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RESUMO

Os acos inoxidaveis ferriticos estabilizados com nidbio apresentam graos mais
refinados e uma recristalizacdo mais homogénea quando comparados aos nao
estabilizados. Contudo, em seu processamento industrial, mais especificamente na
laminag&o a quente, utiliza-se um recozimento antes da etapa de laminacéo a frio e
um recozimento final, visando a homogeneizacdo da microestrutura de entrada.
Objetivando a melhoria das propriedades de estampagem e soldagem em agcos com
adicdo de Nb, bem como uma possivel reducdo de custos com a eliminagdo do
recozimento ap0s a laminagcdo a quente, foram realizados testes com 0 acgo
inoxidavel 430 estabilizado com Nb de forma a acompanhar a evolucdo de sua
microestrutura e textura apos ser submetido a laminacéo a frio com 80% de reducao
e recozimentos em diferentes temperaturas e tempos, partindo-se de duas
condicdes iniciais apos laminacdo a quente: com recozimento e sem recozimento. A
qguantificacdo da recristalizacéo foi feita através da fracdo amaciada em funcédo do
tempo, obtida pela curva de microdureza Vickers e também via metalografia
quantitativa de acordo com o modelo de Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov, JMAK,
da fracéo recristalizada em funcéo do tempo de recozimento. A interpretacdo da
textura foi obtida por exames por microscopia eletrbnica de varredura e difracéo de
elétrons retroespalhados (EBSD). A recristalizacdo se inicia em diferentes tempos
para cada temperatura. Os resultados mostraram a possibilidade de comparacéo
dos métodos diretos e indiretos de medicdo da fracdo volumétrica recristalizada nos
acos inoxidaveis ferriticos, jA que os valores medidos de fracdo recristalizada em
cada método sdo similares. Os métodos inovadores via metalografia quantitativa e
via EBSD, pouco usados atualmente, podem servir como ferramentas para analises
metalogréficas e, assim, serem aplicados em outros casos de forma confiante e

eficaz.

Palavras-chave: Ago inoxidavel ferritico; Laminagéo a frio; Recristalizacdo; Difracédo

de elétrons.
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ABSTRACT

Ferritic stainless steels stabilized with Nb have more refined grains and a
recrystallization process more homogeneous than with those steels which are not
stabilized. However, in its industrial processing, specifically in hot rolling and
annealing, it is usual to have an intermediate annealing treatment before cold rolling
stage, in order to obtain a more homogeneous microstructure. Aiming to optimize the
stamping and welding properties in steels with Nb, and considering a cost re
reduction by eliminating of the intermediary annealing process, a ferritic stainless
steel AISI 430 stabilized with Nb was subjected to hot and cold rolling and annealing
processing about 80% thickness reduction and an annealing at temperatures of
650°C, 700°C, 750°C and 800°C, starting from two initial conditions after hot rolling:
with and without annealing. The recrystallizing volume fraction was obtained from the
softening volume fraction as function of annealing temperature and from Vickers
microhardness tests and also via quantitative metallography according to the JMAK
model, the recrystallized fraction as a function of annealing time. Texture
interpretation was made by scanning electron microscopy and electron back-
scattering diffraction (EBSD). The expected results aimed at comparability of direct
and indirect measurement of the volume fraction recrystallized methods of ferritic
stainless steel. Innovative methods via quantitative metallography and via EBSD,
slightly used nowadays, can serve as tools for metallographic analyzes and thus be
applied in other cases confidently and quickly.

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



1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis ferriticos possuem diversas aplicacdes nos mais variados
setores industriais. A adicdo de cromo e de elementos de liga como niébio (Nb) e
titanio (Ti) os garante uma alta resisténcia a corroséo e resisténcia mecanica. O ago
tipo 430 estabilizado com niébio possui melhor propriedades mecéanicas devido a
formacdo dos carbonitretos de Nb que séo distribuidos de forma homogénea na
matriz ferritica, que proporcionam um refino de grdo no tratamento termomecanico.
Entre suas aplicacdes estdo nas industrias de agucar e alcool, industria automotiva e

para fabricacdo de eletrodomésticos e utensilios para cozinha.

Embora possuam ampla empregabilidade, os acos inoxidaveis ferriticos sao
menos adequados que o0s austeniticos quando se trata do comportamento em
estampagem, pois eles possuem baixo coeficiente de encruamento e menor
ductilidade comparados com o0s austeniticos. dessa forma possuem menores niveis

de conformabilidade.

A presenca de particulas grosseiras de tamanho médio maiorr que 1 pm
favorece a nucleacdo durante a recristalizacao, ou seja, apés o inicio do processo, 0
de rearranjo de discordancias séo facilitados, formando regides livres de defeitos
associadas aos contornos de alto angulo com alta mobilidade e capazes de migrar
rapidamente sobre a matriz encruada. Parte da energia despendida na laminacédo a
frio € armazenada na forma de defeitos cristalinos que localizam-se préximo a essas
particulas e, no caso dos acos inoxidaveis estabilizados com Nb, sdo os
carbonitretos de Nb, tornando estes locais, regides preferenciais para a nucleacao
do grdo. Regides que possuem grande quantidade de defeitos cristalinos sédo as
heterogeneidade de que também sao locais favoraveis a ocorréncia de nucleacdo. A
nucleacdo também é favorecida pela anisotropia, ou seja, pela orientacdo
preferencial dos grdos. A formacdo de textura pronunciada ocorre devido as

condi¢bes de processamento do ago, tais como laminacéo e recozimento.

O comportamento mecéanico dos acos é afetado diretamente pela sua textura
cristalografica. Uma forma eficaz e adequada de se medir a textura € pela técnica de

EBSD. O fenbmeno da recristalizacéo é quantificado por curvas do tipo sigmoides da



fracdo recristalizada versus o tempo de recozimento. A cinética de recristalizacdo
pode também ser analisada por meio da temperatura, obtendo o0 mesmo

comportamento quando se varia o tempo.

O controle da microestrutura e da textura cristalografica € essencial para
melhorar as propriedades mecéanicas e a conformabilidade dos acos inoxidaveis
ferriticos. Inumeras pesquisas foram realizadas nas ultimas décadas com o proposito
de melhorar as propriedades mecanicas desses acos, principalmente seu
comportamento em estampagem profunda e a eliminagéo e reducéo da formacéo de
estrias, objetivando, assim, melhorar o acabamento superficial apds o processo de

conformacao.

Neste trabalho pretendeu-se avaliar a microestrutura do aco inoxidavel ferritico
430 estabilizado com Nb e, a partir da laminacéo a frio e dos tratamentos térmicos
de recozimentos isotérmicos, avaliar as condi¢des de recristalizacao e a evolucdo de
sua textura cristalografica. Uma avaliacAo microscépica dos processos de
recristalizacdo foi estudada para se estabelecer uma relacdo entre a textura

cristalografica e a evolu¢do microestrutural com o recozimento.



2. OBJETIVOS

O objetivo do presente trabalho foi caracterizar a microestrutura do ago
inoxidavel ferritico estabilizado ao nidbio, para posterior avaliacdo da sua textura de
recristalizacdo, partindo-se de duas condi¢des iniciais: material recozido e material

sem recozimento apos laminagédo a quente.
Foram objetivos especificos deste projeto:

e Avaliar a evolucdo da microestrutura e textura do aco tipo 430 estabilizado
com Nb ao longo do recozimento com diferentes temperaturas e tempos.

eRealizar uma anadlise metalografica quantitativa da fracdo recristalizada em
funcdo das temperaturas e tempos de recozimento.

e Investigar a relagdo entre a microestrutura e textura.

e Determinar a influéncia da temperatura do tratamento térmico de recozimento
final na microestrutura e textura de recristalizacdo do aco tipo 430 estabilizado com
Nb.

e Comparar a cinética de recristalizacdo estatica do aco 430 estabilizado com

Nb obtida por medicdes de dureza e metalografia quantitativa.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis surgiram sdo caracterizados como ligas de ferro, carbono,
cromo (com no minimo 10,5%) e comumente niquel. A composi¢cdo quimica dos
acos inoxidaveis é baseada nos sistemas ferro — cromo, ferro — cromo — carbono e
ferro — cromo — niquel. Outros elementos de liga podem ser adicionados a fim de se
obter propriedades mecéanicas especificas, incluindo molibdénio, cobre, titanio,
aluminio, silicio, niobio, nitrogénio, enxofre e selénio, mas o cromo é o0 mais
importantes deles pois fornece uma elevada resisténcia a corrosdo 12,

A boa resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis € consequéncia da
habilidade de tornar-se passivo, ou seja, a liga ter a condicdo de retardar a corrosao
a um ponto em que o metal é separado do contato com o0 ambiente. A passivacdo é
caracterizada pelo surgimento de um filme protetor que restringe o ataque. Esse
filme é formado com o aumento do teor de cromo na liga e sua formacéo s6 se da
por completo quando esse teor é cerca 11%, ou mais em peso . A figura 3.1 ilustra

a taxa de corrosdo em funcéo da porcentagem de cromo presente na liga.

Zorrosho [1mmana]

0 2 | I § 1 12 1

Teor de Croms ™)

Figura 3. 1: Relacéo entre a taxa de corrosédo e teor de cromo na liga .



Os acos inoxidaveis séo classificados nas seguintes classes:

e Acos inoxidaveis ferriticos: sao ligas Fe-Cr predominantemente ferriticas em
qualquer temperatura. Possuem estrutura cubica de corpo centrado (CCC). Tém
entre 12% a 30% de cromo e baixo teor de carbono. Como n&do séo austenitizaveis,
estes acos ndo podem ser endurecidos por témpera logo, a melhor forma de refinar
a microestrutura é via trabalho mecanico e recozimento de recristalizagdo 235,

eAcos inoxidaveis austeniticos: sdo ligas principalmente de Fe-Cr-Ni.
Apresentam estrutura CFC e ndo séo endureciveis por tratamento térmico. S&o,
entre os agos inoxidaveis, os de melhor soldabilidade e resisténcia a corroséao 25,

¢ Acos inoxidaveis martensiticos: séo ligas de Fe-Cr-C que contém entre 12% a
18% de cromo e entre 0,5% a 1% de carbono, que podem ser austenitizadas se for
aguecidas a uma temperatura adequada. Devido a elevada quantidade de
elementos liga que sdo adicionados, estes acos apresentam uma elevada
temperabilidade e podem apresentar uma estrutura completamente martensitica em
pecas de grande espessura, mesmo apos um resfriamento ao ar. Sua resisténcia a
corrosdo é inferior a dos outros tipos de acos inoxidaveis, sdo muito resistentes a
abrasdo e possuem elevada dureza e resisténcia mecanica comparados com 0s
outros tipos de acos inoxidaveis 231,

e Acos inoxidaveis duplex: sdo ligas que contém cerca de 18% a 30% de
cromo, 15% a 4,5% de molibdénio e adicbes de elementos formadores e
estabilizantes da austenita, principalmente o niquel e o nitrogénio. Dessa maneira,
sua microestrutura resultante a temperatura ambiente contém partes
aproximadamente iguais de ferrita e austenita. Estes acos possuem uma elevada
resisténcia a corrosdo, elevada resisténcia mecanica e boa soldabilidade,

comparado com 0s outros tipos de agos inoxidaveis 235,

3.2 A¢os Inoxidéaveis Ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo ligas composta basicamente de ferro e

cromo e podem ser considerados como 0 mais simples e o mais econdmico dos



inoxidaveis, apresentando um menor custo quando comparados com 0 aco

austenitico, em funcdo da auséncia ou pouca adicdo de niquel (Ni) .

O ajuste preciso da quantidade dos elementos de liga pode conferir a eles
propriedades especificas que os fazem competir em termos de estampabilidade e
aspectos superficiais com 0s austeniticos, que contém uma maior quantidade de

elementos de liga adicionados. Neste caso, sua a vantagem econdmica fica evidente
[3.4],

A figura 3.2 apresenta o diagrama de fases Fe-Cr com destaque na faixa dos
acos ferriticos. Os elementos de liga possuem diferentes efeitos nas propriedades e

na formacao das fases a e y. A tabela 3.1 mostra essa relacéo.
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Figura 3. 2: Diagrama Fe-Cr, com destaque para o dominio dos acos inoxidaveis ferriticos >8I,

O campo da fase y e o campo bifasico y + a sao limitados pelo teor de cromo e
pela temperatura. Para teores de cromo acima de 13%, as ligas apresentam uma
estrutura completamente ferritica (CCC), e para teores de cromo acima de 25% pode
ocorrer a precipitacdo da fase sigma (o), de estrutura tetragonal e comportamento

fragil 341,



O campo bifasico (y e a) pode ser alterado adicionando-se elementos

estabilizadores da austenita, como o carbono e 0 nitrogénio. Esses elementos

possuem baixa solubilidade na ferrita e podem se precipitar durante o aquecimento e

o resfriamento, fragilizando o aco. Com o aumento dos teores desses elementos,

ocorre 0 decréscimo da tenacidade ao impacto e o0 aumento da temperatura de

transicdo ductil - fragil. Se os teores de carbono e nitrogénio sédo reduzidos para

valores abaixo de 0,015%, as propriedades dos acos ferriticos podem ser

melhoradas consideravelmente 34,

Tabela 3. 1:Efeito dos elementos de liga nas propriedades dos agos inoxidaveis ferriticos. Adaptado

de Rodrigues

Elemento

Efeito na estrutura

Efeitos nas propriedades

Positivo

Negativo

Cromo

Formador da fase a. e
promove a precipitacdo da fase
[¢)

Aumenta a resisténcia a
corrosao

Reduz a tenacidade e aumenta a
temperatura de transicdo ductil-
fragil

Molibdénio

Formado da fase o

Aumenta a dureza e a
resisténcia a corroséo por
pite e por fresta

Reduz a tenacidade e aumenta a
temperatura de transicao ductil-
fragil e a resisténcia ao impacto

Carbono e
Nitrogénio

Forte formador da fase vy,
baixa solubilidade na ferrita e
precipita nos contornos de gréo

Aumenta a resisténcia
mecanica

Reduz a resisténcia a corrosao e ao
impacto e aumenta a temperatura
de transicao ductil-fragil

Niquel

Estabilizador da fase y

Aumenta o limite de escoamento
e atenacidade. Reduz a temperatura
de transicdo ductil-fragil e aumenta
a resisténcia a corrosao por pite e por
fresta

Decresce a resisténcia a corrosio
sob
tensdo em cloretos

Titanio e
Niébio

Formados da fase a,
formam carbonetos e nitretos e
refinam os gréos

Evita a formag&o de nitretos e
carbonetos de cromo, aumentando
a resisténcia a corrosdo intergranular

Aumenta a temperatura de
transicao ductil-fragil e decresce a
tenacidade

Cobre

Formador da fase y

Aumenta a resisténcia a corrosao e a
trabalhabilidade a frio

Aumenta a susceptibilidade a
corrosédo sob tensdo

Silicio e
Aluminio

Formadores da fase a

Aumenta a resisténcia a oxidagéo
em altas temperaturas (Si),
desoxidante (Al).

Aumenta a temperatura de
transicéo ductil-fragil

Manganés

Aumenta a densidade da
camada de 6xido

Estabiliza o enxofre

Aumenta a temperatura de
transicdo ductil-fragil
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O cromo é um elemento alfagéneo, isto é, reduz o campo da austenita. A
presenca de elementos gamagéneos, como o carbono e o nitrogénio, aumentam o
campo da austenita para maiores percentuais de cromo, a figura 3.3 mostra o efeito

do aumento dos teores de carbono e nitrogénio no campo da austenita 2,

4
o i \“\_'\ N ‘{ » 1 o }%\%‘ = ,/ -
) NSO NN i,
= N B ¥ O ~i ~
E 'L\ v/ \\\'\ \\ \\ ™
s \ \ N ™~ !
£ \ O o // - \\\ g )
g SN G )
4% C / L
'E N ‘; [, 4 2% N ),002% N
! /A 004% C
o’ { J /
o / //7 ™~ 5 i

Teor de Cromo (%)

Figura 3. 3 - Efeito do teor de C e N na extensdo do campo da austenita 34,

A baixas temperaturas, o C e o N ficam na forma de carbonetos e nitretos, que
se precipitam intergranularemente ou intragranularmente. Esses precipitados se
dissolvem, quando o material é aquecido acima de 1000°C, o que coincide, quando
o teor de intersticiais for suficientemente elevado, com a formagao de austenita.
Quando o aco é resfriado os carbonetos e nitretos voltam a se formar se o teor de
intersticiais for superior a 0,01%. O tamanho, quantidade, distribuicdo e condi¢cGes
de formacdo dos mesmos tém um importante efeito nas propriedades mecéanicas e

quimicas destas ligas [,

O principal problema com os acos inoxidaveis ferriticos € a sensitizacdo que é
causada pela formacao de carboneto e/ou nitreto, ricos em cromo, nos contornos de
grdo. Formam-se assim, regides adjacentes empobrecidas em cromo, que
favorecem a corrosao intergranular. Para minimizar a corrosdo pode-se reduzir o
teor de carbono e nitrogénio e adicionar elementos formadores de carbonetos e

nitretos, como titanio, nidbio e vanadio 34l

O titanio (Ti) e o nidbio (Nb) ao serem adicionados a liga, além de formarem
carbonetos, sdo também favoraveis a formacao da fase a. O Ti é altamente reativo,

podendo formar Ti(N,C). O TiN é formado ainda no ag¢o no estado liquido,



propiciando um aumento na densidade de sitios para a nucleacdo na recristalizagéo
da liga, favorecendo o refino de grdo. O Nb em solucdo sélida aumenta a resisténcia
sem perda significativa da tenacidade e da ductilidade, e possui alta afinidade com o

carbono, formando preferencialmente o NbC ao invés do TiC [38],

3.3 O Estado Encruado

O conhecimento detalhado da microestrutura do material encruado é de
fundamental importancia para o entendimento dos mecanismos e fenbmenos que
ocorrem durante o recozimento . Durante a deformacdo plastica ocorrem
alteracdes na microestrutura de tal forma que a densidade e a distribuicdo dos
defeitos cristalinos mudam, ou seja, ocorrem mudancas na forma e na orientacao
dos grdos e o numero de subgrdos e de deslocacdes aumentam. A energia das
deslocacbes, dos defeitos pontuais gerados na deformacao plastica e a energia das
novas interfaces associadas ao aumento da area do contorno de gréo representam a
energia armazenada na deformacéo, que € de suma importancia para 0S processos

de recuperacao e recristalizagdo 11,

A densidade e distribuicdo desses defeitos cristalinos dependem da estrutura
cristalina, da temperatura, da quantidade e velocidade de deformacao, da pureza do
material e da energia de falha de empilhamento (EFE). Nos metais encruados a
distribuicdo dos defeitos é heterogénea e as variacbes nas densidades desses

ocorrem tanto dentro do grdo quanto entre eles [,

As heterogeneidades na rede de metais cubicos de média a alta EFE durante
a deformacao plastica sdo normalmente as bandas de transicdo e bandas de
cisalhamento e, para metais cubicos com menor EFE, sdo as maclas de
deformacéo. As bandas de transicdo sao deformacdes heterogéneas do reticulado
formadas entre partes diferentes de um mesmo grdo que sofreram rotacdes
diferentes durante a deformacdo, devido a utilizacdo de diferentes sistemas de
deslizamento. Sua ocorréncia se da no interior do grao e depende da orientacdo e
do tamanho do grao inicial e da temperatura. J4 as bandas de cisalhamento sdo

concentracbes de escorregamento em regides de maxima tensdo macroscopica de
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cisalhamento e em planos nos quais a deformagdo encontra pequena resisténcia.
N&o se limitam a um determinado grdo e sua ocorréncia se da em metais altamente

deformados a frio e com gréos grossos [,

Ja as maclas de deformacdo ocorrem em materiais com poucos sistemas de
deslizamentos, (0 que ndo é caso do acos inoxidaveis ferriticos que possuem uma
estrutura CCC e que apesar de ndo tdo compactos possuem 48 sistemas de
deslizamento) ou quando a deformagé&o acontece em baixas temperaturas ou com
alta taxa de deformagdo. Nos metais com alta EFE a maclagdo ndao predomina, e,
sim, a deformacéo por escorregamento, ja em metais de baixa EFE a energia para

formar o contorno de macla é menor, facilitando sua formacao .

Tanto as bandas de transicdo quanto as bandas de cisalhamento e também
as maclas de deformagdo sdo importantes para o inicio do processo de
recristalizacdo durante o recozimento, pois tais heterogeneidades servem de locais

preferenciais para a nucleagdo e crescimento dos graos 11,

Para valores altos de EFE, as deslocacbes geradas formam contornos de
células, com diferenca de orientacdo entre estas de aproximadamente 1°. Para
pequenas ou médias deformacdes, blocos de células de deslocacdes sao divididos
por densas paredes de deslocacdes ou microbandas (Fig. 3.4(a)). O aumento na
guantidade de deformacdo tende a aumentar a diferenca de orientagcdo entre 0s
blocos de células de deslocacdes. Para altas deformacfes, as densas paredes de
deslocacdes e as microbandas sdo substituidas por contornos de alto angulo e os
graos mudam de formato, tornando-se mais alongados na direcdo de deformacao
(Fig.3.4(b)) 3491,
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Pequenas ou médias deformagives Alias deformaciios

i elulas || Contornos lamelares

a) b)

Figura 3. 4: Desenho esquematico da microestrutura do estado deformado apés: a) pequenas ou
médias deformacdes; b) altas deformacoes 12,

3.4 O Estado Recozido

O recozimento é composto pelos processos de recuperacéo, recristalizacao e
crescimento de grdo, quando ocorre diminuicdo da energia armazenada na

deformac&o pelo rearranjo e eliminacéo das deslocacdes [

Na etapa de recuperacdao ocorre a diminuicdo da quantidade de defeitos
puntiformes, aniquilacdo das deslocacdes de sinais opostos e rearranjo das
mesmas, diminuindo a energia interna do sistema, e formac&o de contornos de baixo
angulo. Na recuperagao tem-se a restauracao parcial das propriedades do material.
Os acos inoxidaveis ferriticos possuem uma estrutura CCC com alta EFE e o
principal mecanismo de amaciamento € a recuperacdo dinadmica. Ao serem
deformados a quente, os acos inoxidaveis ferriticos se endurecem por deformacéao
até que um platd de tensdo seja atingido. Neste ponto, o metal deixa de se encruar
no sentido de que ha um balanco entre 0 aumento da densidade de deslocacdes e a

sua reducéo na recuperagao 13,

A recristalizacdo pode ser definida como a formacdo e a migracdo dos
contornos de alto angulo que tem como forca motriz a reducdo da energia
armazenada na deformacdo [*1. Na recristalizacdo ocorre absorcdo de deslocacdes
e de defeitos puntiformes gerados na deformacado plastica pelos contornos de alto
angulo em migracdo. Durante a recristalizacdo ocorrem as etapas de nucleagéo e

de crescimento [©I,
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A nucleacdo indica o inicio da recristalizacdo e durante essa etapa as
deslocacdes se rearranjam de modo a formar regides livres de defeitos associadas a
um contorno de alto angulo com alta mobilidade e capaz de migrar rapidamente
sobre a matriz encruada ou recuperada. Os ndcleos que originardo 0s novos graos
recristalizados ndo sao formados no recozimento e sim durante a conformacéo do
metal (deformacédo plastica). As subestruturas de deformacdo com altas diferencas
de orientacéo locais podem constituir nacleos pré-formados, e as heterogeneidades
de deformacéo séo locais propicios para conter esses pré-ndcleos para o inicio da

recristalizagado °.

Apos o fim da recristalizacdo ocorre o crescimento de grao, a fim de abaixar
ainda mais a energia interna do sistema diminuindo o niumero de contornos por
volume. O crescimento de gréo ocorre pela migracdo e crescimento dos contornos

sobre a matriz recristalizada livre de defeitos ©l.

Para um aco inoxidavel do tipo 430 estabilizado com Nb com 85% de reducao
a frio, por exemplo, a 850°C a microestrutura se encontrara completamente
recristalizada e constituida de gréos equiaxiais. O aumento da temperatura de

recozimento proporciona o aumento no tamanho do gréo recristalizado 4.

3.5 Cinética de Recristalizacéo

A cinética de recristalizagdo pode ser descrita de modo bem simplificado pela
variacdo da fracdo volumétrica recristalizada (Xv) em fung¢do do tempo, geralmente
em condi¢cdes isotérmicas. Existem diversas técnicas para a determinacdo da X,
dentre elas destacam-se as medidas diretas por metalografia quantitativa 1%, a
distribuicdo do indice de qualidade em mapeamentos de EBSD [l e a medida

indireta de microdureza, gerando o parametro fracdo amaciada 7.

Pettigand e colaboradores em 2004 [7] estudaram a cinética de recristalizacéo
de diferentes tipos de acos Interstitial Free (IF) e observaram que havia uma grande
correlagdo entre o amaciamento e a recristalizacdo do material durante o

recozimento. Foi entdo determinada a fracdo volumétrica recristalizada a partir dos
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valores experimentais de dureza do material recristalizado e da matriz deformada,

utilizando a equacéo 3.1.

__ HVe—HVx
"~ HVe—HVr
(3.1)

Onde:

HVe = dureza do material encruado;
HVr = dureza do material recristalizado;
HVx = dureza da amostra em questéao.

A recristalizacéo, tal como varias transformacfes de fases, tem sido tratada
formalmente como um processo de nucleacédo e crescimento ha mais de 50 anos.
Nessa abordagem, as grandezas fundamentais s&o taxa de nucleacdo N (nimero de
nacleos formados por unidade de volume por unidade de tempo) e velocidade de
crescimento do ntcleo recristalizado, G (derivada do espaco que a interface percorre
na direcdo normal a ela mesma em relacdo ao tempo). A partir dessas grandezas, e
utilizando algumas consideracgdes, € possivel o célculo da fracdo recristalizada pela
equacao 3.2 18],

Xv=1-exp (-g G2 N. t4) (3.2)

A equacao 3.2 geralmente € apresentada na forma da equacao 3.3, onde B e

n sdo constantes.
Xv=1-exp (-B.t") (3.3)

A equacéo 3.3 é apropriada quando a nucleacao € aleatéria e o crescimento
de grdo é isotropico. A constante B depende do material e da temperatura de
recozimento, e a constante n depende do tipo de nucleacédo e das dimensbes do

gréo 19,

O modelo de Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK) foi o pioneiro na
tentativa de descrever matematicamente a cinética de recristalizacdo em metais

deformados. Esse modelo também considera as grandezas N e G e que a formac&o
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dos nucleos esféricos se d4 em condigfes isotropicas. A equacdo 3.3 também é
conhecida como equagao JMAK e a constante n como expoente de Avrami. Nesse
modelo considera-se que o grao cresce igualmente nas trés dire¢bes, com taxas de
nucleacdo e de crescimento Sdo constantes, e que nao existe restricAo ao

crescimento pela interacdo ou contato com outros graos [2%,

Tais equagdes descrevem uma curva do tipo sigmoide com os eixos fracao

recristalizada versus tempo, como mostrado na figura 3.5.
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Figura 3. 5: Cinética de recristalizagdo de amostras de ago inoxidavel ferritico estabilizado com Ti
deformadas a frio com diferentes graus de reducéo (r) e recozidas isotermicamente a 750°C [21],

De acordo com Sinclair et al. 21, um problema comum entre os agos carbono
e 0S acos inoxidaveis ferriticos é que a taxa de recristalizacao diminui quando ainda
falta cerca de 5% a 10% para a sua finalizacdo. Varias teorias foram elaboradas com
0 objetivo de explicar esse fenbmeno. Essa diminuicdo da taxa de recristalizacao
pode ser explicada pela heterogeneidade da microestrutura encruada e também
devido a baixa energia armazenada e a recuperacao rapida dos grdos deformados

de orientacao preferencial.

Sellars e Rossi em 1996 % deduziram as equacGes da fracdo volumétrica

recristalizada Xvex (EQ.3.4), da area interfacial por unidade de volume Svex (EQ. 3.5).

Xvex = In(1/(1-Xv)) (3.4)
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Svex = Sv/ (l'XV)
(3.5)

Xv € a fracdo volumétrica recristalizada em funcéao do tempo (Eq 3.3) e Sy é a
area interfacial entre as zonas recristalizadas e deformadas por unidade de volume

dada por Sv = 2/D, onde D é a média do diametro dos grdos recristalizados 9.

De acordo com os resultados experimentais propostos por Sellars e Rossi em

1996 1519 as expressdes 3.4 e 3.5 podem ser redefinidas para expressées do tipo:
Xvex= B- t (3.6)
Svex=C- tM (3.7

As equagbes 3.6 e 3.7 podem ser linearizadas a fim de se obter os
parametros B e C (interceptos da reta no eixo das abcissas) e k e m (coeficientes
angulares das retas) para posterior calculo da taxa de nucleacéo e crescimento dos

gréos 11519,

De acordo com Sellars e Rossi %], a taxa de nucleagdo para cada tempo de
recozimento em relacdo a area e ao volume é avaliada a partir das equacdes 3.8 a
3.10.

V() = =& I(m+1) 3m-2k—1

N(®) = K¢.P2’ [(F(Zk—2m+1).F(3m—2k)] -t (3.8)

N(t) = =22 [(k+1) 3m-2k-1

N = Ky.P3’ [(r(3k—3m+1).r(3m—2k)] -t (3.9)
2B (K

Pe= '(k—m) (3.10)

Nessas equacdes Ky e Ks sdo fatores geométricos e T" é a fungdo Gama. Os
valores das equac0tes 3.8 e 3.9 séo para graos recristalizados aparentes, a equacéo
3.10 fornece a taxa real de nucleagéo em funcdo do tempo de recozimento somente

para os grdos deformados 1519,
N(t) real = N(t)*(l-Xv) (3.11)

A curva obtida através das equacdes 3.8 e 3.9 da taxa de nucleacéo e da
fracdo recristalizada em funcéo do tempo de recozimento de uma liga de Al-1Mg
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deformada a 60% com uma taxa de deformacéo constante de 2.5 s seguida de um
recozimento a 400°C sob deformacéo compressiva € mostrada na figura 3.6 5,

Fragdo Recristalizada

1000 ., 001 005 020041085 I

100

Taxa de 10
Mucleagio
({mmsY))

Q.1

01 PR L i i : L
001 2 3 5 10 20 30 B0

Tempo de Recozimento (s)

Figura 3. 6: Curva da taxa de nucleacao e da fracdo recristalizada em func¢éo do tempo de
recozimento de uma amostra de Al-1Mg deformada a 60% e submetida a recozimento de 400°C sob
condi¢cGes de deformacédo compressiva [19],

A taxa de crescimento do grdo G é calculada pela equacgéo 3.12.
M~ B k-m-1
G= E'k't (3.12)

Uma forma de comparar os dados medidos experimentalmente com o0s
calculados pelo modelo JMAK é por meio da construcao do grafico de In[In(1/(1-Xv)]
em funcéo de In t. Com a linearizacao da funcao, a inclinacdo da reta obtida é igual

ao expoente de Avrami, n, conforme ilustrado na figura 3.7 [29,
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Figura 3. 7: Gréafico IMAK para o aco CSN 2710 com reducdao a frio de 90% recozido nas
temperaturas indicadas 122,

Em algumas situacdes, os valores de n variam entre 1 até 4. Poucos dados
experimentais mostram concordancia total com o modelo cinético proposto por
JMAK para saturagdo de sitios numa configuracao tridimensional 123, Estes desvios
podem ser explicados pela heterogeneidade da microestrutura que levam a uma
distribuicdo heterogénea de sitios de nucleacdo e de energia armazenada e a

diminuicéo da taxa de crescimento com o tempo [29,

3.6 Textura de Recristalizacdo dos Metais

Os metais policristalinos sdo constituidos de pequenos cristais, denominados
graos, os quais sao separados uns dos outros por fronteiras denominadas contornos
de grdo. Cada grdo em um agregado policristalino tem orientacdo cristalografica
diferente de seus vizinhos. As propriedades do material dependem da forma, do

tamanho e da orientacéo dos graos [24.25],

A recristalizacdo pode gerar uma orientacdo cristalografica preferencial
diferente ou ndo daquela gerada pela deformacdo plastica, da mesma forma que
também pode gerar auséncia de textura. A textura cristalografica é o termo utilizado
quando a recristalizacdo gera orientacdo preferencial .. A figura 3.8 mostra um

desenho esquematico de um policristal com (a) presenca e (b) auséncia de textura
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cristalografica. As orientacfes dos cristais sdo dadas em relacdo aos eixos
correspondentes a dire¢cdo de laminacdo (DL), direcdo transversal (DT) e direcédo

normal (DN) a chapa [?9],

I N eV 1
o, L1 p Fo, .nl

v 9\ 7
MATERIAL — Dl MATERIAL COM

SEM TEXTURA TEXTURA DE CUBD

(a) (b)

Figura 3. 8. Material com cristais (a) com orientacdo aleatéria e (b) com textura cristalogréfica (251,

A textura é representada por componentes. Uma componente € representada
por uma orientacao cristalina ideal proxima da qual as orientacdes de um certa
guantidade de grdos se agrupam. Considerando uma chapa laminada, a
componente é representada pelo plano cristalino {hkl} que é paralelo ao plano da
chapa e pela direcdo <uvw>, pertencente ao plano {hkl}, que é paralela a direcédo de
laminagéo (DL). Isto fixa a posigéo do cristal em relagédo aos eixos DL, DT e DN da

chapa [?%,

Ha varios métodos de representar a textura de um metal ou liga.
Recentemente, o uso do EBSD (Electron Backscatter Difraction) associado a
microscopia eletronica de varredura (MEV) permitiu a determinacdo da orientacao
individual de cada grdo, de modo rapido. A quantidade de grdos com cada

orientacdo do material em analise €, assim, obtida diretamente e automaticamente
[25]

A representacdo quantitativa da textura € realizada através da Funcdo de
Distribuicdo de Orientacdes Cristalinas (FDOC), que expressa a frequéncia de
ocorréncia de determinadas orientacdes {hkl}<uvw> em uma amostra de material. A
orientagdo de um cristal € definida por trés angulos de Euler, vy, 0, ¢, 0s quais
constituem trés rotacdes consecutivas que, aplicadas aos eixos [100], [010] e [001]

da célula cristalina, torna-a coincidente com os eixos DL, DT e DN da chapa. A
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notacdo mais usada para os angulos de Euler foi proposta por Bunge, utilizando os

angulos o1, ¢, ¢2 (Fig. 3.9) 12231,

A Bunge
\.',C“
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- vy
g (..
\\ "KT\
s —
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<% [\

Figura 3. 9: Definicdo dos angulos de Euler conforme notagéo de Bunge (¢1,0, ¢2) 25,

A FDOC é representada em secdes para valores de o2 constantes escolhidos
com a notacdo de Bunge como pode ser visto nos mapas de orientacao (Fig. 3.10).
Nos mapas, os planos sdo representados por linhas retas e as diregdes por pontos
sobre as linhas. Os planos e dire¢cdes mais provaveis da amostra sdo determinados
por comparagdo das sec¢bes da FDOC para ¢2 constante com 0s mapas de

orientacao 23,

Em particular, a secdo de 2= 45° concentra as orientacdes principais que
aparecem nos materiais do sistema cubico. A figura 3.11 (a) mostra regides
chamadas “fibras” que séo regibes nos mapas representativos da textura
cristalografica. A fibra DL é formada pelas orientacfes do tipo (hkl)[110], ou seja,
tém a direcdo [110] paralela a direcdo DL. A fibra DN contém as orientacdes
(111)[uvw], ou seja, aquelas com o plano (111) paralelo ao plano da chapa. Na
figura 3.11 (b), observa-se 0os nomes usados para algumas das principais

orientacGes observadas nos materiais ctbicos 251,
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Figura 3. 10: Mapas de orientacdes conforme as notacdes de Bunge para a interpretacdo da FDOC,
para as sec¢es (a) ¢2= 0° e (b) 2= 45° 5],
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Figura 3. 11: (a) Se¢do ¢2 = 45° com as fibras classicas do sistema cubico. (b) Secéo deg2= 45°
mostrando os nomes de orientagées classicas do sistema clbico [29,

3.7 Texturas dos Acos Inoxidaveis Ferriticos

3.7.1 Textura de Laminacao a Quente

As texturas de laminacdo a quente de acos inoxidaveis ferriticos (Fe-16%Cr e
Fe-3%Si) apresentam uma heterogeneidade do centro para a superficie, com a
predominéancia da fibra a e y no centro, e na superficie, as componentes {001}<110>
e {112}<111>. Da mesma forma, a microestrutura é também heterogénea através da
espessura, cujo centro apresenta grédos alongados e altamente deformados,

enguanto que a superficie apresenta graos recristalizados e equiaxiais [26:27],
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De acordo com os estudos de Raabe (1996) e Humphreys (204) os acos com
11% e 17% de cromo microligados ao niébio também apresentam, na superficie a
componente Goss {011}<100> mais intensa e, no centro, uma forte tendéncia para a
fibora a. Em ambas as camadas do aco com 17%Cr, revela-se uma textura bem
acentuada 3. Em uma andlise do aco inoxidavel ferritico com 11%Cr e 0,32%Nb
verificou-se que além da forte intensidade da fibra a na camada central ha ainda
uma fraca intensidade da fibra y nesta regido. Na superficie hd uma forte

componente {011}<100> e uma fraca intensidade da fibra a [2829],

3.7.2 Textura de Laminacéao a Frio

As texturas de laminagdo a frio dos materiais CCC se caracterizam por
apresentarem suas orientacdes principais localizadas em duas fibras parciais:
{hkl}<110> e {111}<uvw>. A orientacdo {001}<110> é caracteristica da laminacdo a

frio de acos ferriticos e tende a ser consumida durante a recristaliza¢ao [zo].

Raabe et al., 1993 e em 1996 [3%31] estudaram os acos inoxidaveis ferriticos e
verificaram que apds 90% de deformacdo a textura desses acos com 17%Cr e
microligados ao nidbio torna-se muito parecidas tanto no centro quanto na superficie
e que 0s acos com nidbio e titanio apresentaram o mesmo comportamento durante a
laminagéo a frio, com a fibra a sendo a componente mais forte no centro e menos
acentuada na superficie. Foi observado também que a presenca do Nb e do Ti ndo
muda a textura de laminacgéo a frio e que o cromo interfere na localizacdo da fibra
{112}<110>.

Em estudos do aco inoxidavel ferritico com 16%Cr e 0,37%Nb verificou-se em
sua textura a presenca da fibra y, com alta intensidade das dire¢des <121>, <231> e
<110>. Também foi observada a fibra a, com forte intensidade das componentes em
{112} e {223} e, em menores intensidades, as componentes {001} nas dire¢des
<110> e <120> 32,

Normalmente, a adicdo de Nb e Ti leva a um enfraquecimento da componente
{011}<110> (cubo girado) nas texturas de laminacdo a frio. Em amostras com Nb e
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Ti em condigcbes em que ambos estejam precipitados, a textura {111}<112> torna-se

maxima substituindo a textura {001}<110> [23],

3.7.3 Textura de Recristalizagcao

A textura de recristalizacdo dos acos inoxidaveis ferriticos apresenta
tipicamente as componentes pertencentes as fibras a e y 33, A figura 3.12 mostra a
representacdo no espaco de Euler reduzido dessas fibras e a tabela 3.2 apresenta

as caracteristicas das mesmas para metais e ligas CCC.

- g}z ‘]T!ﬁm:.[qﬂm cosi[Tios
4 T ¥ 21700 _
b D""” g
¥1 | :, L
f : 11711111271

11T ']"'

ih-.mﬂ 11

| _____ (0170
LR R FIO AR T Iy ol
L. ,ﬁj"ﬁ?‘nﬁjﬁf

Figura 3. 12: Representacéo das fibras no espaco de Euler reduzido 311,

As texturas de recozimento dependem da microestrutura e da textura inicial
de laminacéo a quente e a frio. A textura de recristalizagdo do aco inoxidavel ferritico
com 11% de cromo e com 80% de deformacédo a frio foi estudada por Raabe em
1996 28 e verificou-se que esta apresentou uma degradagdo da componente a e um

aumento da intensidade da fibra y. Na camada central a fibra a foi parcialmente

removida devido a recuperagéo.

Para os acos inoxidaveis ferriticos estabilizados com nidbio, apds a laminagéo
a frio com 50% a 70%, ocorre um aumento da intensidade da componente Goss. A
formacao de carbonitretos de Nb na matriz ferritica com tamanho médio de 1 um e
finamente dispersos levam ao surgimento da componente {557}<583>, ao invés da
componente {111}<112>, pertencente a fibra y. Apenas o aco inoxidavel ferritico com

11% de cromo e 0,21% de Ti apresentou essa nucleacéo classica da fibra y 1.
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Tabela 3. 2: Fibras para os metais e ligas CCC - Adaptado de Rodrigues

Fibra Eixo da fibra Componentes
A <001>| |DL {001}<110>, {112}<110>, {111}<110>
y <111>||DN {111}<110>, {111}<112>
n <001>| | DL {001}<100>, {011}<100>

{001}<110>, {112}<111>, {4 4 11}<11 11 8>,

€ <i10>||DT {111}<112>, {11 11 8}<4 4 11>, {011}<100>

¢ <110>||DN {110<112>, {110}<110>

Raabe e Lucke [l observaram apés o recozimento, em amostras do aco
inoxidavel ferritico deformados com 70% de reducdo, que existe a influéncia direta
da presenca de carbonitretos finos e estaveis dispersos na matriz na textura de
recristalizacdo, pois essas particulas retardam a recristalizacdo atuando como

barreira para a movimentacao dos contornos.

O controle da textura de recristalizacdo nos acos inoxidaveis ferriticos pode
ser realizado diminuindo o teor de carbono e nitrogénio em solucdo sdlida,
adicionando elementos de liga estabilizantes como Nb e Ti, aumentando a
guantidade dos grdos equiaxiais na solidificacdo, refinando a microestrutura,
aumentando a fibra y nos acos laminados a quente e recozidos, controlando o

tamanho de gréo no aco laminado a frio e recozido, e otimizando a velocidade de
reducao a frio [8:33],
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4. METODOLOGIA

O presente trabalho apresentarad duas séries de amostras como fornecidas,
sendo a primeira laminada a quente e ndo recozida e a segunda laminada a quente
e recozida. Essas séries de amostras serao, a partir de agora, designadas por LQNR
e LOR, respectivamente. Foram utilizadas tiras com 4,5 mm (amostras LONR) e 4,3
mm (amostras LQR) de espessura de aco inoxidavel ferritico tipo 430, estabilizado
com Nb, cedida pela empresa Aperam South America SA, 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. A laminacdo a quente foi
realizada na empresa em um laminador tipo Steckel em temperaturas entre 800°C a
1000°C. Apods a laminacdo a quente uma série de amostras foi recozida em
temperaturas em torno de 1030°C a 1050°C.

4.1 Laminacao a frio

As amostras retiradas da tira laminada a quente e da tira laminada a quente e
recozida foram laminadas a frio com uma reducéo de 77,8% e 76,7% da espessura,
respectivamente, em um laminador de laboratério marca Frohling de 40 t de
capacidade, com cilindros de diametro de 200 mm e comprimento de 300 mm,
instrumentado com células de cargas de compressédo e interface A/D instalado.no
Departamento de Engenharia MetallUrgica e de Materiais da UFMG. Tiras foram
retiradas com 1,0 cm de largura e 1 mm de espessura para 0S recozimentos
isotérmicos, variando-se o tempo, em um forno tipo mufla, usando as temperaturas
de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C.

A laminacéo a frio das amostras LQNR realizada no laboratorio foi composta
por 14 passes e das amostras LQR foi composta de 12 passes, com reducdo em
torno de 10% cada um até atingir a espessura desejada de 1 mm. As tabelas 4.1 e

4.2 contém as espessuras inicial (hi), final (hf) e real medida (hr) de cada passe
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realizado nas amostras LONR e LQR, respectivamente. Para os célculos de hs

utilizou-se da equacao 4.1.
he=hi/e%! (4.1)
Em que o valor 0,1 corresponde a 10% de deformag&o em cada passe.

Tabela 4. 1: Espessuras dos passes da laminagéo a frio das amostras do ago inox ferritico tipo 430
com Nb néo recozido

hi hf hr €
PASSE (mm) € (mm) (mm) Abertura real
1 4,7 10% 4,2 4,5 3,9 8,90%
2 4,3 10% 3,9 4,1 3,5 4,70%
3 4,1 10% 3,7 3,8 3,1 7,50%
4 3,8 10% 3,4 3,5 2,7 8,22%
5 3,5 10% 3,2 3,2 2,4 8,96%
6 3,2 10% 2,9 2,9 2 9,84%
7 2,9 10% 2,6 2,5 1,6 14,84%
8 2,5 10% 2,3 2,2 1,3 12,70%
9 2,2 10% 2 2 1 9,53%
10 2 10% 1,8 1,7 0,8 16,20%
11 1,7 10% 1,5 1,5 0,5 13,00%
12 1,5 10% 1,3 1,3 0,3 14,30%
13 1,3 10% 1,2 1,1 0,1 16,70%
14 1,1 10% 1 1 0 9,53%

Tabela 4. 2: Espessuras dos passes da laminacéo a frio das amostras do acgo inox ferritico tipo 430
com Nb recozido

hi hf hr €
PASSE (mm) € (mm) (mm) Abertura real
1 4,4 10% 3,9 4,3 3,6 18,60%
2 4 10% 3,6 3,5 2,8 13,10%
3 3,5 10% 3,2 3,1 2,3 10,60%
4 3,1 10% 2,8 2,8 1,9 12,10%
5 2,8 10% 2,5 2,5 1,6 10,50%
6 2,5 10% 2,2 2,2 1,3 12,60%
7 2,2 10% 1,9 1,9 1,1 10,70%
8 1,9 10% 1,7 1,7 0,9 10,90%
9 1,7 10% 1,6 1,5 0,7 11,10%
10 1,5 10% 1,4 1,4 0,5 10,50%
11 1,4 10% 1,2 1,2 0,4 11,00%
12 1,2 10% 1 1 0 16,50%
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4.2 Perfil Térmico

A figura 4.1 mostra o perfil térmico obtido através do aquecimento das
amostras até as temperaturas de 600°C, 680°C, 700°C e 800°C no forno tipo mufla
no Laboratério de Tratamentos Térmicos do Departamento de Engenharia
Metallrgica e de Materiais da UFMG e com a utilizacdo de um termopar tipo K
(Cromel-Alumel) e os softwares ThermoMeter e Origin™.

As taxas de aquecimento das amostras permitem o calculo do tempo
necessario para a amostra atingir a temperatura necessaria para o tratamento

térmico requerido.

——700°C
) —— 680°C
o
800 4 —— 600°C
1 —— 800°C
700 Tempo de aguecimento
~ 600
O
Q/ -
© 500
= J
@©
5 400 -
Q. J
QE) 300
= 1
200
100
O T T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350

Tempo (s)

Figura 4. 1: Perfil térmico das amostras do aco inoxidavel tipo 430 com Nb LQNR. Aquecimento a
600°C, 680°C, 700°C e 800°C.

Os tempos em que as amostras permaneceram no forno foram calculados
como sendo o tempo que a amostra leva para aguecer (tempo de aguecimento)
somado do tempo do recozimento em si (tempo de encharque). Neste caso, o tempo
de aquecimento obtido foi de 100 s (Fig. 4.1).
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4.3 Recozimento

As figuras 4.2 e 4.3 sao fluxogramas correspondentes aos recozimentos

realizados nas amostras LQNR e LQR, respectivamente.

ACOS INOXIDAVEIS FERRITICOS AISI 430E NAO

RECOZIDO

A 4

650°C l 700°C 750°C l 800°C

8 AMOSTRAS 8 AMOSTRAS 8 AMOSTRAS 7 AMOSTRAS

2 AMOSTRAS <

Estado de
Fornecimento

Figura 4. 2: Fluxograma das amostras LQNR e seus respectivos tratamentos térmicos.

ACOS INOXIDAVEIS FERRITICOS AlSI 430E RECOZIDO

].

650°C l 700°C 750°C l 800°C

8 AMOSTRAS 8 AMOSTRAS 7 AMOSTRAS 7 AMOSTRAS

72005 72005 900s

Encruada

2 AMOSTRAS < —

Figura 4. 3: Fluxograma das amostras LQR e seus respectivos tratamentos térmicos.
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A seguir, as amostras foram resfriadas ao ar natural até a temperatura
ambiente para verificar a evolugcdo da recristalizagdo com o recozimento e para
obtencdo da temperatura de recristalizacdo deste aco. Também foram analisadas
neste trabalho as amostras como fornecidas e deformadas a frio das duas séries

(LONR e LQR), com a totalidade de 65 amostras analisadas.

4.4 Caracterizacdo Microestrutural

As amostras foram cortadas e embutidas, objetivando a andlise da secao
longitudinal, lixadas, polidas e atacadas com reativo de Vilella (95 mL de alcool
etilico PA, 1 g de &cido picrico e 3 mL de HCI) com o tempo de imersédo de 90 s. As
etapas de preparacdo das amostras foram realizadas com o0s equipamentos do
Laboratorio de Metalografia do Departamento de Engenharia Metallrgica e de
Materiais da UFMG. As micrografias foram obtidas no microscopio 6ptico (MO) e no
microscopio eletrénico de varredura (MEV).

A caracterizacdo da microtextura foi feita segundo procedimento préprio para
exames por difratometria de elétrons retroespalhados (EBSD). Este envolve a
preparacdo metalografica convencional (lixamento e polimento) utilizada nas
amostras preparadas para a microscopia Optica, mais a etapa de polimento final com
silica coloidal em tempos longos de 1 a 2 h na politriz automatica. Este polimento foi
realizado com pano Op-Chem da Struers e placa de vidro utilizando-se uma solucéo
contendo 30 mL de silica coloidal e 5 mL de lubrificante metalografico DP Azul da
Struers. O tempo e condi¢Oes de polimento foram otimizados.

4.5 Microdureza Vickers e Cinética de Amaciamento

A medicdo de microdureza Vickers foi feita com carga de 2,29 N (300 gf)
utilizando um microdurdémetro da marca Future Tec FM 700 e tempo de penetracao
de 10 s.

As medi¢cBes foram realizadas de forma aleatéria na secdo longitudinal da
amostra. Foram feitas 20 medi¢cdes em cada amostra de forma a obter uma média

da dureza ao longo da mesma. As curvas de amaciamento foram construidas
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mediante o valor médio das microdurezas e a temperatura de recozimento para um
tempo fixo de 900 s. Também foram construidas as curvas de amaciamento
mediante o valor médio da microdureza e do tempo de encharque em cada
temperatura (650°C, 700°, 750°C e 800°C).

4.6 Cinética de Recristalizacéo

Foram utilizadas duas técnicas distintas para medicdo da fracdo
recristalizada. Para efeito de comparacdo, a primeira via fracdo amaciada e a

segunda via metalografia quantitativa.

4.6.1 Via Fracdo Amaciada

De forma indireta, apés a medicdo dos valores médios de microdureza, foram
construidas as curvas de amaciamento em fun¢do do tempo de recozimento, em
escala logaritmica, para cada condicdo de temperatura, assim como também para
as amostras como fornecidas e encruadas (apos laminacdo a frio com reducéo de
80%).

Conforme mencionado anteriormente, admite-se que a fracdo amaciada pode
ser dada como a fracdo volumétrica recristalizada 1], e a frac&o recristalizada via

fracdo amaciada foi calculada de acordo com a equacéao 3.1.

4.6.2 Via Metalografia Quantitativa

De forma direta, foi utilizada a Norma ASTM E:562-08 34 para determinacao
de Xv por contagem de pontos via microscopia optica. Utilizou-se um microscopio
optico acoplado a uma camera e um monitor de computador, de forma a possibilitar
0 movimento da amostra no microscopio e a obtencdo de varias imagens das
diversas regides das mesmas na camera sem a necessidade de fotografa-las,

facilitando as medicdes. Utllizando o programa Image-Pro Plus, foi possivel o
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registro e a analise de imagens a varias ampliacdes. Utilizou-se ampliagcbes variaveis
de acordo com o conforto para a contagem de pontos. As fracdes volumétricas
foram determinadas por meio de grades quadradas com diferentes quantidades de
pontos (16, 25, 49 ou 100). Cada amostra foi analisada com uma malha apropriada

de acordo com a norma ASTM.

O calculo de expoente de Avrami, n, foi realizado pela metodologia de JMAK,
i.e., pela linearizacdo de Xv em funcdo do tempo, In[in(1/1-Xv)] versus In t. O
coeficiente angular da reta obtida fornece o valor de n, assim como o parametro B,
pelo intercepto da mesma com o eixo da ordenada. Realizou-se o mesmo célculo via
0 método fracdo amaciada a fim de se comparar os parametros da cinética com o

via metalografia quantitativa.

4.6.3 Via Processamento e Andlise de Imagens

As imagens “IQ” (Image Quality — Imagens da microestrutura obtida pelo
programa através da indexacdo de pontos obtida enquanto a amostra é processada
no MEV) obtidas pelo programa OIM foram processadas e analisadas pelo programa
Image-Pro Plus. Utilizou-se as imagens IQ das duas séries de amostras recozidas
por 900 s nas temperaturas de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C para analisar a
evolucdo do processo de recristalizacdo através da coloragdo das mesmas. A
porcentagem recristalizada foi obtida pela diferenca de resolugdo na imagem

colorida, ou seja, a diferenca na quantidade de pixeis.

4.7 Textura Cristalografica

A microtextura foi calculada via EBSD nas amostras como fornecidas,
encruadas (laminadas a frio) e recozidas a 650°C, 700°C, 750°C e 800°C. Nas
amostras recozidas a microtextura foi avaliada no inicio, meio e fim da
recristalizacdo de cada temperatura, o que corresponde aos tempos indicados na
tabela 4.3.
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Tabela 4. 3: Amostras utilizadas para andlise da microtextura com os tempos de inicio, meio e fim

de recristalizacéo

Temperatura / Condigio 650°C 700°C 750°C

Inicio 900 s 10s 10s
Meio 14400 s 900 s 50s
Final 86400 s 14400 s 900 s

Na etapa de microscopia eletrbnica de varredura e analise por EBSD, com

objetivo de se obter a microtextura foi utilizado software OIM versdo 6.1 da
TSL/EDAX, fabricante do difratbmetro EBSD acoplado ao MEV instalado no

Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da UFMG.



32

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Microscopia Optica

5.1.1 Amostras como fornecidas

A figura 5.1 mostra a microestrutura do aco inoxidavel AISI430E como
fornecido, a esquerda (letra A) da amostra LQNR e a direita (letra B) da amostra
LQR. Observa-se que a microestrutura se encontra parcialmente recristalizada com
graos mais grossos. Os gréos se encontram sutilmente alongados na direcdo de
laminacdo e é possivel notar a presenca de precipitados em toda a matriz, tanto
dentro quanto no contorno dos grdos. A amostra em estado de fornecimento LQR
apresenta uma estrutura mais refinada e homogénea do que as amostras LONR,

devido ao tratamento térmico de recozimento ao qual ela foi submetida.

Figura 5. 1: (a) Micrografias da amostra como fornecida LQNR. (b) como fornecida LQR. Ataque
reativo Vilella.

5.1.2 Amostras laminadas a frio

A figura 5.2 apresenta as microestruturas das duas séries de amostras: letra
A para LONR e letra B para LQR laminadas a frio com reducdo de 80% na
espessura. Os grédos, em ambos 0s casos, se apresentam altamente deformados e
alongados na direcdo de laminac&o. E possivel também observar a distribuicdo dos

precipitados em toda matriz.
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Figura 5. 2: (a) Micrografias das amostras encruadas com reducéo de 80%. (a) LQNR e (b) LQR.
Ataque com reativo de Vilella.

5.1.3 Amostras laminadas a quente e n&o recozidas (LQNR)

A figura 5.3 ilustra a evolucdo da microestrutura das amostras LQNR com o

tempo de recozimento nas temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C. As

microestruturas das amostras estdo representadas por letras (de A a I) e suas

temperaturas e seus tempos de recozimento sdo designados na tabela 5.1.

Tabela 5. 1: Designa¢des das micrografias das amostras LQNR e seus tratamentos térmicos

Aco Inoxidavel tipo 430 com Nb nao recozido

Amostras Temperatura (°C) Tempo (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
I 750 900
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Figura 5. 3: Evolug&o da microestrutura das amostras LQNR submetidas a diferentes tratamentos
térmicos como mostrado na tabela 5.1.

Com o recozimento, a energia armazenada durante a deformagéo a frio age
como forca motriz para o inicio da recristalizacdo e novos grédos nucleiam a partir
das heterogeneidades de deformacdo .. Nas micrografias A, D e G os grdos se
encontram deformados e alinhados na direcdo de laminacdo. Ressalta-se que
apesar de o tempo em gue a amostra submetida ao recozimento a 650°C ser
consideravelmente significativo para que se inicie e se desenvolva o processo de
recristalizacdo (900 s), ndo se evidenciou mudancga significativa no estado da matriz,
ou seja, de encruada para recristalizada. Esse fato € explicado pela temperatura de
recozimento ser muito baixa, diminuindo a taxa de recristalizagdo. J& nas amostras
D e G pode-se identificar nas micrografias o inicio da nucleacdo 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 recristalizagdo de maneira consideravel.
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As micrografias da figura 5.3 B, E e H caracterizam um estado parcialmente
recristalizado em que os graos se encontram nucleados a partir das bandas de
deformacéo. Os precipitados estédo distribuidos de forma heterogénea na matriz e se

encontram alinhados ao longo da direcao de laminacgéo.

As amostras representadas pelas micrografias C, F e | se encontram quase
gue completamente recristalizadas. Pela visualizacdo da microestrutura pode-se
garantir a completa recristalizagdo das amostras, mas os dados das medi¢Oes da
fracdo recristalizada via metalografia quantitativa e via fracdo amaciada, que seréo
mostrados adiante, mostram que essa afirmacéo € parcialmente verdadeira. Nessas
micrografias (Fig. 5.3 e 5.4) observa-se os precipitados distribuidos de maneira

homogénea ao longo da matriz.

A evolugcéao da microestrutura para as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C
€ observada pelo aumento do tamanho do gréo recristalizado com a temperatura de
recozimento, que sera melhor evidenciado no tdépico “tamanho do gréo

recristalizado” deste capitulo.

5.1.4 Amostras laminadas a quente e recozidas (LQR)

A figura 5.4 apresenta as micrografias das amostras LQR nas temperaturas
de 650°C, 700°C e 750°C. Do mesmo modo que na figura 5.3, a primeira coluna
representa o inicio, a segunda o meio e a terceira o fim do processo de

recristalizacao.

Tabela 5. 2: Designacéo das micrografias das amostras LQR e seus tratamentos térmicos

AISI 430E Recozido
Amostras Temperatura (°C) Tempo (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

I

750 900
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Figura 5. 4: Evolug&o da microestrutura das amostras LQR submetidas a diferentes tratamentos
térmicos como mostrado na Tabela 5.2.

As designagfes das amostras e seus respectivos tratamentos térmicos sao
mostrados na tabela 5.2. As micrografias A, D e G apresentam graos altamente
deformados, as B, E e H apresentam uma microestrutura parcialmente recristalizada
com precipitados dispersos e alinhados ao longo da direcdo de laminacdo, enquanto
que as micrografias C, F e | se encontram quase que totalmente recristalizadas.

A microestrutura das amostras LQR possui graos sutiimente maiores e com
tamanho mais homogéneo do que as amostras como fornecidas nao recozidas. Os
precipitados estdo mais bem distribuidos ao longo de toda a matriz. O tratamento
térmico de recozimento realizado apds a laminacdo a quente forneceu ao ago essa

maior homogeneidade em sua estrutura.

5.1.5 Amostras LONR e LQR recozidas a 800°C

A amostra como fornecida recozida submetida ao tratamento térmico de

recozimento a 800°C no tempo de 10 s ndo se recristalizou completamente. Ja a
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amostra como fornecida ndo recozida submetida as mesmas condigbes se
apresentou completamente recristalizada. A figura 5.5 evidencia esse fato que pode
ser justificado pelas condi¢des iniciais de cada amostra, ou seja, recozida e nao

recozida.

Figura 5.5. Micrografias das amostras como fornecidas. (a) LQNR e (b) LQR. Ambas laminadas a frio
e recozidas a 800°C por 10 s.

Quando o recozimento é realizado a altas temperaturas o tempo necessario
para a completa recristalizagdo é menor. Essa € uma das 7 leis de recristalizacdo
abordada por Burke e Turnbull em 1952 3%, Ambas as amostras LQNR e LQR
recozidas a 800°C dispenderam cerca de 100 s no forno para a completa
recristalizacdo. A figura 5.6 mostra as micrografias das duas séries de amostras
recozidas a 800°C por 300 s. Estas microestruturas se encontram completamente
recristalizadas.

Nos processos industriais a temperatura de recristalizagdo € determinada
como sendo aquela em que o material se encontra completamente recristalizado
apos 1 h de tratamento no forno. De acordo com essa abordagem, a temperatura de
recristalizacdo das duas séries de amostras foi de 750°C.

O Nb, tanto em solucdo solida quanto na forma de precipitados, durante o
processo de recristalizacdo, ele o facilita agindo como sitio preferencial para
nucleacédo (carbonitretos) e, ao mesmo tempo, ele o dificulta, agindo como barreiras

para a movimentacdo dos contornos de alto angulo.
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Figura 5.6. Micrografias das amostras. (a) LONR e (b) LQR. Ambas laminadas a frio e recozidas a
800°C por 300 s.

A figura 5.7 mostra a microestrutura ao longo de toda a espessura da amostra
LQNR laminada a frio e submetida ao recozimento a 800°C por 900 s. As amostras
se encontram completamente recristalizadas. Pode-se observar que os grdos no
centro da amostra sdo maiores que os da superficie. Essa heterogeneidade do
tamanho do grdo ao longo da espessura é explicada pelo atrito recebido na
superficie devido a laminacdo. Dessa forma, a superficie armazena maior
guantidade de energia na forma de defeitos cristalinos. Quanto maior as quantidades
de defeitos cristalinos, mais locais preferenciais de nucleacéo existirdo, logo mais
gréos irdo se nuclear, refinando a estrutura de forma majoritaria na superficie que no

centro da amostra.

Figura 5.7. Micrografia da secéo referente a espessura da amostra LQR apdés laminacao a frio
seguida de recozimento a 800°C por 900 s.
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5.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

As figuras 5.8 e 5.9 apresentam as micrografias eletronicas de varredura das
amostras LOQNR e LQR, respectivamente. As amostras escolhidas para o MEV foram
as encruadas e as recozidas nas temperaturas de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C,

todas por 900 s de encharqgue.

Figura 5. 8: Evolug&o da microestrutura com a temperatura de recozimento das amostras LQNR: A)
encruada; B) 800°C; C) 650°C; D) 700°C e E) 750°C.
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Figura 5. 9: Evolug&o da microestrutura com a temperatura de recozimento das amostras LQR: A)
encruada; B) 800°C; C) 650°C; D) 700°C e E) 750°C.

5.3 Microdureza e Amaciamento

5.3.1 Amostras como fornecidas néo recozidas (LQNR)

As microdurezas obtidas em cada amostra da série LONR, nas diferentes
condicbes de tratamento térmico, sdo apresentadas na tabela 5.3. A curva de
amaciamento em fun¢éo do tempo para cada temperatura € mostrada na figura 5.10.
Ja na figura 5.11 é apresentado o amaciamento em funcdo da temperatura de
recozimento para um mesmo tempo de encharque de 900 s.
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Tabela 5. 3: Microdurezas das amostras como fornecidas néo recozidas

Microdureza (HV)

Temperatura (°C)

Tempo (s)
650 700 750 800
10 - 285 246 180
50 - - 234 -
100 - 274 227 170
300 294 249 172 162
400 - - - 170
550 - - - 166
700 - - - 167
900 293 198 144 150
1800 292 184 157 -
3600 268 179 159 -
7200 243 163 158 -
10800 254 - - -
14400 226 161 - -
86400 189 - - -
—m— 650°C
—e— 700°C
500 i g —A— 750°C
—v—800°C
¢ ¢ Encruada
250
%“
<
o
-é 200
Q
= A
150
o L | L | L | rorrTTTTT
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Tempo de Recozimento (s)

Figura 5. 10: Curvas de microdureza das amostras da série LQNR. em fun¢éo do tempo para cada
temperatura de recozimento.
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Pode-se observar a diminuigdo da microdureza com o tempo de recozimento
a cada temperatura. A microdureza da amostra encruada (296 HV) é muito maior do
gue as microdurezas das amostras completamente recristalizadas (cerca de 160HV),
pois as amostras encruadas se encontram altamente deformadas e com uma grande
quantidade de energia armazenada na microestrutura, enquanto que as amostras
recristalizadas néo.

O amaciamento € semelhante em cada temperatura de recozimento, mas o
tempo para se ter uma percepc¢ao do inicio do processo de recristalizacdo aumenta
com a diminuicdo da temperatura. Este fato € explicado pelo retardamento da
recristalizacdo devido ao efeito da recuperacao e pela menor energia de ativacéo a
baixas temperaturas. A mobilidade dos contornos de alto angulo é responséavel pelo
processo de recristalizacdo que é afetada tanto pela ativacdo térmica quanto pela
energia armazenada na deformacdo. Esta energia armazenada € gasta no processo
de recuperacdo ou a energia de ativacdo ndo € suficiente para movimentar os
contornos de alto angulo %29, Em contrapartida, as amostras tratadas termicamente
a 800°C possuem um processo de recristalizacdo rapido devido a alta mobilidade
dos contornos de alto angulo em altas temperaturas, logo, ndo se observa grandes
mudancas na respectiva curva da figura 5.10, pois o processo de recristalizacédo esta

completo.
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Figura 5. 11: Variagdo da microdureza das amostras LQNR com tempo de encharque de 900 s nas
temperaturas de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C.

O amaciamento com o0 aumento da temperatura das amostras recozidas com
o tempo de encharque de 900 s é evidente. Esta situacdo pode ser explicada pelo
fato de que em maiores temperaturas os processos de recuperacdo, nucleacéo e
crescimento ocorrem mais rapidamente, e a energia armazenada que age como
forca motriz para que esses processos ocorram é consumida de forma mais rapida,

tornando o material mais macio.

5.3.2 Amostras como fornecidas e recozidas (LQR)

A tabela 5.4 mostra as microdurezas Vickers das amostras da série LQR com
seus respectivos tratamentos térmicos. As figuras 5.12 e 5.13 apresentam as curvas
de amaciamento com o tempo e com a temperatura de recozimento (com tempo de

enchargue de 900 s), respectivamente.
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Tabela 5. 4: Microdurezas das amostras LQR submetidas a seus respectivos tratamentos térmicos

Microdureza (HV)

Teg';fprzt;;a/ 650°C  700°C 750°C  800°C
10 - 279 261 203
100 - 276 223 166
300 295 252 173 154
400 - - - 152
550 - - - 154
700 - - - 154
900 281 242 164 153
1800 - 196 154 -
3600 271 172 153 -
7200 255 164 146 -
10800 260 - - -
14400 262 153 - -
86400 172 - - -
—a— 650°C
—e— 700°C
300 { —a— 750°C
] —v— 800°C
2801 ¢ Encruada
260 -
i 240 -
N 220
o |
5
§ 2004
S 1
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Figura 5. 12: Microdureza das amostras LQR em fun¢&o do tempo para cada temperatura de
recozimento.
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Figura 5.13: Variag@o da microdureza das amostras LQNR com o recozimento por 900 s nas
temperaturas de 650°C, 700°C, 750°C e 800°C.

Da mesma forma que nas amostras LQNR a microdureza diminui com o
tempo e com a temperatura de recozimento pelas mesmas razdes ja abordadas,
explicadas por Humphreys em 2004 [?°, Pode-se comparar as microdurezas das
duas séries de amostras. As LQNR apresentam, em geral, microdurezas menores
que as LQR por que a quantidade de energia armazenada na forma de defeitos
cristalinos nas LQR é menor do que a da LONR. Isso se deve ao recozimento
realizado apos laminacdo a quente, o que propicia alivio das tens6es armazenadas

na microestrutura, diminuindo a quantidade de defeitos pontuais.

5.4 Tamanho do Grao Recristalizado

O tamanho do gréo recristalizado foi medido com o auxilio do programa
Image-Pro Plus e foi realizado para auxiliar na modelagem matematica da cinética
de recristalizacao via metalografia quantitativa. O aumento do tamanho do grdo com
0 recozimento é evidente, pois durante a recristalizacdo o gréo nucleia e cresce a

fim de diminuir a energia interna do sistema, ou seja, diminuir a quantidade de graos
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por volume [l As tabelas 5.5 e 5.6 mostram o tamanho médio dos grdos
recristalizados medidos, em pm, para cada condi¢cdo de recozimento para as séries
LONR e LQR, respectivamente. As figuras 5.14 e 5.15 mostram a evolug¢do do
mesmo ao longo tempo e da temperatura (em um tempo fixo de 900 s),
respectivamente, para as LQNR, enquanto que as figuras 5.16 e 5.17 mostram a

mesma evolucdo para as amostras LQR.

Tabela 5. 5: Tamanho do grdo em cada condicdo de recozimento das amostras LONR

Tamanho médio do grdo da série nao recozida (um)

Temperatura/
650°C 700°C 750°C 800°C
Tempo (s)
10 - 0,5 1,5 8,0
50 - 1,9 -
100 - 0,6 2,3 8,2
300 - 1,8 6,7 8,7
400 - - - 10,1
550 - - - 10,7
700 - - - 14,0
900 0,6 3,4 6,9 -
1800 0,8 3,6 9,8 -
3600 1,4 3,8 9,4 -
7200 1,4 6,7 10,8 -
10800 1,4 - - -
14400 1,8 6,7 - -

86400 4,1 - - -
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Figura 5. 14: Tamanho médio dos graos ao longo do tempo de recozimento para as amostras LQNR.

12

10

Didmetro médio do gréo (um)

T T T 1
640 660 680 700 720 740 760 780 800 820
Temperatura (°C)

Figura 5. 15: Tamanho médio do grdo ao longo da temperatura de recozimento das amostras LQNR
para um tempo de encharque de 900 s.
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Tabela 5. 6: Tamanho médio do gréo das amostras LQR

Tamanho médio do grao da série recozida (um)

Temperatura/
650°C 700°C 750°C 800°C
Tempo (s)
10 - 1,7 - 3,6
100 - 117 218 415
300 - 1,9 53 5,6
400 - - - 6,3
550 - - - 7,1
700 - - - 9,7
900 - 2,8 6,9 11,6
1800 - 3,1 8,3 -
3600 1,6 5,5 8,6 -
7200 - 5,7 10,7 -
10800 2,0 - - -
14400 2,3 6,5 - -
86400 4,4 - - -
30 - —s— 650°C
—e— 700°C
—a— 750°C
25 - —v— 800°C
| e ¢ Como fornecida
20 -
€
=
o 15
©
5
o 10
5 ././
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Figura 5. 16: Tamanho médio do grédo ao longo do tempo de recozimento para as amostras LQR.
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Figura 5. 17: Tamanho médio do gréo ao longo da temperatura de recozimento das amostras LNR
para um tempo de encharque de 900 s.

5.5 Cinética de Recristalizacéo

5.5.1 Via Fracdo Amaciada

De acordo com Petitgand 171, a fracdo amaciada ao longo do recozimento
pode ser associada a fracdo recristalizada do material através da equacao 3.1,
abordada no item “Cinética de Recristalizacéo” na revisao bibliografica. Considera-
se que a fracdo recristalizada (Xv) € igual a fracdo amaciada (A). As tabelas 5.7 e
5.8 mostram os valores obtidos da fracdo amaciada para cada condicdo de
temperatura e tempo de recozimento para as duas séries de amostras. As figuras
5.18 e 5.19 representam a fracdo amaciada ao longo do tempo de recozimento em
cada temperatura das amostras LQNR e LQR, respectivamente.

Optou-se por ndo apresentar a curva da fracdo amaciada para as amostras
da série ndo recozidas e recozidas a 800°C ja que elas se encontram quase que
completamente recristalizadas desde os primeiros tempos de recozimento (10 s), o
gue ndo se aplicaria ao modelo de JMAK, pois a curva ndo se adaptaria ao tipo

sigmoide e sim a uma reta paralela ao eixo das ordenadas.



Tabela 5. 7: Fracdo amaciada das amostras LQNR

Fracdo Amaciada

Tempo Temperatura

(s) 650°C 700°C 750°C 800°C
10 - 0,09 0,39 0,89
50 - - 0,48 -
100 - 0,17 0,53 0,97
300 0,02 0,36 0,95 1,00
400 - - - 1,00
550 - - - 1,00
700 - - - 1,00

900 0,02 0,76 1,00 1,00
1800 0,03 0,86 1,00 -
3600 0,22 0,89 1,00 -
7200 0,41 1,00 1,00 -

10800 0,43 - - -
14400 0,54 1,00 - -
86400 0,82 - - -
104 = 650°C .=
' e 700°C
A 750°C
0,8 1
o
©
8
g 0,64
S
<
o
'S, 0,41
o
LL
0,2 1
010 rorTTTT AN | ."""I .' T rorTTTT T
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Tempo (s)

Figura 5.18. Fracdo amaciada ao longo do tempo de recozimento para cada temperatura das
amostras LONR.
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Tabela 5. 8: Fracdo amaciada das amostras LQR

Fracdo Amaciada

Tempo Temperatura

(s) 650°C 700°C 750°C 800°C

10 - 0,12 0,39 0,71
100 - 0,14 0,53 1,00
300 0,02 0,33 0,95 1,00
400 - - - 1,00
550 - - - 1,00
700 - - - 1,00
900 0,1 0,41 1,00 1,00

1800 0,18 0,76 1,00 -
3600 0,29 0,96 1,00 -
7200 0,27 1,00 1,00 -

10800 0,25 - - -
14400 0,53 1,00 - -
86400 0,96 - - -
100 m 650°C
e 700°C
A o
< 80- 750°C
©
©
&
c 60 +
<
=
L 404
8
C | |
S
= |
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0 ]
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Figura 5. 19: Fracdo amaciada ao longo do tempo de recozimento para cada temperatura das
amostras LQR.

Os valores de HVe e de HVr utilizados para o calculo do amaciamento das

amostras LQNR foram 296 HV e 166 HV, respectivamente. Ja os valores de HVe e
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de HVr utilizados para as amostras LQR foram 294 HV e 166 HV. As microdurezas
correspondentes a incégnita HVx da equacgédo 3.1 sdo as microdurezas do material
ao longo do recozimento como mostrado nas tabelas 5.2 e 5.3 no tdpico

“Microdureza e Amaciamento”.

A linearizacao das curvas da fracdo amaciada com o tempo foi realizada com
0 objetivo de se comparar os valores do expoente de Avrami da cinética de
recristalizacdo via fragdo amaciada com a via metalografia quantitativa. As curvas de
JMAK para as amostras LONR e LQR estdo apresentadas nas figuras 5.20 e 5.21,
respectivamente. Os valores da constante B e do expoente de Avrami (n) obtidos
sdo mostrados na tabela 5.9.

<
Ao
C
T 2-
= m 650°C
® 700°C
3 A 750°C
4 ]
T T T T 1
2 4 6 8 10 12

In (1) (s)

Figura 5. 20: Linearizacdo da fracdo amaciada (A) com o tempo de recozimento para as amostras
LONR.



53

In(-In(1-A))
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® 700°C
A 750°C

In(®) (s)

Figura 5. 21: Linearizacdo da fragcdo amaciada com o tempo de recozimento das amostras LQR.

Tabela 5. 9: Valores dos parametros B e n para cinética de recristalizacao via fragdo amaciada

Cinética de Recristaliza¢ao

N3o Recozidas Recozidas
650°C 700°C 750°C 800°C 650°C 700°C 750°C
n 0,95 0,85 0,89 0,20 1,02 0,84 1,16
B  0,00006 0,0037 0,017 1,39 0,00003 0,0025 0,004

A obtencédo dos valores do expoente de Avrami e da constante B para as
amostras da série recozidas com recozimento secundéario a 800°C néo foi possivel
devido ao fato de se ter somente um ponto possivel de linearizar (amostra recozida

por 10 s), impossibilitando a plotagem de uma reta.

Pelos dados obtidos os valores de n variaram pouco com a temperatura de
recozimento, exceto para a temperatura de 800°C das amostras da série nao
recozidas em que se obteve um valor de n muito menor do que os outros (0,20).
Essa variagcdo € explicada devido ao fato de que a distribuicdo da energia
armazenada, apos deformacéo plastica, ao longo da microestrutura € heterogénea,

portanto, a taxa de nucleacédo e crescimento do grédo ocorre mais rapidamente em
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algumas regides do que em outras causando essa variacdo dos parametros de

quantificacdo da recristalizacao.

5.5.2 Via Metalografia Quantitativa

Com o base na norma ASTM E562:08 34 foi medida a fracdo recristalizada
das amostras através do método por contagem de pontos com o auxilio de malhas
quadriculadas de diferentes quantidades e pontos de acordo com 0s requisitos da
norma. As tabelas 5.10 e 5.11 apresentam as fracdes recristalizadas ao longo do
tempo para cada temperatura das amostras LONR e LQR, respectivamente,
enquanto que as figuras 5.22 e 5.23 mostram as curvas sigmoides da fracdo
recristalizada versus o tempo de recozimento de acordo com o modelo de JMAK

dessas amostras.

Tabela 5.10: Fracao recristalizada para diferentes condi¢des de tratamento térmico (tempo e
temperatura) das amostras LQNR

Fracdo Recristalizada (Xv)
Tempo Temperatura
(s) 650°C 700°C 750°C 800°C
10 0,00 0,03 0,4 1,00
50 0,00 - 0,43 -
100 0,00 0,05 0,44 1,00
300 0,00 0,31 0,95 1,00

400 - - - 1,00
550 - - - 1,00
700 - - - 1,00

900 0,04 0,51 1,00 1,00
1800 0,07 0,59 1,00 -
3600 0,07 0,65 1,00 -
7200 0,10 0,80 - -

10800 0,44 - - -
14400 0,58 0,85 - -
86400 0,86 1,00 - -
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Figura 5. 22: Fracéo recristalizada com o tempo de recozimento de acordo com o modelo de JMAK
para as amostras LQNR.

Tabela 5. 11: Fracéo recristalizada para diferentes condi¢des de tratamento térmico (tempo e
temperatura) das amostras LQR

Fragdo Recristalizada (Xv)

Tempo Temperatura
(s) 650°C 700°C 750°C 800°C
10 0,00 0,02 0,31 0,69

100 0,00 0,15 0,46 1,00
300 0,00 0,22 0,53 1,00

400 - - - 1,00
550 - - - 1,00
700 - - - 1,00

900 0,00 0,29 0,86 1,00
1800 0,02 0,55 1,00 -
3600 0,06 0,62 1,00 -
7200 0,16 0,66 1,00 -

10800 0,37 - - -
14400 0,46 1,00 - -
86400 0,76 1,00 - -
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Figura 5. 23: Fracéo recristalizada com o tempo de recozimento de acordo com o modelo de JMAK
para as amostras LOQR.

A cinética de recristalizacdo do aco tipo 430 estabilizado com nidbio se da via
nucleacdo e crescimento ao longo do tempo e as curvas sigmoides mostram um
inicio de recristalizac@o lento seguido de um aumento brusco na velocidade de
recristalizacdo e, quando o processo esta praticamente no final, ou seja, quando o
material se encontra quase que completamente recristalizado, ocorre novamente
uma diminuicdo da velocidade de recristalizacdo. Essas variacdes da velocidade da
recristalizacédo ao longo do tempo que causa o formato da curva em “S” tipica do
modelo de JMAK.

O inicio do processo de recristalizagdo € lento devido ao fato de a
recuperagcdo do material levar muito tempo para ocorrer. Isto é explicado pela alta
energia de falha de empilhamento (EFE) que os agos inoxidaveis ferriticos possuem,
gerando na rede subestruturas celulares de deslocagdes ao invés de regibes com
grandes quantidades de defeitos cristalinos associadas as falhas de empilhamento.
Dessa forma, ao se realizar o recozimento, como a energia associada aos defeitos

cristalinos nos materiais de alta EFE € menor do que nos materiais de baixa EFE, as
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deslocacdes levam um maior tempo para Sse reorganizarem e migrarem para 0S
contornos das células gerando o0s subgrdos (etapa de recuperacdo) e
posteriormente os graos (etapa de recristalizacdo). Além disso, os precipitados de
nidbio presentes na microestrutura retardam o processo de recristalizacdo agindo

como barreiras para os contornos em migragao 29,

Ao passar do tempo de recozimento, ap0s 0 processo de recuperac¢do, ou
ainda ao longo dele, os graos nucleiam e crescem rapidamente nas
heterogeneidades de deformacdo e proximos as particulas de carbonitretos de Nb.
Dessa maneira a energia armazenada na deformacao vai sendo consumida. Quando
todos os grédos ja nuclearam ao longo de todos o0s potenciais possiveis de
nucleacdo, ocorre 0 crescimento isotropico dos mesmos até se atingir o

impingimento, o que faz a velocidade de recristalizagdo cair no final do processo
[9,29]

A linearizacao das curvas sigmoides foi realizada e é apresentada nas figuras
5.24 e 5.25 para as duas séries de amostras, LONR e LQR, respectivamente. As

constantes B e 0s expoentes de Avrami, n, estdo mostrados na tabela 5.12.
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Figura 5. 24: Linearizacéo da fracao recristalizada via metalografia quantitativa das amostras LQNR.
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Figura 5. 25: Linearizacdo da fracao recristalizada via metalografia quantitativa das amostras LQR.

Tabela 5. 12: Valores dos parametros n e B para cinética de recristaliza¢do via metalografia

gquantitativa
Cinética de Recristalizagao
Nao Recozidas Recozidas
650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C
0,94 0,78 0,99 0,98 1,17 1,24
0,000055 0,001 0,0091 0,000023 0,0008 0,001

De acordo com a abordagem de Sellars e Rossi [, os valores de k e B da
equacao 3.6 podem ser associados aos valores de n e B do modelo de JMAK (Eq.

3.3), de acordo com a deducdo apresentada. Igualando as equacbes 3.4 e 3.6,

temos:
Xvex = In(1/(1-X)) e Xvex = BtK
In(1/(1-X)) = Btk (5.1)

Aplicando a funcéo In nos dois lados da equagéo 3.12, tem-se:
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In(In(1/(1-X))) = InB + k:In(t) (5.2)
ou de outra forma:

IN(In(1/(1-X))) = InB + k-In(®) (5.3)

A equacdo 5.3 mostra que a abordagem de Rossi e Sellars possui
concordancia com a linearizacado da fracao recristalizada realizada no modelo de
JMAK, ou seja, ambas as abordagens formam uma reta em que o eixo da ordenada
é dado pelo termo In(-In(1/(1-X))) e o eixo da abcissa € dado por In (t). Os
coeficientes angulares das retas sédo os valores de k (para abordagem de Rossi e
Sellars [9]) e n (para 0 modelo de JMAK) e os valores de In B sdo os interceptos das
retas no eixo da ordenada. Dessa forma, pode-se concluir que as constantes B dos
dois modelos sé&o iguais e o parametro k é igual ao expoente de Avrami, n.

Os valores dos parametros C e m sédo encontrados através do célculo de Svex
em funcdo do tempo de recozimento (Eq. 3.7), da mesma forma, realizando a
linearizacdo da equacao 3.7 obtém-se uma reta na qual o coeficiente angular € o
valor de m e a intersecdo da reta com o eixo das ordenadas € igual a log C. As
figuras 5.26 e 5.27 mostram a relagéo de log (Svex) com log (t) das amostras LQNR e
LQR, respectivamente. Pode-se inferir que Svex aumenta com o tempo, o que pode
ser explicado através de relacbes desse parametro com o tamanho do grdo
recristalizado e com a frac@o volumétrica recristalizada através da equacgédo 3.5. Com
0 aumento do tempo de recozimento o tamanho médio do grdo aumenta logo a area
interfacial (Sv) diminui devido a relacdo inversa entre ambos, dessa forma, na
pratica, espera-se que o valor de Svex diminua, ja que ha uma relacdo direta entre Sy
e Svex (EQ. 3.5), mas tal fato ndo ocorre, pois a fracdo recristalizada aumenta em
propor¢cdes maiores causando uma consideravel diminuicdo no denominador da

equacgao 3.5 e aumentando Svex.

Além das relacdes matematicas, o aumento de Svex ao longo do processo &
justificado de forma simples pelo aumento da quantidade de grdos que surgem ao

longo da recristalizacdo, aumentando a area superficial estendida.
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A tabela 5.13 mostra os valores dos parametros m e C calculados via

linearizacdo das curvas de Svex das amostras das séries ndo recozidas e recozidas.

log (Svex)
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] A e 700°C
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Figura 5. 26: Area interfacial estendida (mm-1) em func&o do tempo de recozimento (s) das amostras
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Figura 5. 27: Area superficial estendida (mm-1) em func&o do tempo de recozimento (s) das amostras

LQR.
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Tabela 5. 13: Valores dos pardmetros m e C calculados via linearizacdo de Svex com o tempo das
amostras LONR e LQR

Cinética de Recristalizagdo

Nao Recozidas Recozidas
650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C
0,16 0,15 0,3 0,29 0,34 0,45
C 588,8 426,6 1122,02 63,09 24,54 39,81

Encontrado os valores dos parametros k, m, B e C pode-se calcular através
da Eq. 3.10, os valores de P. O valor do parametro geométrico Kv & dado por 411/3
considerando os grdos esféricos de excentricidade igual a 1 3% . A tabela 5.14

mostra os valores encontrados para P.

Tabela 5. 14: Valores de P para cada condi¢do de recozimento para as duas séries de amostras

Cinética de Recristalizagao

Nao Recozidas Recozidas
650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C
P 2,17*107 6,18*10° 6,35*10* 1,33*10°® 8,67*10° 6,99*10°

As taxas de nucleacéo, N, e a taxa de crescimento do grdo, G, podem agora
ser calculadas de acordo com as equacdes 3.9 e 3.12. As figuras 5.28 a 5.31
mostram a taxa de nucleag¢do convencional e de crescimento de grdo com o tempo

de recozimento das duas séries de amostras.

Tanto a taxa de nucleagdo 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 nucleacédo vao diminuindo a medida que o recozimento
prossegue e a energia armazenada na deformacdo plastica vai sendo consumida. A
forca motriz responsavel pelo crescimento do grdo é a energia superficial do grédo
gue vai diminuido a medida que ele cresce, quando todos os graos ja se formaram e
o material se encontra completamente recristalizado, o grdo cresce até ocorrer o
encontro com os gréos vizinhos, nesse momento a taxa de crescimento se torna
constante e praticamente igual a zero como pode ser visto nas figuras 5.30 e 5.31

(ponto a partir do qual a curva se torna paralela ao eixo das abscissas).



62

A diminuicdo da taxa de crescimento pode ser explicada como sendo
resultado da concorréncia do processo de recristalizacdo na fracdo nao
transformada do aco durante a recristalizacdo, assim como também devido as
heterogeneidades de longo alcance, como a distribuicdo ndo uniforme da energia

armazenada [1°],

Uma comparagao entre as taxas de nucleagédo convencional e real de cada
temperatura (600°C, 700°C e 750°C) sao mostradas nas figuras 5.32 e 5.33 para as
amostras LONR e LQR, respectivamente. Pode-se perceber que ocorre uma
variacdo das taxas de nucleacdo ao longo do tempo de recozimento. Inicialmente
verifica-se que a taxa de nucleacéo real é essencialmente igual a N. Com o tempo,
quando a fracdo recristalizada se torna significante, a taxa de nucleacao real se
torna menor do que a convencional N, alcangando o zero no final da transformac&o.
Nota-se também que a taxa de nucleacdo diminui continuamente e que a sua maior

queda é observada no inicio do processo de recristalizagdo 151,

7

Quanto maior € a inclinacdo da reta caracteristica da curva de N versus
tempo de recozimento, ou seja, quanto mais ingreme as mesmas estiverem, maior €
a quantidade de sitios de nucleagédo presentes no estagio antes da recristalizacéo
(material deformado) 5. No caso das amostras LQNR houve uma variacdo maior
das inclinacées das curvas de N (principalmente das amostras recozidas a 750°C)
do que no caso das amostras LQR, em que as curvas se apresentaram com
praticamente a mesma inclinacdo. Isso pode ser explicado pelo tratamento térmico
de recozimento realizado ap6s laminacdo a quente na mesma, que as fizeram
adquirir uma microestrutura mais homogénea e com menor quantidade de tensdes

residuais decorrentes da deformacéo pléstica.
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De acordo com Vandermeer e Rath 3¢, uma abordagem para se verificar se a
nucleagcdo acontece por saturacao de sitios ou é dependente do tempo é realizando
o calculo do valor de 3m — 2n, em que m e n sdo 0s parametros encontrados no
modelo de JMAK da cinética de recristalizacdo, para cada temperatura de
recozimento. Caso esse valor seja muito préximo de zero, a nucleacgédo é dita por ser
por saturacdo de sitios, caso o contrério, ela é dependente do tempo. No presente
trabalho os calculos evidenciaram que a nucleacao néo se da por saturacao de sitios
(exceto da amostra LQNR recozida a 750°C) e sim que ela é dependente do tempo,
pois 3m - 2n para todas as situagdes se apresentaram bastantes diferentes de zero.
A tabela 5.15 lista os valores encontrados para 3m - 2n em cada situacdo de

recozimento para as amostras LQNR e LQR.

Tabela 5. 15: Valores de 3m - 2n para cada condicao de recozimento das duas séries de amostras

Cinética de Recristalizagdo

Nao Recozidas Recozidas

650°C 700°C 750°C 650°C 700°C 750°C

3m-2n -1,4 -0,79 -0,02 -0,45 -1,47 -1,38

5.5.3 Comparacao entre as Cinéticas de Recristalizac&o via Fracdo Amaciada e

via Metalografia Quantitativa

Os valores do Expoente de Avrami (n) e da constante B para os dois métodos
utilizados é mostrado na Tabela 5.16. As figuras 5.34 e 5.35 comparam melhor os
valores de A e de Xv obtidos em cada condicdo de experimento (de acordo com as

Tab. 5.8 € 5.11), das amostras LQNR e LQR, respectivamente.

Pode-se verificar que o comportamento do aco ao longo da recristalizagéo é
parecido quando medido de forma direta (metalografia quantitativa) ou indireta

(fracdo amaciada), tornando-se proximo ao do modelo (curva rosa). O desvio
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observado nas curvas é devido aos erros de medicdo, inerentes ao modelo de

cinética de recristalizagao.

Tabela 5.16. Valores dos pardmetros do modelo de JMAK obtidos via fragdo amaciada e via
metalografia quantitativa

Comparagao da Cinética de Recristalizagdo

Via Fragdo Amaciada Via Metalografia Quantitativa

Nao Recozida Recozida Nao Recozida Recozida

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 0,84 1,16 0,94 0,78 0,99 0,98 1,17 1,24

B 0,00006 0,0037 0,017 0,00003 0,0025 0,004 0,000055 0,001 0,0091 0,000023 0,0008 0,001

1,0 1
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Figura 5. 34: Comparacéo da fracdo amacida (A) e Xv das amostras LQNR.
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Figura 5. 35: Comparacgéo da fracdo amaciada (A) e Xv das amostras LQR.

Os valores de n e de B encontrados na cinética de recristalizacéo via fracao
amaciada e via metalografia quantitativa sdo similares e compativeis com a
literatura, embora os valores do expoente de Avrami apresentaram-se um pouco
menor do que o esperado pelo modelo de JMAK, entre 1 e 4 1921 Devido as
condicbes de processamento as quais este material foi submetido, ou seja, alta
redugéo (maior que 70%), os valores de n esperados seriam maiores do que o
obtido 9. |sto pode ser explicado pela presenca de outras variaveis influentes no
fenbmeno de recristalizacdo e que podem contribuir para um comportamento

cinético diferente como [20:

o Tamanho de grao inicial — contornos de grdos sao sitios preferenciais para a
nucleacgéo, logo, quanto mais refinada é a microestrutura maior sera a aceleracédo do
processo de recristalizacao 29,

o Modo e quantidade de deformacao — dita a uniformidade da distribuicdo da
deformagédo, ou seja, da distribuicdo da energia armazenada ao longo da

microestrutura 201,
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o Solutos — podem segregar nos contornos de alto angulo ou formarem
“atmosferas” que irdo dificultar a movimentagcdo dos contornos e atrasar o processo
de recristalizacao 29,

o Presenca de particulas — pode ter um efeito de impedir a migracdo dos
contornos, dependendo da relagdo entre sua fragcdo volumétrica e seu tamanho
médio 120,

o Efeito de orientacdo — pode contribuir para uma nucleacdo heterogénea de
graos recristalizados em sitios preferenciais e afetar o progresso da recristalizacao,

como por exemplo, a maior propensao a recristalizacdo na fibra y do que na fibra
a [20],

5.5.4 Via Processamento e Analise de Imagens

As figuras 5.36 e 5.37 mostram a evolucdo da recristalizagcdo medida via
processamento e analise de imagens das amostras LQNR e LQR, respectivamente.
A cor azul indica a porcao recristalizada (maior resolucdo), enquanto que a cor
vermelha, a nao recristalizada (menor resolucéo). As figuras 5.38 e 5.39 mostram os
pontos obtidos via analise de imagens plotados no grafico “fracao recristalizada
versus tempo de recozimento” via metalografia quantitativa das duas séries de
amostras. Pode-se notar coeréncia dos pontos com as respectivas curvas,

evidenciando que tal método de medicéo da fracdo recristalizada é confiavel.
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650°C 700°C 750°C 800°C

Figura 5. 36: Imagens das amostras LQNR obtidas pelo EBSD analisadas pelo programa para
obtencao da fragdo recristalizada.

650°C 700°C 750°C 800°C

Figura 5. 37: Imagens das amostras LQR obtidas pelo EBSD analisadas pelo programa para
obtencao da fracdo recristalizada.
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Figura 5. 39: Pontos obtidos via analise de imagens das amostras LQR.
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5.6 Energia de Ativacao para a Recristalizagéo

Para determinar o tempo necessario para recristalizar metade da
microestrutura (tso0) traca-se uma linha horizontal que corresponde a 50% de
recristalizacdo nas curvas sigmoides isotérmicas da fracdo recristalizada versus o
tempo de recozimento, como mostra a figura 5.40. A interse¢do dessa linha com as

curvas em “S” fornece tso.

150_ [ | | |
|
|
S 084
©
N
©
B 06-
@ 1 e W <
e
18 0,4 50% Recristalizado
On
©
L 02-
0,0 H
LI | L ELL | L ELL | L | L ELLL | T
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Figura 5. 40: Intersecéo da linha horizontal de 50% de recristalizacdo nas curvas em "S" obtidas via
metalografia quantitativa das amostras LONR.

A relacdo entre ts0 € a temperatura pode ser expressa pela equacdo 5.4 em
que 1/ t é a velocidade com a qual 50% da estrutura se recristaliza, R € a constante

dos gases ideais e Q é chamada de energia de ativagdo para a recristalizacéo 371,

1= AeQRT (5.4)

T

Ha uma diferenca entre a energia de ativagdo para a recristalizacdo e a
energia de ativagcao para movimentacao de lacunas da recuperacao. Esta pode ser

relacionada diretamente com uma grandeza fisica simples: o valor da barreira



74

energética que um atomo deve ultrapassar para saltar uma lacuna. No caso da
recristalizacdo, o significado de Q néo é tdo bem explicado. Ha boas razdes para se
acreditar que mais do que um processo esteja envolvido na recristalizacéo, de forma
gue nao se pode descrever Q de uma forma simples. Portanto, considera-se Q uma
constante empirica 371,

A figura 5.41 apresenta a relagdo entre o logaritmo neperiano inverso de T
(em s) versus o inverso da temperatura absoluta tomados a partir das curvas em “S”
obtidas via metalografia quantitativa e via fracdo amaciada das duas séries de
amostras. As retas obtidas fornecem os valores de In A (intercepto com o eixo y) e
de —Q/R (inclinacdo da curva). O valor de R utilizado foi 8,31 J/mol K, pode-se,
assim, encontrar os valores correspondentes a Q. A tabela 5.17 apresenta os
valores de Q e de t encontrados para as amostras LQNR e LQR pelos dois métodos
de cinética de recristalizacao realizados.

A partir dos valores de t apresentados, verifica-se pouca variagdo dos
tempos necessarios para recristalizar 50% da microestrutura. Os tempos calculados
via metalografia quantitativa se apresentaram maiores do que o0s via fracéo
amaciada. Observando os valores de t pelo mesmo método para ambas séries de
amostras, os valores sdo praticamente iguais quando calculados via fracao
amaciada e ocorre uma pequena diferenca nos valores obtidos via metalografia

guantitativa entre as amostras LONR e LQR.

Nao Recozidas via Xv
Nao Recozidas via A
Recozidas via Xv
Recozidas via A

4 > on

In (1/t)

-11 4

T T T T T T T T T T T T T 1
0,00096 0,00098 0,00100 0,00102 0,00104 0,00106 0,00108 0,00110
uT

Figura 5. 41: Linearizacdo da Eq. 5.4 para obtencdo da energia de ativacao para recristalizagao.
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Tabela 5. 17: Valores da energia de ativagao para recristalizagcao e do tempo necessario para
recristalizar 50% da microestrutura

Energia de Ativagao e tempo para recristalizar 50% da microestrutura

Via Fragdo Amaciada Via Metalografia Quantitativa

Nao Recozidas Recozidas N3ao 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

Tso (S) 10000 | 500 75 | 10000 | 1000 [ 75 |20000| 1000 | 150 (40000 | 3000 | 200

Q (kJ/mol) 387 385 387 417

Os tempos para recristalizacdo de 50% da microestrutura é maior quanto
menor é a temperatura de recozimento [°l. As variagbes obtidas nos valores de 1
entre 0os dois métodos de cinética de recristalizacdo podem ser explicadas pela
presenca de possiveis erros de medi¢do, inerentes ao processo, durante a
quantificacdo da fragéo recristalizada.

Os valores da energia de ativacdo (Q) encontrados foram altos quando
comparados com a literatura. De acordo com Mohapatra em 2010 8] o valor de Q
obtido pelo modelo de JMAK para um aco TWIP ap6s laminacgéo a quente foi de 330
kJ/mol. Vandermeer e Rath [3% em 1989 encontraram, para o ferro puro, o valor de Q
igual a 209 kJ/mol. JA Larouk e Bouhalais % encontraram, para um aco baixo
carbono, um valor de Q igual a 403 kJ/mol, valor mais coerente com o encontrado
neste trabalho. O fato de os valores de Q obtidos terem sido maiores que os da
literatura pode ser explicado pela presenca de niébio, um elemento de tamanho
atdmico grande e com dificil capacidade de difusdo na matriz do ferro, requerendo
uma maior energia para que ocorra a recristalizacdo nos materiais estabilizados com
niébio do que os ndo estabilizados. O elemento ferro também possui grande
dificuldade de difusdo na sua prépria matriz, pelo mesmo motivo do niébio, mas o
maior valor de Q encontrado, em relacdo aos propostos por Vandermeer e
Mohapatra se da principalmente devido a presenga do nidbio que possui maior

energia de ativacdo para difusédo no ferro (300 kJ) do que o préprio ferro (251 kJ) 141,
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5.7 Textura Cristalografica

A microtextura foi realizada nos centros das amostras de forma a se
investigar as orientacdes dos graos ferriticos no plano longitudinal da espessura de
laminagédo formado pelas direcdes DL e DN. As componentes de textura
representadas pelas ODF (funcdo de distribuicdo de orientacdes), correspondem a

secdo 45° com o angulo de Bunge @2 constante.
5.7.1 Textura das amostras como fornecidas

As amostras como fornecidas foram submetidas a laminacdo a quente,
sendo que uma das séries em questdo neste trabalho foi submetida a um posterior
recozimento e a outra série ndo. A figura 5.42 mostra as ODF das duas séries das
amostras como fornecidas. Nas amostras LQNR nota-se a predominancia da
componente (112)[110] pertencente a fibra a, enquanto que na amostra LQR
predomina-se as componentes pertencentes a fibra y (111)[110], (111)[121] e
(111)[011]. A presenca da fibra a é caracteristica do material deformado, enquanto
que a da fibra y € do material recozido. A amostra LQNR apresentou maior
quantidade de grdos com orientacdo de deformacdo apos laminacdo a quente do

que as LQR. A figura 5.43 mostra o mapa de orientacdo das duas séries de

(W

TN . - - 1338

7@ =3 e

amostras como fornecidas.

©

m -
45° o

45° )

Figura 5. 42: ODF das amostras como fornecidas: (a) LQNR e (b) LQR.
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001 101

Figura 5. 43: Mapa de orientacédo dos graos das duas séries de amostras como fornecidas: a) LONR
e b) LQR.

A figura 5.43 revela certa heterogeneidade de orientagdo dos grdos com
predominéncia de orientagdo nas amostras recozidas das componentes (111)<uvw>
e nas ndo recozidas das componentes (101)<uvw> e menor intensidade da
(111)<uvw> do que nas recozidas. A componente (101)<uvw> é a componente Goss
e estad designada pela cor verde nos mapas de orientacdo, ela aparece devido a
forte deformacdo por cisalhamento sofrida pelo material, assim como também
podem aparecer, nessa mesma situagdo, as componentes Dillamore (4411)[11 11
8], Latdo (110)[112] e Cobre (112)[111] 31,

A figura 5.44 mostra as imagens de 1Qs (Image Quality) das amostras LQNR

e LQR. Os gréos se apresentam mais homogéneos e refinados nas LQR, enquanto
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gue nas LQNR os graos estdo panquecados na direcdo de laminacdo e mais
deformados. Essa diferenca na microestrutura € proveniente do recozimento no qual

as amostras recozidas foram submetidas.

O tamanho médio dos gréos foi medido usando o programa Image-Pro-Plus,
como especificado no item “Metodologia” deste trabalho, e a amostra LQNR
apresentou um tamanho médio de grdo de 40 um, enquanto que a LQR foi de 30
um. O recozimento apds a laminacdo a quente sofrido pelas amostras recozidas
possibilitou a ocorréncia do processo de recristalizacdo na microestrutura,
consumindo a energia armazenada na deformacdo a quente para permitir a
recuperacdo, nucleacdo e o crescimento do grdo, obtendo assim, um maior
refinamento da microestrutura e uma menor quantidade e distribuicdo de defeitos

cristalinos.

Figura 5. 44: Imagem de qualidade das amostras como fornecidas laminadas a quente: (a) LQNR (b)
LQR.
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5.7.2 Textura das amostras laminadas a frio

As texturas das amostras laminadas a frio das duas séries de amostras sao
apresentadas na figura 5.45 e os mapas de orientagbes dos graos sao apresentados
na figura 5.46.

vstant Anghe o

r‘-p! (0.0°-80.0%)

s [0 0r°-200 0%

45° | 45°

b)

Figura 5. 45: ODF das amostras laminadas a frio: (a) LQNR e (b) LQR.

As ODF da figura 5.45 mostraram alta intensidade da fibra a com alta
intensidade das componentes (112)[110] nas amostras LQNR e (112)[110] e
(114)[110] nas amostras LQR. Essa alta intensidade da fibra a é herdada da forte
textura inicial de laminagdo a quente 31, Ressalta-se a presenca de componentes
pertencentes a fibra y com uma fraca intensidade da componente (111)[011] na
amostra ndo recozida e alta intensidade da componente (111)[110] e, com menor
intensidade, as componentes (111)[011] e (111)[123] na amostra recozida. Na
condicdo de laminada a frio, as amostras se encontram encruadas e era de se
esperar maior intensidade da fibra a do que da fibra y pois, de acordo com Rodrigues
[4 para redugbes maiores que 75% a fibra a é fortalecida ao longo de toda

espessura da tira, principalmente na regiao central, onde foi realizada a analise.

Em ambas as amostras, mesmo apds a reducdo a frio de 80%, € clara a

presenca da componente cubo girado (001)[110] com uma maior intensidade na
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amostra ndo recozida do que na recozida, sugerindo que a mesma foi retida e
intensificada durante a laminacdo a frio jA que ela também se encontra presente
nas amostras laminadas a quente, embora com menor intensidade. De acordo com
Siqueira [, a presenca desta componente sugere a auséncia de recristalizacdo na
microestrutura. Nota-se posteriormente que, a medida que o recozimento prossegue,

essa componente diminui até desaparecer a medida que o aco se recristaliza.

Com os mapas de orientacdo € possivel identificar, poucos grdos com
orientacdo pertencente a fibra y (grdos em coloracao roxa e azul escuro) ressaltando
ainda mais sua fraca intensidade nos materiais deformados como mencionado
anteriormente. Os grdos com orientacdo cubo girado sdo apresentados de cor
vermelha e estdo presentes de forma mais intensa na amostra nao recozida do que
na recozida, como também, concluido através da andlise pelas ODF. A maior parte
dos gréos se apresenta em azul claro caracterizando as orientacdes representadas

pelas componentes citadas anteriormente pertencentes a fibra a.

Com a analise das ODF e dos mapas de orientacdo € possivel comparar as
texturas obtidas com as orientagdes de cada grdo na microestrutura e relaciona-los
com as propriedades do material em cada condicdo de tratamento térmico. Pode-se

perceber que ocorre diminuicdo da intensidade da fibra a a medida que @1 aumenta.



81

3 FAn : o
Lx’ .Nw‘-'r ‘é"’; *"““'}’B}"en, ‘1

ik '1 s ‘;,__'\,sz,, u- ¥

001 101

Figura 5. 46: Mapas de orientacdo para as amostras laminadas a frio: (2) LONR e (b) LQR.

A figura 5.47 mostra as 1Q das amostras encruadas. E possivel observar os
graos altamente deformados na dire¢cdo de laminacé&o, como a reducéo foi de 80%,
uma quantidade relativamente alta, a energia armazenada na deformacgéo é alta. Da
mesma forma que nas amostras no estado de fornecimento, a microestrutura das
amostras LQR é mais refinada que a das LQNR devido ao recozimento apos
laminacéo a quente.

E importante ressaltar que a qualidade das imagens das amostras
encruadas € inferior & das amostras recristalizadas devido a dificuldade de
indexacdo dos pontos pelo camera do EBSD em fungcdo de uma alta resolucéo
necessaria para nessas amostras.
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DN

Figura 5. 47: 1Q das amostras encruadas: a) LONR e b) LOQR.

5.7.3 Amostras laminadas a quente e ndo recozidas (LQNR)

As figuras 5.48 a 5.50 mostram a evolugcdo da textura, dos mapas de
orientacdes dos graos e da microestrutura (IQ), respectivamente, para as amostras
LQONR, recozidas nas temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C em diferentes tempos.
As amostras e seus respectivos tratamentos térmicos apresentadas neste item estédo
designadas por letras de A a I, mostrados na tabela 5.1 do topico “Microscopia

Optica” dos “Resultados e Discussao” deste trabalho.
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Figura 5. 48: ODF das amostras LQNR.

Angulo constante: ¢2
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Figura 5. 49: Mapas de orientacdo para as amostras LQNR.
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700°C

Figura 5. 50: Imagem de qualidade das amostras LONR.

A evolucdo da textura com o tempo de recozimento, em todas as
temperaturas, revelou uma diminuigdo das componentes pertencentes a fibra a e
aumento das componentes pertencentes a fibra y. O aumento da temperatura de
recozimento afetou diretamente a intensidade da fibra y. Essa diferenca de
intensidade se deu principalmente entre a amostra recozida a 650°C, na qual
aparece mais fraca, para a recozida a 700°C, em que ela aparece mais forte, tendo

pouca diferenca de intensidade entre a de 700°C e a de 750°C.

As amostras designadas pelas letras A, D e G na figura 5.48 apresentaram a
mesma textura caracterizada pela presenca da componente (112)[110] pertencente
a fibra a, fraca intensidade da componente (111)[011] pertencente a fibra 7y,
sugerindo ja o inicio do processo de recristalizagdo. A componente cubo girado
(001)[110] esta presente somente nas amostras A e D, caracterizando resquicios da

textura de deformacéo.

Nas amostras designadas pelas letras B, E e H o processo de recristalizacédo
se encontra em evolugcado e ocorre a diminuicdo das componentes que caracterizam
o material deformado e o0 aumento daquelas que caracterizam o material

recristalizado. ApGs a completa recristalizacdo (amostras C, F e ) a textura
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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.

Com o aumento da temperatura de recozimento, menor € o tempo
necessario para a total recristalizacdo. O processo de nucleacdo € um processo
termicamente ativado e um longo tempo de recozimento aumenta o namero de
nlcleos preferencialmente nas regides com alta energia armazenada “. Um menor
tempo de tratamento pode acarretar em uma textura residual de deformag&o no
material ja recristalizado, como no caso da componente cubo girado que aparece na

amostra recozida a 750°C por 900 s, completamente recristalizada.

Os mapas de orientacdo apresentados na figura 5.49 mostram que nas
amostras recozidas a 650°C, os grdos se apresentaram com orientacdo bastante
homogénea e, de acordo com o prosseguimento do tratamento térmico, ou seja, da
amostra designada pela letra A até a C ocorreu a diminui¢do da quantidade de graos
em vermelho (com orientacdo cubo girado) e aumento da quantidade de graos em
azul, com orientacdo {111}<uvw>. Pode-se perceber o aumento significativo do

tamanho do gréo recristalizado nas amostras recozidas por 86400 s (24 h).

Os graos das amostras recozidas (D, E e F) a 700°C apresentaram
orientacbes parecidas com as das recozidas a 650°C, embora com uma maior
heterogeneidade ao longo de toda a microestrutura. JA& os grdos das amostras
recozidas a 750°C (G, H e I) apresentaram orientacdes ainda mais heterogéneas a
medida que o0 recozimento procedeu, comecando com uma orientacao
predominantemente (111)[uvw] e tendendo a ter maior quantidade de grédos com
orientacdo cubo girado, sugerindo que ainda possui resquicios da orientacdo do
material laminado a quente. Também se observou crescimento do gréao

recristalizado com o recozimento para as duas Ultimas temperaturas.

As IQ das amostras ndo recozidas apresentadas na figura 5.50 mostram a
evolucdo da microestrutura com a temperatura de recozimento para as amostras

recozidas por 900 s.
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5.7.4 Amostras laminadas a quente e recozidas (LQR)

As figuras 5.51 e 5.52 mostram a evolucdo da textura, dos mapas de
orientacdes dos graos e da microestrutura (Imagem de Qualidade), respectivamente,
para as amostras no estado de fornecimento recozidas, recozidas nas temperaturas
de 650°C, 700°C e 750°C em diferentes tempos. Da mesma forma que no item
anterior, as amostras e seus respectivos tratamentos térmicos apresentadas neste
item estdo designadas por letras, de A a |, mostrados na tabela 5.2 do topico

“Microscopia Optica” dos “Resultados e Discussdo” deste trabalho.

As texturas das amostras recozidas sdo semelhantes as das néo recozidas,
tendo no inicio do processo alta intensidade das componentes pertencentes a fibra a
(textura de deformacdo a frio) e resquicios da textura de laminacdo a quente
(componente cubo girado), que vao diminuindo a medida que as componentes da

fibra y aumentam em intensidade ao longo do recozimento.

As amostras LQR apresentaram uma menor intensidade da fibra y do que as
amostras LQNR. O recozimento em que elas foram submetidas antes da laminacao
a frio indica que a quantidade de energia armazenada na deformacéo a frio foi
menor nessas amostras do que nas que ndo foram recozidas, diminuindo a taxa de

recristalizacdo nas mesmas.

A figura 5.53 mostra a evolugdo da microestrutura com a temperatura de
recozimento das amostras recozidas por 900 s. A microestrutura se apresentou

bastante refinada comparada com as amostras LQNR.



650°C |

700°C

750°C N

SRANRRRRR ‘
Minimo Maximo
D (0,0° 2

Figura 5. 51: ODF das amostras LQR.
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Figura 5. 52: Mapas de orientagdo das amostras LQR. As letras de A a | designam as amostras representadas
pela tabela 5.2.
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700°C 750°C

Figura 5. 53: Imagem de qualidade das amostras LQR para um tempo de 900 s de encharque.

5.7.5 Amostras recozidas a 800°C

A figura 5.54 mostra as texturas das amostras como fornecidas nao
recozidas e recozidas, ambas submetidas ao tratamento de recozimento a 800°C
por 900 s. Pela analise microestrutural, no inicio do topico “Resultados e Discusséo”
deste trabalho, estas amostras se encontraram completamente recristalizadas (Xv=
1 ou Xv = 100%), logo a textura das mesmas é aquela caracteristica do material
recristalizado, ou seja, alta intensidade das componentes pertencentes a fibra y.

Como pode ser observado nas ODF apresentadas na figura 5.54, as texturas
tanto da amostra como fornecida ndo recozida quanto da recozida apresentaram alta
intensidade das componentes (111)[110] e (111)[112] pertencentes a fibra y. Pode-
se observar o completo desaparecimento da textura caracteristica do material
deformado (componentes pertencentes a fibra a), o que € de se esperar, uma vez
gue o material se apresenta completamente recristalizado. De acordo com Raabe e
Lucke 3%, a medida que a recristalizacdo ocorre, as componentes pertencentes a
fibra a tendem a diminuir. Observa-se também a diminuicdo da componente cubo
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girado antes presente nas amostras laminadas a quente e a frio, 0 que, de acordo
com Siqueira % sugere que o material se encontra recristalizado, pois ndo ha a
presenca da textura que indica a auséncia de recristalizacao.

A amostra da série recozida apresenta baixa intensidade da componente
cubo (001)[010] o que n&o era de se esperar, para 0 material recristalizado, em @2 =
45° e sim em @2 = 0°[?%], O fato de aparecer a componente cubo pode ser explicado
pela alta influéncia da textura de laminacdo a quente e a frio na textura de
recozimento o que nao garante total mudanca de orientacdo dos gréos ao longo do
processo de recristalizagao.

45° " 45°

Figura 5. 54: ODF das amostras recozidas a 800°C por 900 s: (a) LQNR e (b) LOR.

A figura 5.55 apresenta os mapas de orientacdo para ambas as amostras
completamente recristalizadas. Pode-se identificar os grdos com orientacdes
pertencentes ao plano (111), caracteristica da fibra y, e, nas amostras da série
recozida a presenca de grdos com orientagbes pertencentes ao plano (001) da

componente cubo (grdos em vermelho).
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001 101

Figura 5. 55: Mapas de orientacdo dos grdos das amostras recozidas a 800°C por 900 s: a) LQNR e
b) LQR.

A figura 5.56 mostra os IQ das duas séries de amostras recozidas a 800°C
por 900 s em que se encontram completamente recristalizadas. Ao se realizar o
recozimento na temperatura de 800°C as amostras se recristalizaram
completamente por volta de 100 s de encharque, tanto as ndo recozidas quanto as
recozidas. Na temperatura de 700°C as amostras se mostraram completamente
recristalizadas por volta de 900 s de encharque (Fig. 5.57), concluindo-se que o
efeito da temperatura no processo de recristalizacdo € maior que o efeito do tempo,
ou seja, com um aumento pequeno na temperatura, o tempo necessario para que a
amostra se encontre completamente recristalizada diminuiu consideravelmente. A

partir de 900 s, na temperatura de 700°C, 0s grdos comecgam a crescetr.
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Figura 5. 56: Imagem de qualidade das amostras recozidas a 800°C por 900 s: a) LQNR e b) LQR.
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Figura 5. 57: Imagem de qualidade das amostras recozidas a 700°C por 4 h: a) LQNR e b) LQR.
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6. CONCLUSOES

A avaliacdo dos resultados obtidos da cinética e evolucdo da textura ao
longo do recozimento do aco inoxidavel ferritico do tipo 430 estabilizado com nidbio,
a partir de duas condi¢cbes iniciais ap6s laminacdo a quente: ndo recozido e
recozido, permitiu concluir que:

o O aco tipo 430 estabilizado com nidbio LQR possui uma microestrutura
mais homogénea e refinada que o LQNR, devido ao recozimento a qual ele foi
submetido apds a laminagéo a quente.

o A temperatura de recristalizacdo (em 1 h de recozimento) do aco
inoxidavel ferritico tipo 430 estabilizado com Nb é de 750°C.

o O processo de recristalizagéo foi afetado diretamente pela temperatura
e pelo tempo de recozimento. A temperatura tem maior influéncia na recristalizagao
gue o tempo, para a deformacéo a frio aplicada. Com o aumento de ambos, a fracéo
recristalizada, no mesmo tempo, é maior.

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

. A microdureza do material diminui continuamente com o tempo de
recozimento a partir da temperatura de 750°C, indicando que o processo de
recristalizacdo ocorreu nesta temperatura.

. Os valores de n encontrados (entre 0,78 até 1,23) mostram que a
cinética de recristalizacdo estd compativel com os valores reportados pela literatura.
Valores reportados proximos de n=3 (saturacdo de sitios) nao foram obtidos, uma
vez que a nucleacédo da recristalizacdo nao ocorre de modo aleatério pois a energia
armazenada varia de local para local e devido a competicdo da recristalizacdo com a
recuperacao.

o Ao comparar os valores dos parametros da cinética de recristalizacédo
via metalografia quantitativa e via fragcdo amaciada pode-se perceber que ambos os
métodos foram eficazes e rapidos para quantificacdo do processo. Houve pouco
desvio entre ambos os méetodos na medicdo da fracéo recristalizada, o que esta

coerente com os desvios reportados pela literatura.
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o A taxa de nucleacdo e de crescimento de grdo diminui continuamente
com o tempo de recozimento devido ao consumo progressivo da energia
armazenada na deformacédo e a diminuicdo da area dos contornos a medida que o
gréo cresce. A taxa de nucleacdo real permanece idéntica até certo ponto, em que
ela cai abruptamente, sugerindo o progresso da recristalizagdo na microestrutura, o
que leva a uma diminuicdo da quantidade de sitios preferenciais para nucleacéao.

o Com a evolucao da recristalizagdo ocorreu aumento da intensidade da
fibra y e diminuigdo da intensidade da fibra de deformacéo a. A orientagado dos graos
das amostras se torna mais heterogénea a medida que se aumenta a temperatura
de recozimento nas amostras da série ndao recozidas. Nas amostras LQR a
orientacdo dos grdos € bem mais homogénea do que nas LONR, ou seja, uma

textura mais adequada para estampagem é obtida.
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