcdo [13]. Ressalta-se que na fragdo nao-
recristalizada em 830°C (Fig. 5c) havia ainda alta intensidade na componente
{112} < 110 >.

4 CONCLUSOES

O inicio da recristalizacdo para o AlF estabilizado ao niébio com 85 % de reducéo
ocorreu em uma temperatura abaixo de 780 °C. No estagio inicial da recristalizacao
a fibra y prevaleceu sobre outras orientacées e com o progresso da recristalizagdo
permaneceu dominante. A intensidade ao longo da fibra y foi variavel desde inicio da
recristalizacdo. As componentes da fibra y mais desenvolvidas foram (111)[121] e
(111)[112].
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