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RESUMO

Os acos inoxidaveis ferriticos representam materiais com grande potencial de
aplicacdo em diversos setores industriais. A adicdo de elementos estabilizadores
atribui as ligas de aco melhor soldabilidade e formabilidade. As propriedades destes
materiais podem também ser modificadas através de processos mecanicos e térmicos.
Neste sentido, pretende-se avaliar a microestrutura do aco inoxidavel ferritico AlSI 430
estabilizado com nibbio e, a partir da laminacdo a frio e recozimento isotérmico,
analisar a cinética de recristalizacdo e a evolucdo da textura cristalografica do
material. A caracterizacdo microestrutural das amostras foi realizada por meio de
micrografias épticas, eletrbnicas de varredura e de transmissdo. O estudo da cinética
de recristalizagdo do aco em questdo foi efetuado por meio da medicdo da
microdureza Vickers e das técnicas de metalografia quantitativa e analise dos
parametros KAM e GOS via EBSD. Ao final deste estudo, realizou-se uma
comparacdo das fragbes volumétricas recristalizadas e dos parametros dos modelos
JMAK e MPM obtidos por cada um dos métodos. A avaliacdo dos dados de
microdureza evidenciou que o processo de amaciamento do aco avangou conforme o
tempo e a temperatura de recozimento. A cinética de recristalizacdo de ambas as
séries de amostras apresentou-se de forma semelhante no que se refere a
gquantificacdo da fracdo amaciada, bem como da fracéo recristalizada via metalografia
guantitativa e andlise EBSD. A temperatura do tratamento térmico exerceu maior
influéncia na cinética de amaciamento e de recristalizagdo em comparagdo com o
tempo de recozimento. Os valores médios relativos a energia de ativacdo das séries
430-NR e 430-R foram 428,1 kJ.mol-1 e 359,1 kJ.mol-1, respectivamente. A
recristalizagdo do ago em estudo baseou-se na combinagéo das teorias ON e SG, de
modo que o0s graos recristalizados {554}<225> apresentaram uma vantagem
dimensional em relagdo aos demais gréos recristalizados. A fracdo de contornos CSL
se tornou maior a medida que a temperatura aumentou, indicando que alguns destes
contornos especiais estavam relacionados ao desenvolvimento do processo de
recristalizagdo. A componente {554}<225>, associada ao contorno CSL } 19a, exerceu
um controle acentuado no mecanismo de crescimento seletivo mediante o término da

recristalizagéao.

Palavras Chave: Aco Inoxidavel Ferritico, EBSD, Modelo JMAK, Textura

Cristalografica, Engenharia de Contorno de Gréo.
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ABSTRACT

Ferritic stainless steels represent materials with great potential for application in
various industrial sectors. The addition of stabilizing elements attribute to steel better
weldability and formability. The properties of these materials can also be modified
through mechanical and thermal processes. In this context, it is intended to evaluate
the microstructure of niobium stabilized ferritic stainless steel AISI 430 and, starting
from cold rolling and isothermal annealing analysis the recrystallization kinetics and the
evolution of crystallographic texture of the material. Microstructural characterization of
the samples was performed using optical, scanning and transmission electron
microscopy. The study of this steel recrystallization kinetics was held by the techniques
of microhardness measuring and quantitative metallography, as well as through the
analysis of KAM and GOS parameters via EBSD. At the end of this study, settled a
comparison of the recrystallized fractions and the parameters of JMAK and MPM
models obtained for each method. The evaluation of microhardness data proves that
the steel softening process advanced according time and annealing temperature. The
recrystallization kinetics of both samples series exhibited similar behaviors as regards
to quantitation of softening fraction, as well as of recrystallized fraction via quantitative
metallography and EBSD analysis. The heat treatment temperature exerted greater
influence in softening and recrystallization kinetics in comparison with annealing time.
The mean value of activation energy of 430-NR and 430-R series were 428.1 kJ.mol™
and 359.1 kJ.mol*, respectively. The steel recrystallization was based in the
combination of ON and SG theories, so that the {554}<225> recrystallized grains
presented a dimensional advantage compared to others recrystallized grains. The CSL
fraction became larger as the temperature increased, indicating that some of this
special boundaries were related with the development of recrystallization process. The
{554}<225> component, associated with Y19a CSL boundary, exerted a marked

control in the mechanism of selected growth upon the recrystallization end.

Keywords: Ferritic Stainless Steel, EBSD, JMAK Model, Crystallographic Texture,

Grain Boundary Engeneering.



1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis ferriticos representam materiais com grande potencial de
aplicacdo em diversos setores industriais, devido as suas boas propriedades
mecéanicas e de resisténcia a corrosdo. Em contrapartida, estes acos sdo menos
adequados que os austeniticos em aplicacbes relacionadas a deformacdes por
estiramento, em vista da presenca de niquel como elemento de liga na microestrutura

austenitica.

Os acos inoxidaveis ferriticos possuem estrutura cristalina cubica de corpo centrado
(CCC) e sao basicamente ligas de ferro-cromo. Além disso, estes tipos de aco
permanecem ferriticos em qualquer temperatura, ndo apresentam formas alotrépicas e

nao podem ser endurecidos por aguecimento ou témpera.

A adicdo de elementos de liga ao sistema Fe-Cr pode modificar a microestrutura e
consequentemente gerar distintas propriedades. Elementos estabilizadores como
niébio e titanio, por exemplo, atribuem as ligas de aco melhor soldabilidade e
formabilidade em decorréncia da formacgédo dos carbonitretos distribuidos de maneira

homogénea na matriz ferritica.

As propriedades destes materiais policristalinos podem também ser modificadas
através de processos mecanicos e térmicos, entre eles laminacao a quente e a frio e

recozimento.

A laminag&o a quente € um processo de modificacdo mecénica da estrutura cristalina
do aco, no qual o aquecimento ocorre acima da temperatura de recristalizacdo do

material.

No processo de conformacao a frio a maior parte da energia despendida é liberada na
forma de calor e o restante, entre 2 a 10%, é armazenada no metal na forma de
defeitos cristalinos. Fatores como temperatura, distribuicdo de deslocacdes, variaveis
de deformacgéo e estrutura cristalina afetam diretamente a densidade e orientacdo dos

defeitos gerados.

O recozimento, por sua vez, € composto pelos processos de recuperacao,
recristalizacdo e crescimento de grdo, no qual durante estas etapas ocorre uma
reducdo da energia armazenada na laminacdo a frio através do rearranjo e da

eliminagcéo das deslocagdes.



A textura cristalografica afeta diretamente o comportamento mecanico de materiais
policristalinos devido a distribuicdo de orientacdo dos cristais. Diante do
comportamento anisotrépico de cada célula unitaria € de grande importancia técnica

determinar a cristalografia do material.

O estudo da textura dos acos inoxidaveis ferriticos apresenta relevancia consideravel
na otimizacdo das propriedades de estampagem profunda e na minimizacdo do

fenbmeno de enrugamento que frequentemente deteriora a superficie de tais ligas.

A evolucdo da distribuicdo de orientagdo dos acos inoxidaveis ferriticos durante os
processos de laminacdo a quente, laminagéo a frio e recozimento tem sido objeto de
varios estudos através da técnica de difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD).
Tanto as projecdes bidimensionais de figuras de polo quanto as fungbes de
distribuicdo de orientacao tridimensional (ODF) tem se mostrado como procedimentos

eficazes para tais estudos.

Pretende-se, portanto, avaliar, no presente trabalho, a microestrutura do aco
inoxidavel ferritico AISI 430 estabilizado com ni6bio e, a partir da laminacéo a frio e
recozimento isotérmico analisar a cinética de recristalizacdo e a evolucdo da textura

cristalografica do material.

O estudo do comportamento do aco inoxidavel ferritico submetido a processos
mecanicos e térmicos sera estabelecido a fim de comparar as técnicas convencionais
de medicdo de dureza e metalografia quantitativa ao longo do recozimento com a
técnica de analise EBSD.



2.

OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O objetivo geral do presente trabalho consiste em estabelecer uma andlise

microestrutural do aco inoxidavel ferritico estabilizado com nidbio, avaliando as

condicbes de recristalizacdo e a evolucdo da textura cristalografica a partir de duas

condicdes iniciais: material laminado a quente e recozido e material laminado a quente

sem recozimento.

2.2 Objetivos Especificos

S&o objetivos especificos deste projeto:

Estabelecer uma relagdo entre a evolugdo microestrutural e a textura
cristalografica formada ao longo do tratamento de recozimento em diferentes
temperaturas e tempos;

Avaliar a fragdo recristalizada de ferrita em funcdo das temperaturas e dos
tempos de recozimento;

Promover uma andlise quantitativa do processo de amaciamento do ago
inoxidavel ferritico submetido a diferentes tratamentos térmicos;

Determinar os parametros da cinética de recristalizagdo através dos modelos
JMAK e MPM;

Comparar os resultados obtidos para a cinética de recristalizacdo por meio dos
métodos convencionais de medi¢do de dureza e metalografia quantitativa com
a técnica de andlise de imagens via difragédo de elétrons retroespalhados;
Analisar a influéncia da temperatura e do tempo do tratamento térmico final na
microestrutura e textura de recristalizacdo do aco AlSI 430 estabilizado com
niobio;

Investigar a evolugdo da natureza dos contornos de grdo ao longo do

recozimento final.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis séo ligas compostas basicamente por ferro, cromo e carbono,
podendo conter ainda outros elementos, de acordo com as propriedades e aplicacbes
finais desejadas. Embora pequenos teores de cromo sejam suficientes para conferir
certas propriedades ao material, 0 aco € considerado inoxidavel apenas se possuir

acima de 12% em peso de cromo em solucao sélida [1].

Devido a formagéo de uma fina camada superficial de 6xido de cromo, estes materiais
caracterizam-se por possuir elevada resisténcia a corrosdo e a oxidacdo mesmo a
altas temperaturas. A figura 3.1 representa o efeito do teor de cromo na resisténcia a
corrosdo e a oxidacao dos acos, tanto a temperatura ambiente em uma atmosfera

classificada como industrial, como ao ar a 1000°C [1].
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Figura 3.1 - Efeito do teor de cromo na resisténcia: (a) a corrosdo de a¢os-cromo expostos por
10 anos a uma atmosfera industrial; (b) a oxidagdo de agos-cromo expostos por 48 h ao ar a
1000°C[1].

A partir dos gréficos observa-se que nos agos-cromo expostos por um longo periodo a
uma atmosfera industrial, a corrosibilidade diminui com o aumento do teor de cromo,
sendo praticamente inexistente na faixa de concentracdo dos acos inoxidaveis (acima
de 12% Cr em peso). No caso dos agos submetidos ao ar a temperaturas elevadas
durante dois dias, nota-se um decréscimo da tendéncia a oxidacdo para maiores
guantidades de cromo, porém sdo necessarias concentracdes acima de 20% em peso

do elemento para atingir-se um efeito mais significativo [1].



Considerando, portanto, que fatores como a resisténcia a corrosdo e ao calor, bem
como as propriedades mecanicas e fisicas dos agos estdo diretamente associados a
sua composi¢do quimica, estes materiais podem ser classificados essencialmente em

quatro grupos: austeniticos, martensiticos, ferriticos e duplex[2].

Os acos inoxidaveis austeniticos, classificados na série AISI 300, sdo ligas que
possuem estrutura cristalina cibica de face centrada (CFC) e representam mais de
60% da producdo mundial dos acos inoxidaveis [3]. Tais ligas sdo compostas
gquimicamente por ferro, cromo e niquel, podendo conter ainda elementos como
manganés, molibdénio e nidbio. O niquel é classificado como um elemento
gamagénico, conferindo a estabilidade da fase austenitica & temperatura ambiente.
Para as ligas comerciais, 0 cromo e o niquel apresentam teores médios de 18% e 8%

em peso, respectivamente [2].

Em contraste com os agos inoxidaveis austeniticos, os agos ferriticos apresentam um
menor custo de producéo, devido a auséncia do niquel como elemento de liga, sendo
estes amplamente utilizados em estampagem profunda por possuirem boa
conformabilidade [4, 5]. A composi¢do quimica destes agos consiste em cerca de 11%
a 17% em peso de cromo e teores relativamente baixos de carbono. Classificados na
série AISI 400, estes materiais sdo submetidos, frequentemente, a processos de
conformagédo a frio, o que confere aos mesmos maiores valores de limite de
escoamento, baixo expoente de encruamento e menor ductilidade em comparacao
com 0s acos inoxidaveis austeniticos [4]. Além disso, estes tipos de a¢o permanecem
ferriticos em qualquer temperatura e nao apresentam formas alotropicas, o que é
comprovado através da figura 3.2 que apresenta o sistema Fe-Cr com destaque para a

faixa de composicdo dos acos inoxidaveis ferriticos [6].

Os acgos inoxidaveis martensiticos séo ligas metalicas ferrosas com concentrages de
cromo variando entre 12% e 17% e com teores de carbono superiores a 0,1%,
podendo chegar a 1,0% em peso. Ao contrario dos acos inoxidaveis ferriticos, os acos
martensiticos sdo passiveis de endurecimento por témpera, em virtude de possuirem
uma quantidade de cromo definida. Estes acos podem ser empregados em situacoes
nas quais propriedades como resisténcia mecénica, dureza e resisténcia ao desgaste

séo necessérias [1].

Os acos inoxidaveis duplex, por sua vez, apresentam estrutura bifasica ferritica-
austenitica, levando a uma combinacéao favoravel das propriedades de ambos os acos,

tais como boa resisténcia a corrosdo, tenacidade e elevada resisténcia mecénica [7].



Possuem em sua composi¢do de 17% a 30% de cromo e 3% a 13% de niquel em

peso e sdo largamente utilizados nas inddstrias quimica, petroquimica e nuclear [1, 7].
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Figura 3.2 - Sistema Fe-Cr com destaque para a faixa de composi¢cdo dos agos inoxidaveis

ferriticos [1].

3.2 Ac¢os Inoxidaveis Ferriticos

No inicio do século XX, junto aos primeiros estudos cientificos, alguns metalurgistas
que trabalhavam de forma independente na Inglaterra e Alemanha buscavam obter um
aco capaz de resistir aos ataques quimicos dos acidos. No entanto, foi nos EUA que
Dansitzen e Becket desenvolveram o primeiro aco inoxidavel ferritico ao investigar

ligas com baixo teor de carbono [8].

A microestrutura do ago inoxidavel ferritico consiste de ferrita (a-Fe), fase sigma (o) e
carbonetos. A fase sigma e os carbonetos sdo responsaveis pelo aumento da dureza e
reducdo da ductilidade e da resisténcia a corrosédo da liga. Sendo assim, para evitar a
formacéo destes componentes, realiza-se 0 recozimento do ago a temperaturas entre
1050°C e 1100°C durante tempo suficiente para promover a dissolu¢do dos mesmos
[6]. Apds submetido ao recozimento os agos inoxidaveis ferriticos sofrem, portanto, um

amaciamento e adquirem melhor ductilidade e resisténcia a corroséo.

A fim de aprimorar a resisténcia ao desgaste da matriz ferritica amaciada é comum a
adicdo de alguns elementos de liga, como ni6bio e titanio. Tais elementos de liga sdo
responsaveis por remover o carbono da solugéo soélida na forma de carbonetos de
nidbio e titanio, favorecendo a formacdo da ferrita, além de conferirem melhor

soldabilidade e estampabilidade a liga [6].



O tipo de aco inoxidavel ferritico mais utilizado comercialmente é o AlSI 430, composto
quimicamente por no méaximo 0,12% de carbono e cerca de 16% de cromo em peso.
Este tipo de aco é amplamente utilizado para fins de construgdo civil, inddstria
automobilistica, estocagem de &cido nitrico, dentre outros [9].

3.3 Deformacéo Plastica

A deformacao plastica consiste em um processo de conformacdo mecanica que tem
como principal efeito o aumento da dureza do material [10]. Durante a laminacgé&o a frio
dos metais uma parte significativa da energia despendida é liberada na forma de calor
e o restante, entre 2 a 10%, é retida na forma de defeitos cristalinos, os quais
fornecem o potencial necessario para 0s processos que ocorrem durante o

recozimento [11].

A densidade e distribuicdo de defeitos cristalinos ho metal encruado estdo associadas
a fatores como pureza do material, temperatura de laminacdo, taxa e grau da
deformacéo e energia de falha de empilhamento (EFE) [11]. Metais com baixa EFE
caracterizam-se por uma distribuichio homogénea de deslocacbes com menor
mobilidade, o que dificulta o processo de aniquilagdo das mesmas através dos
mecanismos de escorregamento cruzado (cross-slip) e escalagem (climb). Por outro
lado, materiais com alta EFE apresentam menor densidade de desloca¢des quando
considerado um mesmo grau de deformacdo, isso porque tais defeitos cristalinos
possuem maior mobilidade, facilitando a aniquilagdo das deslocagbes de sinais

opostos [12].

Metais com estrutura cristalina CCC e alta EFE, como é o caso dos acos inoxidaveis
ferriticos, apresentam heterogeneidades de deformacédo caracterizadas como bandas
de deformacdo e cisalhamento [13]. Estas heterogeneidades possuem grande
guantidade de defeitos cristalinos e, em geral, subdividem regides com grandes
diferencas de orientacdo dentro de um mesmo cristal, influenciando diretamente a

formacao da textura de deformacéo [14].

As bandas de deformacado se formam quando ha a ativacdo de mais de um conjunto
de sistemas de deslizamento em diferentes regides do gréo, promovendo rotacdes
distintas em locais adjacentes ao mesmo. Com a rotacdo dos grdos sdo criadas
interfaces entre as bandas de deformacdo, sendo estas regibes de fronteira

delimitadas por bandas de transicdo. Estas bandas, por sua vez, sdo compostas por



contornos bidimensionais e tém o proposito de acomodar gradualmente a diferenca de
orientacao entre as bandas de deformacéo [14, 15, 16].

As bandas de cisalhamento originam-se a partir de uma instabilidade plastica que
ocorre de forma independente da estrutura cristalina e orientagéo cristalogréafica dos
graos. Tais bandas estdo localizadas em regibes na microestrutura que sofreram
intensa atividade de deslizamento durante a deformacéo plastica [17]. O surgimento
destas bandas € influenciado pela presenca de atomos de soluto e ocorre

favoravelmente em metais com graos grosseiros altamente deformados [11, 14].

Tanto as bandas de deformag&o quanto as bandas de cisalhamento desempenham
um importante papel no inicio do processo de recristalizacdo, uma vez que tais
heterogeneidades, por serem responsaveis por reter grande parte da energia de
deformacéo, servem de locais preferenciais para a nucleagéo e crescimento dos graos

durante o recozimento [18].

Do ponto de vista microscopico, durante o processo de deformacéo plastica, a fim de
estabelecer uma configuracdo de menor energia, ocorre a formacao de subestruturas,

conhecidas como células de deslocagdes [19].

Para pequenas ou médias deformagdes (¢ < 1), os conjuntos de células de
deslocacdes, denominados blocos de células, sdo divididos por densas paredes de
deslocacbes (DDW) ou microbandas, como mostra a figura 3.3(a). A medida que a
deformacédo aumenta (€ > 1), os grdos mudam de formato tornando-se mais alongados
na dire¢cdo de deformacado, com consideravel aumento da area de seus contornos (Fig.
3.3(b)). Neste caso, as densas paredes de deslocacbes e as microbandas sado

substituidas por contornos lamelares com caréater de alto angulo (y > 15°) [20].

Esta mudanca de forma das células, quando combinada a orientag&o inicial dos gréos,

leva ao desenvolvimento de uma textura de deformagé&o (Secéo 3.7.1).

Pequenas ou médias deformacbes Altas deformacdes

Contornos lamelares

(@) (®)

Figura 3.3 - Desenho esquematico representando a microestrutura do estado deformado apds:

a) pequenas ou médias deformagdes; b) altas deformages [20].



3.4 Tratamento Térmico

Visto que, o processo de conformacdo plastica caracteriza-se pela retencdo de uma
parte da energia de deformacéo na forma de defeitos cristalinos, € plausivel considerar
gue tais defeitos provoquem alteracdes no reticulado do metal, levando a formacéo de
campos de tensdo nas regifes adjacentes aos mesmos. Para que essas tensfes
sejam eliminadas ou minimizadas sdo aplicados tratamentos térmicos de acordo com
o tipo da liga, forma e tamanho das pecas, processo de fabricacdo e condicBes de
trabalho [12].

O recozimento € um tipo de tratamento térmico que tem por finalidade promover o
amaciamento de uma peca ou normalizar materiais com tensdes internas resultantes
dos processos de deformacao plastica. Deste modo, a microestrutura e a textura do
material encruado sdo alteradas através do processo de recozimento, devido a
diminuicdo da energia de deformacdo por meio do rearranjo e da eliminacdo das
deslocacoes [4].

O recozimento dos metais consiste basicamente nos processos de recuperacao,
recristalizacdo e crescimento de grdo, sendo estes fortemente dependentes de
parametros como condi¢des de encruamento, tipo do metal, composi¢cao quimica,

presenca de elementos de liga, além das propriedades finais requeridas [12, 2].

3.4.1 Recuperacéao

A etapa de recuperagdo compreende fendbmenos que levam a restauracdo parcial de
certas propriedades do material encruado. A forga motriz responsavel por este
processo de restauracdo consiste na energia retida no metal durante a deformacao
plastica, energia esta referente a maior densidade de defeitos cristalinos e ao aumento

da area de contornos de grao [11].

Os mecanismos de deslizamento cruzado e escalagem de deslocagbes s&o o0s
principais responsaveis pela reducdo da energia armazenada no material, pois
promovem a aniquilacao de deslocacdes de sinais opostos e o rearranjo das mesmas,

de forma a conferir ao reticulado uma configuracdo de menor energia [2].

A ocorréncia do processo de recuperacdo em metais esta diretamente associada ao
tipo do material, a sua pureza, a deformacdo a que o material foi submetido e as

temperaturas aplicadas durante as etapas de laminacdo e recozimento [14]. A
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presenca de particulas também causa influéncia na cinética da recuperacdo, visto que

elas agem como barreiras & migragéo dos contornos de baixo angulo [2].

Considerando que os parametros associados a etapa de recuperacao estabelecem-se
em detrimento daqueles que promoverao a recristalizacdo, a extensdo com que a
primeira etapa do recozimento ira ocorrer relaciona-se diretamente a susceptibilidade
do material a ocorréncia dos fendmenos do segundo processo. Dessa forma, regides
com pouca deformacdo estardo preferencialmente associadas aos fenébmenos de
recuperacao ao passo gue aquelas com maior grau de deformacdo estardo sujeitas

aos fendmenos de recristalizagéo [12].

3.4.2 Recristalizag&o e Crescimento de Gréo

O processo de recristalizagdo consiste no realinhamento dos atomos através da
migragdo de contornos de alto angulo, de tal forma que um novo arranjo atdémico

isento de deformacao se forma as custas dos cristais anteriormente deformados [2].

A recristalizagdo é composta basicamente pelas etapas de nucleacdo e crescimento
de grdo. Embora os dois estagios ocorram consecutivamente no mesmo grao, ambos

as etapas podem ocorrer em tempos distintos em outros gréaos do material [21].

A nucleacdo é também conhecida como recristalizacdo primaria e caracteriza-se pelo
inicio do processo de renovacao da microestrutura, estabelecendo-se como uma etapa

decisiva na definicdo do tamanho e orientagéo dos graos recristalizados [2].

A nucleacdo se inicia através da formacao de regibes livres de defeitos cristalinos,
devido ao rearranjo das deslocacdes associadas a contornos de alto angulo capazes
de migrar facilmente ao longo da matriz deformada [12, 21]. Além disso, presume-se
gue a formacdo dos nucleos ocorra preferencialmente em regibes onde ha alta

retencdo de energia, conhecidas como sitios preferenciais de nucleacéo [2].

A orientacdo dos nucleos desempenha um papel importante na determinacdo da
textura final de recristalizagdo. Os locais preferenciais para a nucleacdo da
recristalizagdo consistem em regides associadas as heterogeneidades
microestruturais, tais como contornos de gréo originais e zonas de deformacéo
adjacentes a particulas de precipitados, além das heterogeneidades de deformacéo
[14].
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Com o término do processo de nucleagdo praticamente todas as deslocagdes
introduzidas na conformag&o mecénica do material foram aniquiladas, entretanto a
energia interna do material pode ser ainda reduzida através da diminuicdo da area
total dos contornos de gréo [12]. Esta fase consiste no desenvolvimento dos gréos
livres de deformacdo através da migracdo de contornos de alto angulo ao longo da

microestrutura recristalizada [14, 21].

Sendo assim, nesta etapa do tratamento térmico, a quantidade de contornos
apresenta-se como potencial termodinadmico para o aumento do tamanho granular
devido a reducdo do numero de grados por unidade de volume. Esta variacdo de
tamanho ocorre mediante ativagéo térmica e pode estabelecer-se de duas maneiras:
continua ou descontinua, sendo estas denominadas crescimento de grédo e

recristalizagdo secundaria, respectivamente [12].

BN

O processo continuo corresponde a variagdo homogénea do didmetro dos graos
recristalizados e mantém uma distribuicao dimensional ligeiramente linear ao longo de
toda a microestrutura. Na prética, o crescimento de grdo € mensurado em condi¢des
isotérmicas e para diferentes intervalos de tempo, sendo esta medicdo designada

como taxa de crescimento de grao (G) [2].

Em contrapartida, o processo descontinuo caracteriza-se pelo crescimento exagerado
de alguns grdos na microestrutura e desenvolve-se quando o crescimento normal do
gréo € inibido [21]. A recristalizacdo secundéaria se comporta de maneira similar a
primaria, uma vez que é normalmente induzida pelo aumento da temperatura de
recozimento acima daquela em que o crescimento do grdo original ocorreu [2].
Entretanto, ao contrario da recristalizacdo primaria que se da a partir da energia
armazenada no trabalho a frio, a recristalizagdo secundaria ocorre devido a energia
superficial entre os contornos de grdo e é influenciada por fatores como
heterogeneidades do tamanho de grdo, dispersdo de particulas e presenca de

orientacéo preferencial [12, 2].

Por fim, considerando que o tempo necessario para se obter um metal completamente
recristalizado depende tanto da taxa de formac&o de nucleos (N) quanto da velocidade
com que eles crescem (G) é plausivel presumir que estes dois pardmetros tenham

influéncia direta nos mecanismos envolvidos na recristalizagdo [2].
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3.4.3 Cinética de Recristalizacao

A cinética de recristalizacdo pode ser descrita como um processo de nucleacdo
segundo a teoria desenvolvida por Johnson e Mehl, Avrami e Komogorov [22, 23].

Simplificadamente, avalia-se o fendmeno da recristalizacdo, geralmente em condi¢bes
isotérmicas, através da variacdo da fracao recristalizada (X,) em funcdo do tempo de

recozimento.

O parametro Xy pode ser obtido por meio de técnicas de medicdo indireta da
microdureza do metal, destacando-se os métodos de Rockwell, Vickers e Brinell.
Neste aspecto, de acordo com estudos realizados por diversos pesquisadores,
observa-se uma equivaléncia entre 0 amaciamento e a recristalizagcdo do material
durante o recozimento. Deste modo, institui-se uma relagdo na qual a fragédo
volumétrica recristalizada (X,) correspondente a fragdo volumétrica amaciada (Ay)
pode ser determinada a partir de valores experimentais da dureza do material
encruado e do material recristalizado (Eq. 3.1):

Xy =Ay = oA 3.1
onde Hma, Hmin € H; sd@o, respectivamente, a dureza maxima correspondente ao
material deformado (t=0), a dureza minima correspondente ao material completamente
recristalizado e a dureza do material apés um dado tempo de recozimento [24, 25, 26,
27].

A fracdo recristalizada pode, ainda, ser definida através da observacédo direta da
amostra, aplicando-se a técnica de metalografia quantitativa ou avaliando-se a

distribuicdo cristalografica em mapeamentos EBSD [28, 29].

A técnica de metalografia quantitativa € também conhecida como método de contagem
de pontos, sendo este considerado o mais eficiente para a determinagéo da fracdo
volumétrica recristalizada. Esta contagem se da com o auxilio de uma malha

quadriculada e consiste na apuracéo de:

= numero de pontos incidentes em gréos recristalizados;
* numero de pontos incidentes em gréos nao recristalizados;

= numero de pontos onde é incerto o tipo de gréo [28].
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A metodologia de avaliacdo da cinética de recristalizacdo por meio da analise de
mapeamentos EBSD sera discutida posteriormente nas secdes 3.6.3 e 3.6.4
referentes aos pardmetros da desorientacdo média do nucleo (Kernel Average
Misorientation - KAM) e do espalhamento de orientagdo dos grdos (Grain Orientation

Spread - GOS), respectivamente.

Modelo de Johnson-Mehl-Avrami-Komogorov

O modelo de Johnson-Mehl-Avrami-Komogorov (JMAK) estabelece um tratamento
tedrico precursor no que se diz respeito a modelagem matematica da cinética de
recristalizagdo de metais laminados, considerando as etapas de nucleagdo e

crescimento de novos graos, até a renovagdo completa da microestrutura [22].

Nesta abordagem, a partir das grandezas fundamentais referentes ao nimero de
nlcleos formados por unidade de volume por unidade de tempo (N) e & derivada do
espaco que a interface percorre na direcdo normal a ela mesma em relacdo ao tempo

(G) obtém-se a seguinte equacéo (Eq. 3.2) [2].
Xy =1—e(=3NGt% 3.2

Tal modelo presume que 0s novos grdos apresentam forma esférica, crescem
igualmente nas trés dimensdes, sdo formados a uma taxa de nucleac&o constante N e

crescem linearmente para o interior da matriz encruada a uma taxa de crescimento G.

A equacdo 3.2 geralmente apresenta-se em sua forma reduzida denominada equagéao
de JMAK (Eq. 3.3) em que k e n sdo constantes [24, 25, 26].

X, =1— e(—kt") 3.3

A equacdo 3.3 € adequada para casos em que a nucleacao € aleatéria e em que néo

existe restricdo ao crescimento pela interagéo ou contato com outros graos [25, 26].

O fator pré-exponencial k é diretamente dependente das taxas de nucleacdo e de
crescimento, bem como da temperatura de recozimento. Tal constante cinética pode
ser expressa através da equacdo 3.4 em relacdo a energia de ativagcdo e a

temperatura do tratamento térmico [27]:

k=koe(—2%) 3.4
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onde ko € uma constante pré-exponencial, Qg corresponde a energia de ativacédo para

a recristalizacéo e R é a constante universal dos gases (8,314 J.mol*K™).

O parametro n, associado a ordem de reacédo, é também conhecido como expoente de
Avrami e reflete a taxa de nucleacdo e/ou a morfologia do crescimento. Esta
constante, geralmente, assume valores entre 1 e 2 para crescimento unidimensional, 2
e 3 para crescimento bidimensional e 3 e 4 para crescimento tridimensional [27].
Entretanto, foram relatados casos em que o expoente de Avrami assume valores
menores que 1 ou maiores que 4. A ocorréncia de tais anomalias, de acordo com
varios trabalhos publicados, pode ser decorrente de diversos fatores, sendo 0s
principais deles associados a:

= presengca de diferentes mecanismos influenciando 0 processo de
recristalizacao;

= dependéncia da taxa de nucleagcdo em relagéo ao tempo de recozimento;

= possibilidade de crescimento simultdneo de grao nas regibes recristalizadas;

= decorréncia de impedimento dos gréaos, a qual é especialmente importante na
fase final da recristalizagdo nos casos em que a anisotropia dos cristais é

suficientemente alta [30].

Dessa forma, o expoente de Avrami sera alterado nos casos em que 0s nucleos pré-
existentes e/ou recém-formados estejam distribuidos de forma ndo homogénea ao

longo da matriz [30].

Considerando as suposi¢cdes do modelo JMAK, Vandermeer e Rath suporam que o
crescimento local de um gréo recristalizado € independente da nucleacdo e do
crescimento de outros grdos no sistema, definindo, entdo, que a fracdo volumétrica
expandida (Xyvex) da porgéo recristalizada pode ser escrita em funcdo de Xy (Eq. 3.5)

[22, 31].

1

Xypx = In 3.5
VEX (1—XV)

Choi e colaboradores definiram que a cinética de recristalizacdo pode ser avaliada por

meio da comparacdo das curvas de X, em funcdo do tempo de recozimento obtidas

através do método de JMAK (linhas tracejadas) e via metalografia quantitativa (linhas
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sélidas) (Fig. 3.4). A avaliacdo das curvas confirma o comportamento sigmoide
caracteristico de processos que envolvem a nucleagéo e crescimento de gréo [23].
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Figura 3.4 - Fracdo volumétrica recristalizada (Xy) em fung&o do tempo para LiNbO3 recozido em
diferentes temperaturas. Adaptado de CHOI, 2013 [23].

A andlise do gréfico evidencia que X, cresce rapidamente com o tempo, aumentando a
taxa de transformagdo até atingir um valor maximo para 50% de recristalizagéo. A
medida que o processo se aproxima do final percebe-se a ocorréncia de um

impingimento dos novos graos, levando a uma reducdo da taxa de recristalizacao [23].

Uma comparacdo dos dados experimentais com os calculados pelo modelo JMAK
pode ser feita plotando-se In[-In(1 — X,)] em funcdo de In(t), cuja inclinacdo é o
expoente de Avrami e o intercepto consiste em In(k) (Fig. 3.5) [14, 23].
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Figura 3.5 - Gréfico de JMAK para recristalizacdo isotérmica de LINbO3 em varias temperaturas.
Adaptado de CHOI, 2013 [23].
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Em trabalho publicado, Doherty e colaboradores [18] mostraram que as simplificacbes
do modelo JMAK n&o sao satisfeitas na maioria dos casos e que geralmente o gréfico
logaritmico apresenta desvios da linearidade. Dessa forma, estes pesquisadores
concluiram que o processo de recristalizacdo € bastante complexo e que o modelo

JMAK é muito simples para modela-lo.

Mais recentemente, Weiping Ye e co-autores [32] propuseram considerar parametros
fisicos além da fracao recristalizada, tais como a mobilidade dos contornos de gréo, a
densidade de deslocacbes e o tamanho de gréo inicial a fim de se modelar as

transformagfes microestruturais que ocorrem durante a recristalizacao.

Método do Caminho Microestrutural

Em meados da década de 80, o trabalho de JMAK foi aprimorado por DeHoff [33] para
reacbes que exibiam saturagdo de sitios através do método do caminho
microestrutural (Microstructural Path Method - MPM). Este método € representado por
uma relacao da area interfacial por unidade de volume entre a regido recristalizada e

ndo recristalizada (Sy), além da area interfacial expandida (Svex) (Eq. 3.6 e 3.7):

SV = 3.6

Sy
1-Xy

SVEX = 3.7

onde D é o didmetro médio dos grédos recristalizados.

Rossi e Sellars [28] definiram que o0s parametros Xyex € Svex, assim como as taxas de
nucleacdo e de crescimento de gréo, podem ainda ser determinados para cada tempo

de recozimento (Eqg. 3.8 a 3.12):

Xypy = kt" 3.8
Sypx = Ct™ >
) _ac r(m+1) . $3m-2n-1
N(t) " KgP2 [r(zn—2m+1)-r(3m—2n) t 10
G= % n - gmel 31
p EEEE-( n ) 3.12
C n-m
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onde Ks é um fator de forma (4n), ' é o fator Gama e C, P e m sdo parametros do

modelo da cinética de recristalizagdo.

Uma vez que o parametro N(t) foi determinado, é possivel calcular a taxa de
nucleacdo real, visto que a equacdo 3.13 analisa apenas 0s graos recristalizados
aparentes (Eq. 3.13) [28].

N(t)real = N(t) “(1—-Xy) 3.13

Nas analises que se seguem, Vandermeer e Rath [31] postularam equacbes
referentes ao comportamento caracteristico de cada grdo durante o recozimento. A
partir do célculo dos parametros necessarios determinam-se as variaveis do modelo
da cinética de recristalizacdo 6 e r a fim de definir as condi¢cdes através das quais
ocorreu a recristalizagédo dos gréaos (Eq. 3.14 e 3.15).

6 =3m—2n 3.14

r=n—m 3.15

Para os casos em que r=1, G assumira em valor constante e se caracterizara apenas
pela taxa de migracdo dos contornos de grao. Deste modo, a variavel r ndo deve
apresentar valores inferiores a zero, visto que isto representa auséncia de crescimento

de gréo.

Ja a constante 0, por sua vez, limita-se a um valor maior ou igual a zero, no qual
situacBes em que 6=1 corresponde a uma taxa de nucleacdo constante e casos em
gue 6=0 caracteriza-se por uma taxa de nucleagdo com saturacdo de sitios, isto &,

todos os sitios de nucleacdo séo ativados no momento zero [31].

Através do que foi exposto, assume-se que o0 método do caminho microestrutural é
mais abrangente que o modelo JMAK, visto que o primeiro fornece informacdes acerca
das taxas de nucleacdo e crescimento a partir dos dados experimentais obtidos.
Entretanto, ambos os modelos se afastam das condi¢gbes consideradas para materiais
reais, ja que nestes casos a recristalizacéo é heterogénea e a distribuicdo dos nucleos
se d4 de forma ndo aleatéria, formando-se em maior quantidade nos sitios

preferenciais de nucleacéo [33].
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3.5 Analise da Textura Cristalografica

A orientacdo ou textura cristalografica dos graos € um importante parametro que
descreve a estrutura de um material cristalino e esta intimamente relacionada com as
propriedades do mesmo. Em geral, 0s mecanismos exatos pelos quais determinadas
texturas evoluem ndo sdo completamente compreendidos, embora alguns métodos
sejam suficientemente eficazes para se avaliar as caracteristicas cristalograficas dos

materiais [34].

A determinacdo da estrutura cristalina geralmente engloba técnicas de difracdo de
raios X, néutrons ou elétrons. Do ponto de vista macroscoépico, o processo de analise
da textura baseia-se nos métodos de difracdo de raios X e néutrons, nos quais 0s
dados obtidos apresentam-se como um perfil de intensidades difratadas para todo o
volume da amostra. Por outro lado, o estudo da evolugéo microestrutural da textura se
d4, geralmente, a partir da técnica de difracdo de elétrons, gerando um padréo de
difracdo para cada grao avaliado [34].

No presente trabalho serd empregado o método EBSD acoplado a um microscépio
eletrénico de varredura (MEV), a fim de coletar informacdes acerca da natureza e dos
parametros do reticulado, bem como do perfil de orientacéo dos cristais.

3.5.1 Microscopia Eletronica de Varredura / EBSD

O Microscopio Eletrbnico de Varredura € um poderoso instrumento no que se refere a
aquisicdo de dados da microtextura e caracterizacdo cristalogréfica de materiais [35].
Com base na técnica EBSD examinam-se pequenos volumes com o intuito de avaliar
a cinética de recristalizacdo e determinar o tamanho e textura de grédos e subgraos
[14].

A técnica EBSD consiste no posicionamento da amostra com uma inclinagédo
aproximada de 70° em relagdo ao feixe de elétrons, a fim de reduzir o percurso e a
absor¢cdo dos mesmos. Os dados coletados através da incidéncia dos elétrons
difratados sdo emitidos até uma tela fosforescente, na qual uma imagem é captada por
uma camera de video de alta sensibilidade, sendo posteriormente indexada na forma

de um mapa EBSD caracteristico para cada estrutura cristalina (Fig. 3.6) [36, 37].
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Figura 3.6 - Principais componentes de um sistema EBSD. Adaptado de ENGLER, 2000 [34].

A indexacdo deste mapa consiste na identificacdo dos planos cristalinos da amostra
conforme o padrdo de difracdo dos elétrons. Cada padrédo é constituido por um
conjunto de linhas paralelas, conhecidas como linhas ou bandas de Kikuchi (Fig.
3.7(a)). Os pontos obtidos pelas intersecdes destas linhas séo determinados através
de um método de parametrizacdo de imagens computacionais, denominado
transformada de Hough (Fig. 3.7(b) e (c)). O mapeamento e identificacdo dos angulos
formados pelas bandas de Kikuchi fornece a distribuig&o cristalogréfica dos indices de
Miller, permitindo, portanto, a interpretacdo dos mapas EBSD gerados (Fig. 3.7(d)) [11,
34, 36].
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Figura 3.7 — Indexag¢édo do mapa EBSD através das bandas de Kikuchi: (a) padréo de do silicio
(20kV); (b) pontos da transformada de Hough identificados por cores; (c) linhas correspondentes
aos pontos encontrados na transformada de Hough coloridas de forma semelhante; (d) padrdo
de difracdo indexado (cruz azul indica a posicao central do padrdo). Adaptado de OXFORD,
2015 [38].

Para que a analise do padréo de difracédo indexado seja possivel € necessario realizar
a calibracdo do mesmo em relacdo a geometria do sistema EBSD, além de definir

corretamente a estrutura cristalina a ser avaliada.

O processo de calibragdo consiste em identificar com precisdo o ponto central do
padrao e a distancia entre a amostra e a camera de video. O centro do padrao,
identificado na figura 3.7 por uma cruz azul, é definido como o ponto de incidéncia do
feixe de elétrons perpendicular & camera EBSD [39].

Por fim, com base nas informacdes adquiridas através da difracdo de elétrons
retroespalhados, diferentes tipos de mapas podem ser gerados a partir de
instrumentos computacionais de aquisi¢édo e andlise de dados.
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Neste ambito, estdo disponiveis diversas ferramentas capazes de correlacionar o
carater e a distribuicdo cristalogréfica dos gréos e de suas interfaces, com destaque
para o software OIM™ (Orientation Image Microscopy) especializado no tratamento de
dados EBSD.

3.6 Software OIM™ de Analise de Imagem EBSD

O software OIM™, desenvolvido pela empresa norte-americana EDAX®, é uma
ferramenta off-line com recursos praticamente ilimitados no que se refere a andlise de

informag®es contidas nas digitalizacdes obtidas por EBSD.

Este instrumento computacional oferece uma gama de ferramentas analiticas
integradas que permitem a correlacdo cruzada de diversos arquivos de digitalizagédo
[40].

De forma geral, os mapas e graficos obtidos por EBSD podem ser utilizados para uma

série de avaliagBes das caracteristicas microestruturais do material.

No entanto, uma vez que os fatores associados a forma e a orientacdo de cada gréo
sdo também conhecidos, o software de processamento de dados torna-se capaz de
gerar uma grande variedade de informagbes adicionais, tais como distribuicdo de
fases, variacdes locais de tensdes residuais, além da frequéncia e padrdo de

distribuicdo de contornos de alto e baixo angulo [41].

A tabela 3.1 apresenta uma classificacdo estabelecida pelo software OIM™ em

relacé@o a alguns tipos de mapas disponiveis e os parametros de andlise utilizados.

Os tipos de mapas serdo nomeados a partir de suas abreviacdes em inglés, assim
como apresentado pela ferramenta, com destaque para aqueles que serdo estudados

no presente trabalho.
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Tabela 3.1 - Classificacéo e tipo de mapas e graficos do software oM™

Classificagao

Tipos de Mapas

Parametros Analisados

Mapas Escalares

independentes da

Cl - Confidence Index

Qualidade de imagem do padréao
de Kikuchi

IQ - Image Quality

Confiabilidade do padrao de

Kikuchi indexado

Orientacao
Fit Desvio angular médio entre as
i
bandas de Kikuchi
o Tamanho do grdo em
GS - Grain Size

Graficos baseados no
Tamanho de Gréao

micrometros

Grain Shape Major Axis

Contorno dos grdos com maior

diametro

Grain Shape Minor Axis

Contorno dos grados com menor

diametro

Mapas baseados na
Desorientagéo
Cristalografica

GAM - Grain Average Misorientation

Desorientacdo média do grdo em

relagdo a vizinhanga

GOS - Grain Orientation Spread

Espalhamento de orienta¢éo dos

graos

KAM - Kernel Average

Misorientation

Distribuicdo da desorientagdo
local baseada em uma

desorientagdo média

Mapas baseados na

Orientacao Cristalogréafica

PF - Pole Figure

Distribui¢cdo de orientagcéo

exibida na forma de polo

IPF - Inverse Pole Figure

Orientacéo do grdo em relacéo a

uma referéncia

ODF - Orientation Distribution

Function

Intensidade e distribuicdo das

orientacdes em @1, o € O

Graficos baseados no
Contorno de Grao

CSL Boundary

Numero de sitios coincidentes
entre duas redes sobrepostas

Mapas relacionados as

Propriedades do Material

Taylor Factor

Resisténcia a deformacao do

gréo

Schmid Factor

Tenséo resolvida no sistema de

deslizamento do gréo

Elastic Stiffness

Rigidez elastica do grdo em

relacdo a uma referéncia

Adaptado de EDAX® / AMETEK® [40, 42]
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3.6.1 Qualidade de Imagem (IQ)

O parametro de qualidade de imagem consiste numa medida escalar derivada da
transformada de Hough e descreve a nitidez do padrdo de difracdo de elétrons
retroespalhados [41, 42]. Sendo assim, as bandas Kikuchi mais nitidas apresentam
picos de Hough mais elevados em comparacao as regioes difusas do padrao EBSD
difratado [39].

A qualidade da imagem obtida é afetada diretamente por fatores como o tipo de
material, grau de deformacédo da rede, distribuicdo de defeitos cristalinos e presenca

de fases e inclusées [39].

Regibes deformadas por possuirem uma maior densidade de deslocacdes séo
caracterizadas nos mapas IQ por uma reducdo do contraste das bandas de Kikuchi,

enguanto que as areas recristalizadas apresentam-se de forma mais clara e nitida.

Os mapas 1Q, geralmente, sdo representados em uma escala de cinza dentro de um
intervalo de 0 byte, para as regifes deformadas e mais escuras, a 255 bytes, para as
regides mais claras e livres de deformacéo [43] (Fig. 3.8).

Figura 3.8 - Mapa IQ de um aco bifasico resfriado a partir de 690°C [44].

A partir do mapa 1Q apresentado observa-se que, em geral, a imagem possui uma
coloracdo mais escura nas zonas caracterizadas por angulos de desorientacdo <15°.

Entretanto, nota-se a presenca de grdos com essa mesma caracteristica, mas que
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possuem um parametro 1Q maior, presumindo-se, portanto, que tais regibes estdo
relacionadas a formacédo de subgrdos. Dessa forma, estes grdos se encontram em
uma etapa transitoria de restauracdo da estrutura, na qual jA houve a formagéo de
nucleos recristalizados, porém a fase de crescimento do grao ainda néo foi finalizada
[44].

As regides recristalizadas e nao recristalizadas podem ser determinadas também
através de outras ferramentas disponibilizadas no OIM™, tais como KAM, GAM e

GOS, sendo estas baseadas nos valores dos angulos de desorientacao [45].

3.6.2 Tamanho de Gréao (GS)

Embora o conceito de um gréo baseado nas técnicas de metalografia convencionais
seja amplamente compreendido, a definicdo de um gréo a partir do método EBSD é
um pouco diferente. Os gréos avaliados atravées da difracdo de elétrons
retroespalhados sdo classificados de acordo com um critério de diferenca de
orientacao [46, 47].

O software OIM™ define os limites de um gréo por meio de um algoritmo que percorre,
ponto a ponto, toda a extensédo da amostra, de modo a agrupar os conjuntos de pixels
adjacentes e orientados de modo semelhante. Dessa forma, para cada pixel analisado,
sdo verificados todos os vizinhos do mesmo a fim de estabelecer os angulos de

desorientacao entre eles [46].

Os conjuntos de pixels que possuem gradiente de orientagéo inferior a um angulo de
tolerancia sao, portanto, considerados partes do mesmo gréo. Este procedimento de
varredura é repetido até que um grupo de gréos vinculados seja delimitado por pontos

que excedem este angulo pré-determinado [46].

Assim como o angulo de tolerancia, o tamanho minimo do grdo pode ser especificado
pelo usuério, sendo este definido pelo nimero de pixels necessérios para definir se um

grupo de pontos esta contido em Unico gréo [46, 47].

Com o intuito de obter informacdes confiaveis, sdo estabelecidos, por convencgao, 0s
valores de 5° e 5 pixels, para o angulo de tolerédncia e o tamanho minimo de gréo,
respectivamente. Uma vez que os grdos foram definidos determina-se,
algoritmicamente, o didmetro médio dos mesmos, possibilitando, ainda, a analise de

uma variedade de informacdes inter e intragranulares [47].
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3.6.3 Desorientacdo Média de Nucleo (KAM)

O parametro KAM é responsavel por determinar os valores locais de rotacdo
intragranular da estrutura cristalina, de modo a calcular a média aritmética de
desorientacdo de um dado pixel, localizado no nucleo do grao, em relacéo aos pixels
vizinhos [48, 49, 50].

A figura 3.9 apresenta a metodologia de medicdo e célculo do parametro KAM. As
regides de fronteira com uma diferenca de orientacdo superior a 5° foram definidas
como contornos de grédo, sendo os pixels abrangidos por angulos de desorientacao

acima deste valor de tolerancia eliminados do calculo da média [48, 51].

:Contorno de Grio (=57)

Pixels:
ﬁ'jj Incluidos no calculo de KAM

&’\] Excluidos do calculo de KAM

Figura 3.9 - Selec&o de pixels para o calculo de KAM [48].

Com base na suposi¢do de que a desorientacdo de cada pixel € proporcional a
quantidade de defeitos cristalinos contidos no mesmo, pode-se considerar que o0
parametro KAM ¢, portanto, uma medida da energia armazenada em termos da
densidade de deslocacbes e permite caracterizar quantitativamente a distribuicdo

destes defeitos [52].

Paralelamente a esta suposicdo, o gradiente de orientacdo local segue de maneira
inversa os processos de recristalizacédo e crescimento de grdo, de modo que quando o

valor de KAM ¢é elevado, a fracao recristalizada (Xy) e o tamanho de grao séo baixos.
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Isso porque & medida que um novo gréo livre de deformagéo se desenvolve, tanto a
desorientacdo média de seus pixels quanto a densidade de deslocacdes sédo
minimizadas [44, 51, 53].

Um exemplo da aplicacdo deste parametro para a determinacdo da fragcdo

recristalizada é apresentado na figura 3.10, na qual adotou-se valores de KAM

inferiores a 0,5° para grdos completamente recristalizados (coloracao azul) [44].

erica

Numeé

rag¢ao

KAM (graus)
(c)

(@) (b)

Figura 3.10 - (a) Mapa de distribuicdo do parametro KAM de um ago bifasico; (b) Ampliagéo da

area definida no mapa; (c) Gréfico de distribuicdo do parametro KAM [44].

Com base na analise da imagem ampliada observa-se a existéncia de areas azuis no
interior dos gréos deformados, onde contornos de baixo angulo estdo presentes. A
presenca destas areas esta relacionada aos processos de restauracdo da estrutura e

formacdao de subgréos, devendo ser, portanto, desconsideradas no calculo de Xy [44].

3.6.4 Espalhamento de Orientacéo dos Graos (GOS)

O parametro GOS é uma ferramenta largamente utilizada no estudo da evolug¢édo da

microestrutura durante o processo de recristalizacdo, uma vez que permite distinguir
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regides deformadas e recristalizadas através da desorientacdo média de todos os
pontos de andlise para um determinado grédo [54, 55]. O célculo do espalhamento de
orientacéo dos graos pode ser feito mediante as seguintes avaliacdes:

= desorientacdo média entre cada dois pixels de um gréo;

= desorientacdo média de um determinado pixel em relacéo a todos os pixels do
grao;

= desorientacdo média de uma orientacdo do grdo em relacdo a todos os pixels

do mesmo [56].

O espalhamento de orientacdo é mais acentuado em gréos deformados plasticamente,
uma vez que regides com maior densidade de defeitos cristalinos apresentam uma
variagdo de orientacdo superior as regides livres de deformacdo. Visto isso, alguns
autores definiram que os gréos recristalizados caracterizam-se, geralmente, por um
diferencial angular (GOS) inferior a 1,5° [44, 51, 55]. Por outro lado, Alvi e
colaboradores consideram que valores de GOS abaixo de 3° sdo referentes a graos
livres de deformacéo [24].

Um exemplo de mapa GOS obtido através do software OIM™ é apresentado na figura
3.11 em referéncia ao grafico de distribuigdo correspondente [44].

-

Fracgao por Area

ool

12345678 910111213
GOS (graus)

Figura 3.11 - Mapa do parametro GOS de um aco bifasico em referéncia ao grafico de
distribuicdo [44].
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A partir da observacdo do mapa GOS presume-se que a recristalizacdo da amostra se
encontra em um estdgio intermediario devido a predominancia de regides
recristalizadas (GOS<1,5°), além da presenca de areas parcialmente e altamente
deformadas (GOS=4-7° e GOS=8-13°, respectivamente) [44].

3.6.5 Figura de Polo Inversa (IPF)

As figuras de polo inversas consistem na representacdo dos indices <uvw> em relacéo
a um padrdo de referéncia, de modo a definir a direcdo de laminacdo em termos das

principais dire¢cfes do cristal [38].

Os mapas IPF sao utlizados, principalmente, para o estudo de materiais que
apresentam uma textura tipicamente de fibras, na qual ha a presenca de um
alinhamento preferencial de um eixo cristalografico. Nos casos em que a textura néo

exibe uma simetria de fibra duas ou mais IPF devem ser combinadas [42].

A figura de polo inversa descreve, basicamente, a densidade dos polos paralelos a
uma dada superficie da amostra em relacdo a um sistema de referéncia do cristal. Os
dados obtidos a partir desta andlise sédo apresentados graficamente através de um
padréo caracteristico para cada estrutura cristalina avaliada [40, 57].

O padréo IPF é caracterizado por um tridangulo estereografico inserido no canto inferior
direito da imagem, no qual cada orientagdo individual dos cristais é representada por
um cadigo de cores ou linhas de isofrequéncia (Fig. 3.12) [58].

11

101 (a) 001 ®)

Figura 3.12 - Representacao do tridngulo estereografico para um sistema cubico: (a) escala de
cinza; (b) cores RGB; (c) isolinhas. Adaptado de MITTEMEIJER, 2010 e LINS, 2006 [58, 59]

A constru¢cdo do Triangulo Estereogréfico Padréo (SST - Standard Stereographic
Triangle) consiste em uma etapa da funcdo geométrica de mapeamento estabelecida

através da projecdo de uma esfera sobre um plano, seguida da sele¢cdo de um
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segmento desta esfera. Neste processo, conforme o grupo de Laue para materiais
cubicos, vinte e quatro triangulos sdo definidos de acordo com as intersecdes
formadas pelas linhas de Kikuchi, devendo o segmento escolhido ser capaz de
abranger todas as dire¢cdes cristalogréficas presentes na amostra. Em outras palavras,
o triangulo padrao é aquele que possibilita a identificacdo de cada possivel orientacao
do cristal, sendo este delimitado pelos pontos triplos incidentes nas dire¢cdes <101>,

<111> e <001> geralmente paralelas a direcdo normal (Fig. 3.13) [58].
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Figura 3.13 - Padrdo de projecdes estereograficas dos polos para um cristal cubico com

destaque para o triangulo estereografico [58].

No software OIM™, a figura de polo inversa é definida por um mapa de orientagéo
codificado de acordo com as cores ou isolinhas ilustradas no triangulo IPF. Dessa
forma, uma dada direcdo da amostra pode ser descrita através da posicdo desta

coordenada em relagédo a um padrdo de referéncia do cristal [59].

A figura 3.14 apresenta 0 mapa de orientacdo de um aco IF estabilizado com titanio e
laminado a frio, assim como o respectivo triangulo padronizado para as figuras de polo

inversas [59].
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90.00 um 001 013 012 023 011

Figura 3.14 - Mapa IPF para um aco IF estabilizado ao titanio e laminado a frio [59, 60].

Por meio da andlise da figura de polo inversa observa-se um numero significativo de
gréos caracterizados pelas cores verde e azul, sendo estas definidas através dos
direcBes <011>//ND e <111>//ND, respectivamente. Considerando sistemas cristalinos
cubicos, como no caso estudado, tais orientagdes séo tipicas da componente Goss e
da fibra y (ver Tab. 3.2), evidenciando que tais mapas sdo ferramentas analiticas

importantes para o estudo da textura dos materiais.

As figuras de polo diretas e inversas séo largamente utilizadas na descricdo da textura
cristalografica dos materiais. No entanto, as informac¢des contidas nestes tipos de
mapas sdo incompletas e semiquantitativas, uma vez que representam apenas as
direcdes difratados pelo material. Visto isso, uma descrigdo mais detalhada acerca das
orientacBes do cristal deve incluir informacdes a respeito da distribuicdo das mesmas
de acordo com o plano e a direcdo do cristal. Neste ambito, tais dados podem ser

obtidos com auxilio da Fung¢édo de Distribuicdo de Orientacdes Cristalinas [61].

3.6.6 Funcéao de Distribuicdo de Orientacdes (ODF)

A Funcdo de Distribuicdo de Orientacdes € representada por uma metodologia
estatistica que analisa e quantifica a textura dos materiais em termos dos trés angulos
de Euler (O, ¢, e ¢, independentemente do tamanho, forma e localizacdo dos gréos
[42].
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O conceito de ODF ou f(g) € baseado em uma funcdo de densidade e distribuicdo de
textura que descreve a probabilidade de ocorréncia de uma orientacao cristalografica,
g, dentro de um determinado intervalo no espacgo de orientacéo, dg [34, 57].

Dessa forma, os grdos com orientacdes similares (g) e pertencentes ao mesmo
espaco angular (dg) séo representados nas figuras de polo inversas por cores
analogas (Fig. 3.15) [34].

Figura 3.15 - Representacdo esquematica de IPF para uma microestrutura composta por gréos

(1 a 7) com orientag®es similares coloridos de forma analoga. Adaptado de ENGLER, 2000 [34]

Em materiais que apresentam uma textura aleatéria, a integral da ODF em todas as
orientacdes possiveis assume valores constantes e equivalentes a unidade, enquanto
que para amostras que exibem uma textura cristalografica caracteristica o parametro

f(g) apresenta maximos e minimos em algumas orientagdes [62].

A funcdo de distribuicdo de orientagBes estabelece uma relacdo entre os eixos
cristalinos da amostra e o sistema de referéncia macroscopico do material, formado
pelas dire¢des DL, DT e DN. Além disso, as ODF séo calculadas a partir de figuras de
polo e ndo podem, portanto, ser calculadas diretamente. A obtencdo destes tipos de
mapas para um sistema cristalino CCC, por exemplo, € feita a partir de trés figuras de

polo diretas [62].

3.6.7 Contornos de Graos CSL

Os contornos CSL séo classificados de acordo com valor de sigma (), sendo esta
notacdo definida como a densidade volumétrica reciproca de sitios coincidentes [63,

64]. Quanto menor o valor de Z, mais ordenado estara o contorno de grao [12].
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Estes tipos de contornos sao considerados especiais por possuirem melhores
propriedades quando comparados aos contornos de alto angulo (HAGB - High Angle
Grain Boundary) e de baixo angulo (LAGB - Low Angle Grain Boundary) [65].

A disposicdo geométrica dos CSL consiste na interpenetracdo de dois reticulados da
mesma estrutura cristalina, na qual para certas desorientagdes ocorre a sobreposicao
de uma fracdo dos atomos, formando uma rede periddica em trés dimensdes. Deste
modo, a razdo 1/Z representa a proporgao de sitios que sdo comuns em ambas as
redes, de modo que um contorno 5 possui um a cada cinco atomos localizados em
sitios coincidentes (Fig. 3.16) [66].
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Figura 3.16 - Formacg&o de um contorno de sitios coincidentes (CSL): (a) representacdo de dois
reticulados vizinhos com desorientagdo dada por 6/[uvw], onde 6 e [uvw] s&o o angulo e eixo de
desorientacdo, respectivamente; (b) representacdo 2D da interpenetracdo dos reticulados,

mostrando como uma desorientagédo de 36.9°/<100> leva a criacdo de CSL } 5 [34, 66].

Assim como no caso dos demais parametros analisados, as informacgdes, tanto
estatisticas quanto espaciais, a respeito dos contornos CSL sdo de grande importancia
para uma andlise completa dos aspectos da microtextura, uma vez que a formacgéo de

alguns valores de sigma esta associada a recristalizacdo do material [37, 64].

3.7 Textura de Metais CCC

A orientagdo cristalogréfica refere-se ao modo como os planos atdmicos de um cristal

estdo posicionados em relacdo a uma referéncia fixa. Esta caracteristica aplica-se a
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todos os solidos cuja estrutura € cristalina, incluindo minerais, ceramicas,

semicondutores, supercondutores e metais [34].

Em geral, h4 uma propensdo para a ocorréncia de certas orientagdes nos cristais,
sendo estas conhecidas como orientacbes preferenciais ou simplesmente textura
cristalografica [34]. Alguns materiais apresentam uma textura dominada pelo
alinhamento de uma direcdo particular do cristal, sendo estas orientacbes
caracteristicas conhecidas como textura de fibra [42]. No caso de materiais metélicos,
tais orientacbes diferem de metal para metal, dependendo, principalmente, da

estrutura cristalina do mesmo [67].

Nas secdes subsequentes sera feita referéncia a textura cristalografica de metais CCC
com destaque para 0s agos inoxidaveis ferriticos, objeto de estudo do presente
trabalho, de modo a avaliar as orientacdes preferenciais caracteristicas do material

deformado e recristalizado.

3.7.1 Textura de Deformacgéo de Metais CCC

A textura cristalogréfica dos metais € representada por componentes que apresentam
uma orientacdo cristalina ideal, sobre a qual as orientacbes de certa quantidade de

graos se agrupam [68].

A textura de deformacdo de metais CCC pode ser adequadamente representada por
indices de Miller com o plano (hkl) paralelo ao plano da superficie da chapa laminada
e a direcdo <uvw> paralela a direcao de laminacdo (DL) [34, 69]. As principais

componentes de textura presentes nos acos CCC sdo apresentadas na tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Principais componentes de textura de deformacé&o presentes nos metais CCC

{hkl}<uvw> Componente () P 0,
{001}<100> Cubo 0° 450 45°
{001}<110> Cubo Girado 0° 0° 45°
{112}<110> Fibra a 27° 0° 45°
{011}<100> Goss 90° 90° 45°
{110}<110> Goss Girado 90° 0° 45°
{111}<112> Fibra y 550 45° 45°
{4411}<11 11 8> Taylor 27° 90° 45°

Adaptado de SIQUEIRA, 2010 [21]
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A natureza da textura de deformacao de metais CCC é geralmente mais complexa do
que a textura apresentada por metais CFC. Dessa forma, os dados obtidos por meio
da funcédo de distribuicdo de orientacdo (ODF) sdo geralmente melhor visualizados
através de sec¢des com valores constantes de @i, ao contrario dos metais CFC que
utilizam a notacdo ¢, constante. No entanto, em muitos casos, dados importantes
podem ser interpretados por uma Unica secdo em @,=45° (Tab. 3.2), sendo esta

discutida pela maioria dos autores [14].

A figura 3.17(a) representa uma ODF com secdo em @,=45° para um aco livre de
intersticiais (IF - Interstitial Free) laminado a frio, sendo a localizagdo das principais

componentes de textura mostradas na figura 3.17(b).
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Figura 3.17 - Mapa ODF com se¢do em ¢,=45° para um aco IF laminado a frio (a) dados
experimentais (b) localizagcdo das principais componentes de textura. Adaptado de
HUMPHREYS, 2004 [14].

A avaliagcdo da figura evidencia que as principais componentes de textura de
laminag&o a frio dos metais CCC pertencem as fibras o e y. As componentes de
textura pertencentes a fibra a. possuem direcao <110> paralela a direcdo de laminacéo
(DL), enquanto que as componentes de textura referentes a fibra y possuem a diregéo
<111> paralela a dire¢cdo normal a chapa (DN). Estdo presentes ainda, a fibra n com a
direcdo <001> paralela a DL e a fibra ¢ com a diregdo <011> paralela a dire¢éo

transversal (DT).
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As principais fibras e orientagcdes presentes nos metais sédo representadas na figura
3.18 através do desenho esquematico do espaco de Euler reduzido [70].
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Figura 3.18 - Desenho esquematico do espaco de Euler reduzido com as principais fibras e
orientagcdes presentes nos metais. Adaptado de HOLSCHER, 1991 [70].

Textura de Acos Inoxidaveis Ferriticos Laminados a Quente

No caso dos acos inoxidaveis ferriticos, o estudo da textura de deformacédo apresenta
relevancia consideravel na otimizacao das propriedades de estampagem profunda e
na minimizacdo do fendbmeno de enrugamento que frequentemente deteriora a

superficie de tais ligas [71].

Holscher e colaboradores investigaram os efeitos da laminagéo a quente na formacgéo
da textura de deformacao de acos inoxidaveis ferriticos com 16% de cromo em peso.
Em seu estudo, os autores observaram uma microestrutura heterogénea ao longo da
espessura da amostra, com a presencga de gréos alongados e fortemente deformados
no centro e graos recristalizados e equiaxiais na superficie do material. Além disso,
uma andlise da textura deste aco evidenciou uma distribuicdo irregular dos cristais,
com a presenca das fibras o e y no centro e das componentes {011}<100> e
{112}<111> na superficie [70].

Posteriormente, Raabe identificou que ao final da laminagdo a quente, devido a
estabilidade da ferrita, os acos inoxidaveis ferriticos possuem uma textura tipica de

laminacéo a frio. Deste modo, estes acos exibiram uma forte fibra o € uma fraca fibra y
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no centro da chapa, enquanto que perto da superficie apresentaram forte fibra ¢ e

componente Goss e fibra € mais fraca [72].

Textura de Acos Inoxidaveis Ferriticos Laminados a Frio

Ferreira Filho e coautores acompanharam a evolu¢do da textura de um aco inoxidavel
ferritico laminado a frio composto por 16% Cr em peso e estabilizado com nidbio,
verificando por difragdo de raios X, a presenca da fibra y com componentes fortes nas
direcdes <112> e <231>, além da componente preferencial {001} nas dire¢cées <110>
e <120>. Em contrapartida, apareceram em menor intensidade a componente do tipo
Goss e a fibra parcial & com méaximos nas componentes (001)[110] e (112)[110] (Fig.
3.19) [4].
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Figura 3.19 - ODF em ¢,=45° do aco inoxidavel ferritico laminado a 40% em espessura [4].

Em trabalho publicado, Raabe e Licke definiram que para redu¢des acima de 75% ha
um fortalecimento da fibra o ao longo de toda a espessura da amostra, com maior
intensidade das componentes {001}<110> e {112}<110>, especialmente na regido
central. Os autores verificaram ainda que a variacdo de elementos de liga (Nb e Ti)
nao altera significativamente as texturas de laminacgéo a frio. Por outro lado, o teor de
cromo interfere diretamente na localizagdo da fibra {112}<110>, alternando da secéo
d=35° para ®=30° quando altera-se a composicdo da liga de 17% Cr para 11% Cr em

peso [73].
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3.7.2 Textura de Recristalizacdo de Metais CCC

Nos ultimos anos, 0s mecanismos envolvidos na recristalizacdo passaram a ser mais
profundamente investigados através do estudo das alteracbes da textura
cristalografica de metais submetidos ao processo de recozimento. Por conseguinte,
foram sugeridas duas teorias em relacdo a cinética de recristalizacdo dos metais,
sendo estas associadas a nucleacdo orientada (ON) e ao crescimento seletivo (SG)

[54].

O modelo que sugere uma nucleacdo orientada assume que 0s nlcleos de
recristalizagdo tendem a formar orientagdes preferenciais na microestrutura laminada
a frio, o que determina a configuragdo final da textura de recristalizacdo. Por outro
lado, a teoria de crescimento seletivo baseia-se na mobilidade dos contornos de grao,
de modo que as orienta¢des dos grédos com maiores taxas de crescimento determinam

a textura de recristalizagéo final [54, 74].

As texturas de recristalizacdo de acos de baixo carbono laminados a frio sdo muitas
vezes explicadas em termos do modelo de ON, enquanto que SG tem uma influéncia
menor na orientacao final dos gréos [54].

Sendo assim, a presenca da fibra y tipica da textura de recristalizacdo dos materiais
CCC ¢ atribuida a formacgéo preferencial dos nucleos nos limites pré-existentes entre
os graos deformados, onde condi¢cGes 6timas para a nucleacao prevalecem, fazendo
com que os graos recristalizados mantenham as orientacdes obtidas na laminacgéo [34,
75].

Os metais CCC que apresentam boa capacidade de estampagem profunda
geralmente caracterizam-se por uma alta intensidade de grdos orientados no plano
{111}, além de possuirem uma distribuicdo uniforme desta intensidade ao longo da
fibra y [34].

Visto isso, a andlise da textura de recristalizacdo de metais CCC é de grande
importancia industrial devido a influéncia direta que a orientacdo cristalografica dos
graos estabelece na maleabilidade da liga [34]. Deste modo, apés tratamento térmico
observa-se um aumento da fibra y em detrimento da fibra a, o que confere ao material

uma alta anisotropia planar e uma consequente melhoria da conformabilidade [70, 76].

A figura 3.20 estabelece uma comparacao entre as texturas de recristalizacao inicial e
final de um aco IF convencional. A analise dos dados fornecidos pela ODF comprova,

entdo, que a textura final foi determinada na fase de nucleacéo da recristalizagéo, visto



38

que orientacbes mais intensas dos gréos recristalizados para X,=0,11 e X,=1,0 sdo

semelhantes e ha uma substituicdo da fibra o pela fibra y [77].
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Figura 3.20 - ODF em ¢,=45° de um aco IF convencional: (a) estagio inicial de recristalizagao
(Xy=0,11); (b) estagio final de recristalizacao (Xy=1). Adaptado de HALDAR, 2008 [77].

Textura de Recristalizagc&o de Acos Inoxidaveis Ferriticos

Siqueira e colaboradores investigaram o desenvolvimento da textura de recristalizagéo
de acos inoxidaveis ferriticos compostos por 16%Cr e 0,31%Nb em peso, submetidos
previamente a 80% de laminacéo a frio e posterior recozimento a 800°C durante 900 s.
Ap6s o0 tratamento térmico, 0s autores notaram que as principais orientacdes
presentes na camada superficial da tira estavam associadas as componentes Goss e
cubo girado e a fibra {001}<uv0>, referente a fibra n (Fig. 3.21(a)). Em contrapartida,
na camada central observou-se que as componentes de textura da fibra o
desapareceram, enquanto que as componentes da fibra y se tornaram mais fortes com
um maximo em {111}<112> (Fig. 3.21(b)) [5].

Figura 3.21 - ODF em ¢,=45° do aco inoxidavel ferritico 80% laminado a frio contendo Nb apos

recozimento a 800°C por 900 s: (a) camada superficial; (b) camada central [5].
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Lewis e Pickering investigaram a influéncia do grau de laminag&do no desenvolvimento
da textura de recozimento do aco em questdo, constatando que a medida que a
reducdo a frio do material aumenta, a componente {100}<011> perde importancia,
enquanto que a componente {111}<112> se fortalece [78].

Por outro lado, Raabe e Licke estudaram a influéncia de particulas na evolucdo da
textura de acos inoxidaveis ferriticos recristalizados e observaram que a adicdo de
elementos de liga, como niébio, provoca um enfraquecimento da componente
{011}<110> e um fortalecimento da fibra {111}<112>, devido a precipitacdo dos
carbonitretos de niobio que retardam a recristalizacdo durante a etapa de laminacéo a

gquente [73].

Portanto, visto que a textura 6tima para estampagem, nos materiais cubicos de corpo
centrado, é caracterizada por uma forte fibra y constata-se que o aumento da reducao
a frio e modificagcdes na composi¢cédo quimica séo fatores predominantes na melhoria

da conformabilidade dos agos inoxidaveis ferriticos.
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4. METODOLOGIA

O material analisado no presente trabalho consiste de um aco inoxidavel ferritico tipo
AISI 430 estabilizado com nidbio. A analise quimica da liga em questédo é apresentada

na tabela 4.1, sendo o teor de cada elemento definido em porcentagem em peso.

Tabela 4.1 - Composicdo quimica do aco ferritico estabilizado com Nb (% em peso)

C Mn P Nb Cr Ni Al S N

0,02 0,20 0,03 0,32 16,07 0,18 0,002 0,0005 0,024

As amostras fornecidas foram subdivididas em duas séries distintas, sendo a primeira
(430-R) submetida a um processo termomecanico seguido de tratamento térmico e a

segunda (430-NR) submetida apenas ao tratamento termomecanico (Tab. 4.2).

Tabela 4.2 - Classificagdo das amostras

Tratamento Termomecanico  Tratamento Térmico

Amostragem Espessura Final
(800°C a 1000°) (1030°C a 1050°C)
430-R Laminacéo a Quente Recozimento 4,3 mm
430-NR Laminacéo a Quente - 4,5 mm

Ambos os processos de laminagdo a quente e recozimento foram realizados pela
empresa Aperam South America, sendo que para o tratamento termomecanico

utilizou-se um laminador do tipo Steckel.

Com o intuito de avaliar os efeitos de tais procedimentos na microestrutura do aco,
reservou-se um corpo de prova de cada uma das séries definidas, sendo estes

devidamente identificados como amostras em condi¢éo de fornecimento.
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4.1 Tratamento Mecéanico

O processo de laminacdo a frio foi realizado por meio de mdultiplos passes em um
laminador laboratorial da marca Frohling instalado no Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da UFMG. O equipamento em questdo possui capacidade
de 40 toneladas, € composto por cilindros de 200 mm de diametro e 300 mm de
comprimento, além de ser instrumentado com células de cargas de compresséo e
interface A/D.

A etapa de conformacdo a frio foi interrompida apds a obtencédo da espessura final
desejada (1,0 mm), sendo necessarios para tal 14 e 12 passes de laminagéo para as
amostras ndo recozidas (430-NR) e recozidas (430-R), respectivamente (Tab. 4.3 e
4.4).

Tabela 4.3 - Sequéncia de passes da laminacdo a frio para a série de amostras laminadas a

guente e ndo recozidas (430-NR)

Passe Espessura Inicial Espessura Final Reducéo por passe
(mm) (mm) (%)
1 4,7 43 8,51
2 4,3 4,1 4,65
3 4,1 3,8 7,31
4 3,8 3,5 7,89
5 3,5 3,2 8,57
6 3,2 2,9 9,38
7 2,9 2,5 13,79
8 2,5 2,2 12,00
9 2,2 2,0 9,09
10 2,0 1,7 15,00
11 1,7 1,5 11,76
12 1,5 1,3 13,33
13 1,3 11 15,38

14 1,1 1,0 9,09
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Tabela 4.4 - Sequéncia de passes da laminagdo a frio para a série de amostras laminadas a

guente e recozidas (430-R)

Passe Espessura Inicial Espessura Final Reducdo por passe
(mm) (mm) (%)
1 4,4 4,0 9,09
2 4,0 3,5 12,50
3 3,5 3,1 11,43
4 3,1 2,8 9,68
5 2,8 2,5 10,71
6 2,5 2,2 12,00
7 2,2 1,9 13,64
8 1,9 1,7 10,53
9 1,7 1,5 11,76
10 1,5 1,3 13,33
11 1,3 1,2 7,69
12 1,2 1,0 16,67

Deste modo, as amostras que ndo passaram pelo tratamento térmico (430-NR)
obtiveram uma reducao total de 78,7%, enquanto que a série de amostras submetidas
aos processos anteriores de laminacdo a quente e recozimento (430-R) teve sua

espessura reduzida em 77,3%.

As tiras obtidas ap0s a laminacgéo a frio foram cortadas ao meio, de modo a facilitar o

manuseio das mesmas nas etapas subsequentes (Fig. 4.1).
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Figura 4.1 - Chapas obtidas apés a laminacg&o a frio das amostras: (a) laminadas a quente e nédo

recozidas (430-NR); (b) laminadas a quente e recozidas (430-R).

Os corpos-de-prova laminados a frio, até 1,0 mm de espessura, foram cortados com o
auxilio de uma guilhotina rotativa a fim de obterem-se tiras com 10 mm de largura (Fig.
4.2(a)). Em seguida, outro processo de corte foi estabelecido por meio de uma serra
de precisédo de modo a atingir um comprimento final de 10 mm (Fig. 4.2(b)).

1.0 mm
1.0 mm 10 mme
DL 10 ’“"*f l — l
10 mm

(a) (b)

Figura 4.2 - (a) Corte da amostra laminada em tiras de 10 mm de largura; (b) Corte das tiras em

10 mm de comprimento.



44

Ap6s o término da etapa de corte, as amostras submetidas a reducéo a frio foram
separadas e identificadas a fim de se analisar as particularidades estruturais do

material encruado.

4.2 Tratamento Térmico Final

O tratamento térmico da liga em questéo foi realizado em condi¢des isotérmicas por
meio de um forno do tipo mufla instalado Laboratério de Metalografia do Departamento

de Engenharia Metallrgica e de Materiais da UFMG.

Com o intuito de avaliar a evolugdo microestrutural do ago foram estabelecidos
diferentes tempos de recozimento para cada amostra, de modo a obter as condigbes
iniciais, parciais e completas de recristalizacéo para trés temperaturas fixas (Fig. 4.3).

900 s
3600s

650°C 10800 s
14400 s
86400 s

10s

100's

Aco AISI 430E 700°C 900's
3600's
14400 s

10s

100s

750°C 300

900 s
1800 s

Figura 4.3 — Fluxograma do tratamento térmico das amostras 430-NR e 430-R

Posteriormente, realizou-se o resfriamento de tais amostras de forma espontanea ao

ar natural até a temperatura ambiente.
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4.3 Analise Microestrutural

A caracterizacdo microestrutural das amostras na condicdo de fornecimento,
laminadas a frio e recozidas foi realizada por meio de micrografias épticas e

eletrbnicas de varredura e de transmissdo, posteriormente a preparacdo adequada

das mesmas.

Microscopias Opticas e Eletrénicas de Varredura

A etapa de preparacao iniciou-se com o embutimento a quente dos corpos-de-prova
em uma resina termofixa a base de cobre e baquelite, de modo a possibilitar a andlise
da secao longitudinal referente a direcdo em que a laminacgéo a frio foi realizada. Em
seguida, as amostras foram cuidadosamente lixadas e polidas por meio de
equipamentos localizados no Laboratério de Metalografia - DEMET da UFMG.

Por fim, as amostras foram quimicamente atacadas com reativo de Vilella (95,0 mL
alcool etilico / 1,0 g &cido picrico / 3,0 mL HCI) por um tempo de imersdo de 90 s, a fim

de tornar a microestrutura do material microscopicamente passivel de interpretagao.

Microscopia Eletronica de Transmisséo

Com o intuito de estabelecer uma analise da microestrutura por meio de um
microscopio eletronico de transmissdo realizou-se uma preparacdo diferenciada e

minuciosa das amostras.

Pequenas chapas com espessura inicial de 1,0 mm foram desbastadas em lixas de
100 a 1000 mesh por tempos variados até obterem-se folhas finas de

aproximadamente 100 um de espessura.

Em seguida, foram retirados, destas folhas, pequenos discos com cerca de 3 mm de
didmetro, sendo os mesmos lixados em lixas de 1200 mesh e polidos com pasta de

diamante, com a finalidade de alcancar uma espessura final abaixo de 70 pm.

Os discos obtidos passaram, posteriormente, por um polimento quimico com auxilio do
equipamento Tenupol-5 da marca Striers localizado no Centro de Microscopia da
UFMG. A partir deste procedimento ambos os lados das amostras foram polidos,
simultaneamente, a fim de se perfurar pequenas areas do material, sendo utilizada

para tal uma solucdo contendo 5% de acido perclorico e 95% de etanol.
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O desbaste & controlado por uma fonte de luz infravermelha, sendo interrompido
quando o primeiro feixe de luz atravessa um dos orificios, estando a amostra, entao,

pronta para as devidas analises.

4.4 Cinética de Recristalizacao

O estudo da cinética de recristalizacdo do aco inoxidavel ferritico estabilizado ao
nidbio foi efetuado através da medicdo da microdureza Vickers e por meio das
técnicas de metalografia quantitativa e analise de imagens via EBSD. Ao final deste
estudo, realizou-se uma comparacgdo das fracdes recristalizadas e dos parametros do

modelo JMAK e MPM obtidos para cada um dos trés métodos.

Os procedimentos utilizados serdo descritos detalhadamente em seguida, de modo
gue a quantificacdo dos resultados se deu a partir de um erro absoluto abaixo de 5%.

4.4.1 Microdureza Vickers

A microdureza Vickers foi aferida com o auxilio de um microdurdbmetro da marca
Future Tech, através do qual aplicou-se uma carga de 2,29 N (0,3 kgf) por um tempo
médio de penetracdo de 10 s.

Com o intuito de se estimar com maior exatiddo os valores da microdureza das
amostras foram realizadas cerca de vinte medi¢cGes aleatorias ao longo da secao
longitudinal do material. A partir do calculo da média destas afericdes estabeleceu-se
a cinética de amaciamento caracteristica para cada temperatura de recozimento, bem

como para as amostras laminadas a frio e na condi¢cdo de fornecimento.

Além disso, os valores médios da microdureza Vickers foram utilizados para o calculo
da fragdo amaciada a partir da Eq. 3.1, de modo a avaliar a fragdo volumétrica

recristalizada correspondente.

4.4.2 Metalografia Quantitativa

A analise metalografica quantitativa foi efetuada, de maneira direta, através do
procedimento sistemético de contagem manual de pontos, sendo este baseado na
norma internacional ASTM E562-08 [79].
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A fracao recristalizada de cada amostra foi estimada a partir de tal norma por meio de
malhas quadriculadas de 16, 25, 49 e 100 pontos.

Para este procedimento utilizou-se um microscépio 6ptico acoplado a uma camera de
alta precisédo, através da qual foram projetadas imagens de diversas regides da

amostra em uma tela de monitor.

A avaliacao de tais micrografias foi efetuada com o auxilio do software de analise de
imagens Image-Pro Plus sob distintas ampliacdes, de modo a garantir maior conforto e

precisdo no processo estatistico de contagem de pontos.

4.4.3 Andlise via Difracdo de Elétrons Retroespalhados

Com base na técnica EBSD realizou-se aquisicdo de imagens através de Microscopio
Eletronico de Varredura instalado no Departamento de Engenharia Metallrgica e de
Materiais da UFMG.

Para isso, as amostras foram previamente preparadas segundo procedimento proprio
estabelecido para analises por EBSD. Esta preparacdo envolve o0s processos de
lixamento e polimento convencionais citados na se¢do 4.3 para amostras avaliadas
por microscopia 6ptica, sendo excluida, no presente método, a etapa de ataque
guimico com reativo de Vilella.

A indexacdo das imagens obtidas por EBSD demanda um preparo minucioso das
amostras anteriormente a varredura das mesmas. Deste modo, é necessaria uma
etapa adicional de polimento de modo a garantir a auséncia de imperfeicbes na

superficie das amostras.

O polimento final foi realizado com o auxilio de uma politriz automatica da marca
Struers por um tempo médio de sessenta minutos. Para tal, o material foi devidamente
fixado e posicionado no centro de um pano Op-Chem (marca Striiers), sob o qual a
amostra foi imersa em uma solugéo contendo 30,0 mL de silica coloidal e 5,0 mL de

lubrificante metalogréafico azul (marca Striers).

Apos finalizada a etapa de preparagdo das amostras, prosseguiu-se com a indexagéo

das mesmas via EBSD, de acordo com o processo descrito na sec¢édo 3.5.1.

As digitalizacdes obtidas foram avaliadas por meio de distintas ferramentas analiticas
disponiveis no software OIM™ verséo 7.0, sendo aquelas utilizadas no presente

trabalho discutidas em seguida.
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As temperaturas de recozimento foram definidas a partir de analise prévia da evolugéo
da microdureza do aco 430 estabilizado com niébio apds recozimentos is6cronos entre
400°C e 1000°C por 900 s [80]. Nesse sentido, devido a um acentuado amaciamento
do material a 700°C, definiu-se esta temperatura central, sendo selecionadas, ainda,

as respectivas temperaturas 50°C abaixo e acima de 700°C.

Uma vez que os procedimentos e resultados obtidos, pelos mapas gerados no
software OIM™, s3o semelhantes para determinada condicdo de processamento,
foram selecionados quatro tempos distintos para cada temperatura avaliada, de modo

a englobar os estagios de inicio, meio e término da recristalizacdo (Tab. 4.5).

Tabela 4.5 - Tempos selecionados para andlise de imagens das amostras 430-NR e 430-R

650°C 700°C 750°C

900 s 10s 10s
10800 s 900 s 100 s
14400 s 3600 s 300 s
86400 s 14400 s 900 s

Qualidade de Imagem

Os mapas IQ obtidos através do software de analise de imagem foram definidos em
relacdo ao grau de indexacdo de cada grdo, a fim de se avaliar a cinética de

recristalizacdo do aco.

Além disso, estes mapas serdo utilizados para fins de identificacdo de possiveis
heterogeneidades de deformacdo, bem como dos processos de nucleacdo e

crescimento dos gréos.

Tamanho de Grdo Recristalizado

De modo a complementar o estudo da cinética de recristalizacdo, avaliou-se a
evolugdo dimensional da microestrutura através do didmetro médio dos graos
recristalizados. Esta anélise foi feita por meio do software OIM™, sendo os parametros
angulo de tolerancia e tamanho minimo de grdo definidos como 5° e 5 pixels,

respectivamente.
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Desorientacdo Média de Nucleo

A fracdo recristalizada definida através do parametro KAM foi, inicialmente,
determinada com base em diferentes angulos de desorientacdo. Por meio de uma
analise aprofundada dos valores obtidos estabeleceu-se que os graos recristalizados,

para o presente trabalho, caracterizam-se por valores de KAM inferiores a 1°.

Espalhamento de Orientacdo dos Gréos

Assim como no caso do parametro KAM, a avaliagéo do fator GOS foi realizada ap0s a
otimizacdo das variaveis envolvidas. Deste modo, definiram-se valores abaixo de 3°

referentes ao espalhamento de orientagéo dos graos livres de deformacéo.

4.5 Textura Cristalografica

A avaliagéo da textura cristalogréfica via EBSD foi realizada conforme os tempos de
recozimento pré-selecionados no estudo da cinética de recristalizacao (ver Tab. 4.5),
sendo incluidas, na presente andlise, as amostras na condi¢cdo de fornecimento e

encruadas.

A densidade e a distribuicdo das orientacfes cristalograficas dos corpos-de-prova
foram obtidas através do software OIM™ por meio de mapas de Funcdo de

Distribuicdo de Orientagéo e Figuras de Polo Inversas.

Por meio do software de analise de imagens coletaram-se, também, os dados acerca
das principais fibras presentes no aco estudado, a partir dos quais foram gerados
mapas de orientacdo destas componentes, bem como graficos referentes a
distribuicdo e intensidade das mesmas em fungéo das sec¢bes @, ¢, e @, contidas nas
ODF.

4.6 Natureza dos Contornos de Grao

O comportamento dos contornos de grédo foi investigado ao longo do tratamento
térmico, para as temperaturas de 600°C, 700°C e 750°C, através da ferramenta
analitica de Distribuicdo Caracteristica dos Contornos de Grao (Grain Boundary

Character Distribution - GBCD) contida no software OIM™. Por meio deste parametro



50

determinou-se a fragcdo numérica dos contornos de alto angulo, baixo angulo, bem

como dos contornos do tipo CSL para diferentes tempos de recozimento.

Em seguida, os contornos CSL foram calculados separadamente, de modo a permitir a
avaliacdo individual de cada valor de sigma. Para esta andlise foram levados em conta
somente os dados dos contornos CSL < ¥29, uma vez que se considera que 0S

contornos CSL acima deste nimero séo irrelevantes em policristais [81].
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5. RESULTADOS

O presente capitulo apresenta os resultados obtidos a partir das micrografias opticas e
de varredura, medicdo de dureza, metalografia quantitativa e andlise por EBSD das

amostras em condi¢ao de fornecimento, laminadas a frio e recozidas.

5.1 Avaliacdo da Microestrutura via Microscopia Optica

A avaliacdo das amostras via microscopia 6ptica foi efetuada sob magnificacdes que
permitissem uma visualizacdo completa e detalhada da microestrutura do aco em

diferentes condi¢bes de processamento.

5.1.1 Amostras em condi¢&o de fornecimento

A figura 5.1 apresenta a microestrutura do ago AISI 430E nas condi¢cdes de
fornecimento. As micrografias Opticas séo referentes a série de amostras laminadas a
quente e ndo recozidas (430-NR) e laminadas a quentes e recozidas (430-R),

respectivamente.

A partir da observacédo das imagens nota-se que o material laminado a quente e néo

recozido é caracterizado por gréos alongados na direcdo de laminacao, enquanto que

a microestrutura da amostra recozida se encontra totalmente recristalizada.

Figura 5.1 - Micrografias Opticas das amostras 430-NR (a) e 430-R (b) em condicdo de

fornecimento.
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5.1.2 Amostras laminadas a frio

As micrografias Opticas apresentadas na figura 5.2 referem-se as amostras 430-NR e
430-R, respectivamente, apos reducao a frio de cerca de 80% em espessura.

A microestrutura de ambas as séries de amostras encontra-se fortemente encruada,
uma vez que o atague com reativo de Vilella revelou gréos altamente deformados e

alongados na direcédo de laminacgdo.

DL

Figura 5.2 - Micrografias opticas das amostras 430-NR (a) e 430-R (b) laminadas a frio.

5.1.3 Amostras recozidas

Nesta secdo sdo apresentadas as micrografias Opticas das amostras 430-NR e 430-R
submetidas a tratamentos térmicos distintos, a fim de evidenciar a evolucdo da

microestrutura das mesmas durante o recozimento.

O processo de recristalizacdo das amostras nédo recozidas (Fig. 5.3) estabelece-se de
forma mais rapida em comparagdo com as amostras recozidas apos a laminacdo a
quente (Fig. 5.4). Este aspecto fica evidente nas micrografias referentes ao
recozimento a 650°C por 900 s, uma vez que na série de amostras 430-NR é possivel
notar a formag&o de nucleos a partir das bandas de deformacédo, enquanto que nos

corpos-de-prova 430-R tal comportamento ainda ndo é observado.



53

650°C

.
0 [ =c
LS

2

14400 s

Figura 5.3 - Micrografias Opticas das amostras 430-NR submetidas a diferentes tratamentos

térmicos.

A avaliagdo das micrografias evidencia, ainda, que a temperatura do tratamento

térmico exerce uma influéncia mais significativa em relacédo ao tempo de recozimento.

Isso porque, as amostras de ambas as séries avaliadas para um tempo de 900 s
encontram-se nas etapas de inicio, meio e término da recristalizacdo para as

temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C, respectivamente.
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Figura 5.4 - Micrografias Opticas das amostras 430-R submetidas a diferentes tratamentos

térmicos.

5.2 Avaliagdo da Microestrutura via Microscopia Eletrénica de Varredura

A avaliacdo das amostras via microscopia eletrénica de varredura foi efetuada sob
magnificacbes que permitissem uma visualizacdo completa e detalhada da
microestrutura do aco em diferentes condicdes de processamento.

5.2.1 Amostras em condi¢do de fornecimento

As imagens apresentadas na figura 5.5 foram obtidas a partir de um microscopio
eletrénico de varredura do aco AISI 430E em condigdo de fornecimento.
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As microestruturas sao referentes a série de amostras laminadas a quente e ndo

recozidas (430-NR) e laminadas a quentes e recozidas (430-R), respectivamente.

Figura 5.5 - Micrografias eletrbnicas de varreduras das amostras 430-NR (a) e 430-R (b) em

condicao de fornecimento.

As micrografias permitem a observacdo de uma distribuicio homogénea dos
precipitados de niébio ao longo da matriz ferritica, estando estes localizados,

principalmente, no interior dos graos de ambas as séries de amostras.

Heterogeneidades de deformacédo sédo observadas nas amostras submetidas apenas a
laminacdo a quente, enquanto que no material posteriormente recozido, a
microestrutura dos grédos ferriticos se encontra em um estdgio de completa

recristalizagao.

5.2.2 Amostras laminadas a frio

A figura 5.6 refere-se as micrografias eletrénicas de varredura das amostras laminadas
a quente e nao recozidas (430-NR) e laminadas a quente e recozidas (430-R),
respectivamente, apds o processo de conformacao a frio.
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Figura 5.6 - Micrografias eletrdnicas de varreduras das amostras 430-NR (a) e 430-R (b)

laminadas a frio.

O processo de laminacdo pelo qual o material em questéo foi submetido promoveu o
encruamento da microestrutura do aco.

5.2.3 Amostras recozidas

Com o intuito de avaliar a influéncia da temperatura de recozimento no processo de
recristalizacdo do aco inoxidavel ferritico foram selecionadas as micrografias
eletronicas de varredura de ambas as séries recozidas por 900 s nas temperaturas de
650°C, 700°C e 750°C (Fig. 5.7).

A partir da observacdo das imagens nota-se que 0s precipitados se encontram nas
regides proximas aos contornos de grdo. Neste sentido, a evolugdo da microestrutura
é definida de acordo com a distribuicdo do microconstituinte ao longo da matriz
ferritica, de modo que os nucleos de recristalizacdo se formam, predominantemente, a
partir dos carbonitretos de nidbio. Além disso, o tamanho dos gréos recristalizados é
influenciado pela distancia planar entre estas particulas, devido ao fenémeno de
ancoramento dos contornos de grao.
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Figura 5.7 - Micrografias eletrdnicas de varredura das amostras 430-NR (a,c,e) e 430-R (b,d,f)
recozidas por 900 s a 650°C (a,b), 700°C (c,d) e 750°C (e,f).
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5.3 Avaliac&o da Microestrutura via Microscopia Eletronica de Transmisséo

As figuras 5.8 e 5.9 referem-se as andlises realizadas a partir do microscopio
eletrénico de transmissédo (MET), de modo a investigar, detalhadamente, a morfologia

dos gréos e precipitados, respectivamente, das amostras recozidas a 700°C por 900 s.

Figura 5.8 - Micrografias eletrdnicas de transmissdo das amostras 430-NR (a) e 430-R (b)

recozidas a 700°C por 900 s.

6.00 16.00 18.00 keV

Figura 5.9 - Micrografia eletronica de transmisséo (a) e Espectroscopia de Energia Dispersiva
(EDS) (b) da amostra 430-R recozida a 700°C por 900 s.
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5.4 Cinética de Amaciamento

As tabelas 5.1 e 5.2 apresentam os resultados referentes a cinética de amaciamento
do aco inoxidavel ferritico, sendo esta avaliada através da medicdo da microdureza
Vickers para as duas séries de amostras submetidas a diferentes tratamentos

térmicos.

Os dados em questdo foram aferidos em trabalho anterior apresentado ao Programa
de Pés-Graduacdo da UFMG [82]. Para o presente estudo estabeleceu-se uma
reavaliacdo destes resultados, sendo destacados nas tabelas seguintes aqueles que

sofreram alguma alteracgéo.

Tabela 5.1 - Microdureza das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C
Tempo Microdureza Tempo Microdureza Tempo Microdureza
(s) (HV) (s) (HV) (s) (HV)
300 294 10 290 10 246
900 290 100 289 100 227
10800 254 900 198 300 170
14400 226 3600 179 900 144
86400 175 14400 161 1800 157

Adaptado de GONGCALVES, 2015 [82].

Tabela 5.2 - Microdureza das amostras 430-R

650°C 700°C 750°C
Tempo Microdureza Tempo Microdureza Tempo Microdureza
(s) (HV) (s) (HV) (s) (HV)
300 293 10 279 10 261
900 291 100 276 100 223
10800 260 900 250 300 215
14400 229 3600 172 900 166
86400 172 14400 153 1800 154

Adaptado de GONGALVES, 2015 [82].
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A andlise dos dados apresentados evidencia que o processo de amaciamento do

material avanga conforme o tempo e a temperatura de recozimento. Visto isso, foram

estabelecidas curvas de amaciamento em relacdo a cada um destes parametros, de

modo a avaliar a influéncia dos mesmos na evolugéo da microdureza do ago (Fig. 5.10

ab5.12).
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Figura 5.10 - Curvas de microdureza das amostras 430-NR em func¢do do tempo de recozimento
para as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C.
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Figura 5.11 - Curvas de microdureza das amostras 430-R em funcdo do tempo de recozimento
para as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C.
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Figura 5.12 - Curva de microdureza das amostras 430-NR e 430-R em funcédo da temperatura de
recozimento para um tempo de 900 s.

5.5 Cinética de Recristalizacdo

Na presente se¢do serdo avaliados a fracao recristalizada e o tamanho médio do gréo
recristalizado, com o intuito de estabelecer a evolucdo da cinética de recristalizacdo do

aco inoxidavel ferritico estabilizado ao niébio.

5.5.1 Fracdo Volumétrica Recristalizada

O estudo do comportamento da fracdo recristalizada foi realizado apenas nas
amostras submetidas ao recozimento final, a fim de avaliar os efeitos do tratamento

térmico na cinética de recristalizacdo do material.

Microdureza Vickers

Com o auxilio da equacao 3.1 avaliou-se a cinética de recristalizacao através das
medi¢cdes da microdureza do material deformado e recristalizado em relagdo ao
amaciamento do aco ao longo do recozimento. Para o presente trabalho, os valores
relativos & microdureza do material encruado correspondem a 295 HV para as

amostras 430-NR e 294 HV para as amostras 430-R. Em relagcdo ao material
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recristalizado foi aferida uma microdureza de 165 HV para ambas as séries de

amostras.

As tabelas 5.3 e 5.4 apresentam os resultados relativos a fracdo amaciada das
amostras 430-NR e 430-R, respectivamente, em funcdo dos diferentes tempos e

temperaturas de recozimento.

Tabela 5.3 - Fracdo amaciada das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C
Tempo Fracédo Tempo Fracéo Tempo Fracao
(s) amaciada (s) amaciada (s) amaciada
300 0,008 10 0,038 10 0,377
900 0,038 100 0,046 100 0,523
10800 0,315 900 0,746 300 0,962
14400 0,531 3600 0,892 900 1,000
86400 0,923 14400 1,000 1800 1,000

Tabela 5.4 - Fragdo amaciada das amostras 430-R

650°C 700°C 750°C
Tempo Fracao Tempo Fracao Tempo Fracao
(s) amaciada (s) amaciada (s) amaciada
300 0,008 10 0,116 10 0,256
900 0,023 100 0,140 100 0,550
10800 0,264 900 0,341 300 0,612
14400 0,504 3600 0,946 900 0,992
86400 0,946 14400 1,000 1800 1,000

A partir destes dados é possivel obter, portanto, as curvas sigmoides referentes a
evolucdo do processo de recristalizacdo com o tempo de recozimento (Fig. 5.13 e
5.14).
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Figura 5.13 - Fragdo amaciada das amostras 430-NR em fun¢&o do tempo de recozimento para
as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C.
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Figura 5.14 - Fracdo amaciada das amostras 430-R em funcéo do tempo de recozimento para
as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C.
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Metalografia Quantitativa

Com o auxilio do método de contagem por pontos determinou-se quantitativamente a
fracdo recristalizada do aco inoxidavel ferritico recozido. Os dados contidos nas
tabelas 5.5 e 5.6 foram aferidos em trabalho anterior apresentado ao Programa de
Po6s-Graduacdo da UFMG [82]. Para o presente estudo estabeleceu-se uma
reavaliacdo destes resultados, sendo destacados aqueles que sofreram alguma

alteracéo.

Tabela 5.5 - Fracéo recristalizada das amostras 430-NR via Metalografia Quantitativa

650°C 700°C 750°C
Tempo Fracdo Tempo Fracéo Tempo Fracao
(s) recristalizada (s) recristalizada (s) recristalizada
300 0,000 10 0,030 10 0,280
900 0,040 100 0,050 100 0,540
10800 0,440 900 0,510 300 0,950
14400 0,510 3600 0,650 900 1,000
86400 0,930 14400 0,990 1800 1,000

Adaptado de GONGCALVES, 2015 [82].

Tabela 5.6 - Fracdo recristalizada das amostras 430-R via Metalografia Quantitativa

650°C 700°C 750°C
Tempo Fracdo Tempo Fracéo Tempo Fracéo
(s) recristalizada (s) recristalizada (s) recristalizada
300 0,006 10 0,020 10 0,310
900 0,040 100 0,150 100 0,460
10800 0,370 900 0,290 300 0,530
14400 0,460 3600 0,620 900 0,970
86400 0,950 14400 1,000 1800 1,000

Adaptado de GONGALVES, 2015 [82].

As figuras 5.15 e 5.16 referem-se a evolucao da cinética de recristalizagéo avaliada via

metalografia quantitativa, para as trés temperaturas de recozimento, indicando um
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comportamento caracteristico de processos que envolvem a nucleagdo e crescimento

de gréo.
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Figura 5.15 - Fracgéo recristalizada das amostras 430-NR em fung¢éo do tempo de recozimento

via metalografia quantitativa.
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Figura 5.16 - Fragéo recristalizada das amostras 430-R em fun¢&o do tempo de recozimento via

metalografia quantitativa.
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Anélise de Imagem Via EBSD

A fracdo recristalizada obtida através dos mapeamentos EBSD foi avaliada segundo os
parametros relativos ao espalhamento de orientacdo dos grdos (GOS) e a desorientacdo média
dos nucleos (KAM) (Tab. 5.7 e 5.8).

Tabela 5.7 - Fracéo recristalizada das amostras 430-NR via EBSD

650°C 700°C 750°C
Tempo Xv Xv Tempo Xy Xv Tempo Xv Xv
(s) (GOS) (KAM) (s) (GOS) (KAM) (s) (GOS) (KAM)
300 0,021 0,029 10 0,034 0,026 10 0,258 0,222
900 0,031 0,041 100 0,040 0,028 100 0,512 0,530
10800 0,455 0,471 900 0,536 0,563 300 0,928 0,932
14400 0,530 0,599 3600 0,830 0,812 900 0,974 0,936
86400 0,942 0,937 14400 0,989 0,984 1800 1,000 1,000

Tabela 5.8 - Fragédo recristalizada das amostras 430-R via EBSD

650°C 700°C 750°C
Tempo Xy Xy Tempo Xy Xv Tempo Xy Xy
(s) (GOS) (KAM) (s) (GOS) (KAM) (s) (GOS) (KAM)
300 0,007 0,009 10 0,074 0,077 10 0,321 0,313
900 0,083 0,081 100 0,140 0,157 100 0,390 0,408
10800 0,418 0,366 900 0,315 0,353 300 0,505 0,579
14400 0,423 0,402 3600 0,915 0,923 900 0,942 0,920
86400 0,952 0,944 14400 1,000 1,000 1800 1,000 1,000

Analogamente aos métodos de medicdo de microdureza e metalografia quantitativa,
foram estabelecidas as curvas da fracdo recristalizada em relacdo ao tempo de
recozimento para as temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C (Fig. 5.17 e 5.18).
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Figura 5.17 - Fracéo recristalizada das amostras 430-NR em funcdo do tempo de recozimento

obtida através dos pardmetros GOS (a) e KAM (b).
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Figura 5.18 - Fracgéo recristalizada das amostras 430-R em fun¢é@o do tempo de recozimento

obtida através dos pardmetros GOS (a) e KAM (b).

A seguir sdo apresentados os mapas GOS e KAM obtidos a partir do software OIM™,
nos quais as cores vermelha, verde e azul referem-se aos grdos deformados,
parcialmente recristalizados e completamente recristalizados, respectivamente (Fig.

5.19 a 5.22).
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Figura 5.19 - Mapas GOS das amostras 430-NR.
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Figura 5.20 - Mapas GOS das amostras 430-R.
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Figura 5.21 - Mapas KAM das amostras 430-NR.
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Figura 5.22 - Mapas KAM das amostras 430-R.
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5.5.2 Tamanho Médio do Grao Recristalizado

As tabelas 5.9 e 5.10 apresentam os resultados relativos ao tamanho médio dos graos
recristalizados, sendo tal comportamento dimensional plotado nas figuras 5.23 e 5.24

em fungéo do tempo de recozimento.

O diametro médio dos gréos recristalizados apresentou valores superiores para as
amostras 430-NR em relacdo as amostras 430-R, para uma mesma condicdo de
recozimento, indicando que a etapa de recozimento ap6s a laminagdo a quente exerce

influéncia direta na evolucéo dimensional dos graos.

Tabela 5.9 - Tamanho de gréo recristalizado médio das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C
Tempo Tamanho de Tempo Tamanho de Tempo Tamanho de
(s) grao (um) (s) grao (um) (s) grao (um)
300 0,45 10 0,54 10 1,12
900 1,09 100 1,37 100 2,33
10800 1,95 900 3,33 300 5,91
14400 2,05 3600 4,02 900 6,67
86400 2,55 14400 6,29 1800 9,86

Tabela 5.10 - Tamanho de gréo recristalizado médio das amostras 430-R

650°C 700°C 750°C
Tempo Tamanho de Tempo Tamanho de Tempo Tamanho de
(s) gréo (um) (s) gréo (um) (s) gréo (um)
300 0,26 10 1,04 10 2,28
900 0,62 100 1,06 100 2,98
10800 1,99 900 2,31 300 3,06
14400 2,07 3600 4,72 900 5,73

86400 2,93 14400 6,13 1800 8,63
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Figura 5.23 - Tamanho médio do gréo recristalizado das amostras 430-NR em fun¢&o do tempo
de recozimento.
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Figura 5.24 - Tamanho médio do grao recristalizado das amostras 430-R em fun¢édo do tempo

de recozimento.
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Os gréficos logaritmicos referentes a linearizacdo dos valores de Xy em fungédo do

tempo de recozimento para as amostras 430-NR e 430-R s&o apresentados nas

figuras 5.25 e 5.26, respectivamente.
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Figura 5.25 - Gréafico IMAK das amostras 430-NR
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Para fins de comparacédo, os valores do expoente de Avrami e do parametro k foram

obtidos por meio da equacdo 3.3 de acordo com a fracdo recristalizada aferida por

meio da medicdo da microdureza Vickers (MV), da metalografia quantitativa (MQ) e
dos parametros GOS e KAM (Tab. 5.11 e 5.12).
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Figura 5.26 - Grafico JMAK das amostras 430-R
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Tabela 5.11 - Expoente de Avrami, n, e parametro k das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C
MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM
n 0,928 0,926 1,002 0,935 1,027 0,935 0,941 0,992 1,004 1,054 1,036 1,009
k 7,6x10° 8,7x10° 4,2x10° 8,8x10° | 8x10*  7,8x10” 7,4x10* 55x10* | 8,6x10° 6,6x10° 59x10° 6,8x10°
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Tabela 5.12 - Expoente de Avrami, n, e pardmetro k das amostras 430-R

650°C 700°C 750°C

MV MQ GOS  KAM MV MQ GOS  KAM MV MQ GOS  KAM

n 1,061 1,117 1,088 1,049 1,043 0,947 0,986 0,959 1,102 1,032 1,019 0,964

k 19x10° 1,2x10° 1,6x10° 2,2x10° | 7,5x10* 1,1x10° 9,8x10“ 1,3x10° | 3,3x10° 3,6x10° 3,3x10° 4,8x10°

Com o intuito de complementar o estudo da cinética de recristalizacéo determinou-se o
parametro Syex, a partir dos valores de Sy e Xy, para cada tempo de recozimento (Eq.
3.7 e 3.9). As figuras 5.27 e 5.28 correspondem a linearizacdo dos dados realizada
através da equacdo 3.9, de modo que o coeficiente angular e a intersecédo da reta

equivalem aos pardmetros m e C, respectivamente (Tab. 5.13 e 5.14).
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Figura 5.27 - Area interfacial estendida em funcdo do tempo para as amostras 430-NR
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Figura 5.28 - Area interfacial estendida em funcdo do tempo para as amostras 430-R

Tabela 5.13 - Parametros m e C das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C
MV MQ GOS  KAM MV MQ GOS  KAM MV MQ GOS  KAM
0910 0,904 0983 0900 | 1,018 0924 0940 0943 | 1,004 1,053 1,030 0,976
0424 0381 0188 0447 | 7,822 8562 8132 9745 | 19,920 15014 14216 16,204




Tabela 5.14 - Parametros m e C das amostras 430-R
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650°C 700°C 750°C
MV MQ  GOS  KAM MV MQ GOS  KAM MV MQ GOS  KAM
m 1,059 1,068 1,085 1,005 1,011 0,939 0,960 0,952 1,094 1,014 0,986 0,940
C 0075 0072 0061 0124 | 6366 7,093 7,916 8647 | 11,734 11696 10,699 13,018

Energia de Ativagéo para a Recristaliza¢éo

As teorias modernas acerca da cinética de recristalizacdo indicam que a energia de

ativacdo correspondente ndo se mantém constante ao longo de todo o processo de

renovacdo da microestrutura do material [2]. Visto isso, considera-se Qg como uma

constante empirica, podendo esta ser avaliada quantitativamente através da equacao

3.4 (Tab. 5.15). Os valores médios relativos a energia de ativacao das séries 430-NR e
430-R foram 359,2 kJ.mol™* e 428,1 kJ.mol™*, respectivamente.

Tabela 5.15 - Energia de ativacdo para a recristalizagcéo (kJmoI"l)

MV MQ GOS KAM
430-NR 369,89 339,43 388,20 339,12
430-R 405,63 454,90 425,76 426,24

Nucleagéo e Crescimento de Gréo

A partir dos parametros da cinética de recristalizacdo previamente definidos pode-se,

portanto, determinar as taxas de nucleacdo e crescimento em funcdo do tempo de

recozimento.

Visto que, os dados obtidos, a partir das técnicas de microdureza Vickers e

metalografia quantitativa e da andlise de imagem via EBSD, exibiram semelhanca

significativa, optou-se por apresentar as variaveis N e G em relagdo apenas ao

parametro KAM avaliado (Fig. 5.29 a 5.32).
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Figura 5.29 - Taxa de nucleacdo das amostras 430-NR em funcéo do tempo de recozimento.
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Figura 5.30 - Taxa de nucleacdo das amostras 430-R em fun¢&o do tempo de recozimento.
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Figura 5.31 - Taxa de crescimento das amostras 430-NR em funcdo do tempo de recozimento.
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Figura 5.32 - Taxa de crescimento das amostras 430-R em funcdo do tempo de recozimento.

As figuras 5.33 e 5.34 apresentam a taxa de nucleagéo para cada temperatura (linha

sélida) em relacdo & taxa de nucleacdo real (linha tracejada) calculada através da

equacdo 3.15.
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Uma vez que os parametros associados a cinética de recristalizacdo do aco inoxidavel
ferritico AISI 430E foram determinados pode-se definir, portanto, as variaveis 6 e r (Eq.
3.14 e 3.15), a fim de presumir as condigbes através das quais ocorreu a
recristalizagdo dos graos. Além disso, pretende-se verificar se h4 uma dependéncia da
taxa de nucleacdo em relacdo ao tempo de recozimento ou se a formacao dos nicleos
de recristalizacdo ocorreu mediante a saturacdo dos sitios preferenciais de nucleacdo
(Tab. 5.16 e 5.17).

Tabela 5.16 - Parametros & e r das amostras 430-NR

650°C 700°C 750°C

MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM

6 0873 0,860 0,946 0,900 0,999 0,902 0,939 0,844 1,003 1,052 1,018 0,909

r 0,019 0,022 0,019 0,035 0,009 0,011 0,001 0,049 0,000 0,001 0,006 0,033

Tabela 5.17 - Parametros & e r das amostras 430-R

650°C 700°C 750°C

MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM MV MQ GOS KAM

O 1,054 0,970 1,078 0,915 0,946 0,923 0,907 0,938 1,079 0,977 0,922 0,891

r 0,002 0,049 0,004 0,045 0,032 0,008 0,026 0,007 0,008 0,018 0,032 0,025

Esta abordagem finaliza, portanto, o estudo da cinética de recristalizagdo do aco
inoxidavel ferritico estabilizado com nidbio, através da qual seréo discutidos, em sec¢éo
posterior, os fatores influentes nos processos de nucleagéo e crescimento, bem como
nas variaveis relativas ao modelo de Johson-Mehl-Avrami-Kolmogorov e ao Método do

Caminho Microestrutural.
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5.6 Avaliacdo da Textura Cristalografica via EBSD

A avaliagdo da textura cristalografica foi realizada no centro das amostras com uma
area de andlise de 180x90 um, uma vez que se pretende analisar a densidade e a
distribuicdo das orientagbes dos gréos ferriticos em relagdo a secao longitudinal de

laminag&o.

As componentes da microtextura avaliadas a partir das ODF correspondem a segéo
@,=45°.

5.6.1 Amostras em condi¢&o de fornecimento

Conforme a subdivisdo das amostras em relacdo a condicdo de fornecimento avaliou-

se a influéncia do processo de recozimento seguinte a laminagdo a quente.

A figura 5.35 representa os mapas de qualidade de imagem das amostras 430-NR e
430-R.
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Figura 5.35 - 1Q das amostras 430-NR (a) e 430-R (b) em condicdo de fornecimento.

A partir dos mapas IQ obtidos avaliou-se as principais dire¢des cristalogréficas
presentes no material fornecido por meio das figuras de polo inversas (Fig. 5.36).
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Figura 5.36 - IPF das amostras 430-NR e 430-R em condig&o de fornecimento.

A figura 5.37 refere-se as ODF das duas séries em condi¢cao de fornecimento, através
das quais se pretende avaliar 0 comportamento das principais fibras ao longo de ¢, e

®. As principais componentes foram identificadas atraves de diferentes simbolos.
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Figura 5.37 - ODF das amostras 430-NR e 430-R em condicdo de fornecimento.
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5.6.2 Amostras laminadas a frio

A microestrutura das amostras laminadas a frio foi avaliada a partir dos mapas 1Q e
IPF, de modo a investigar as caracteristicas cristalogréficas do ago (Fig. 5.38 e 5.39).
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Figura 5.39 - IPF das amostras 430-NR (@) e 430-R (b) laminadas a frio.
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Os mapas de Funcdo de Distribuicdo de Orientacdo relativos aos gréaos ferriticos
avaliados demonstram uma densidade e distribuichio de orientacao,
predominantemente, associada as componentes cubo girado e fibra o para ambas as

séries de amostras laminadas a frio (Fig. 5.40).
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Figura 5.40 - ODF das amostras 430-NR e 430-R laminadas a frio.

5.6.3 Amostras recozidas

A influéncia da temperatura de recozimento, na evolucdo da textura cristalogréafica das
amostras 430-NR e 430-R, foi avaliada através das imagens de qualidade (IQ) para

um tempo de encharque de 900 s (Fig. 5.41).

Em seguida sdo apresentadas as Figuras de Polo Inversas (Fig. 5.42 e 5.43) e as
Funcdes de Distribuicdo de Orientagbes (Fig. 5.44 e 5.45) das amostras 430-NR e
430-R recozidas a 650°C, 700°C e 750°C por tempos distintos.
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Figura 5.41 - 1Q das amostras 430-NR (a,b,c) e 430-R (d,e,f) recozidas por 900 s a 650°C (a,d),
700°C (b,e) e 750°C (c,f).
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Figura 5.42 - IPF das amostras 430-NR.
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Figura 5.43 - IPF das amostras 430-R
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Figura 5.44 - ODF das amostras 430-NR.
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Figura 5.45 - ODF das amostras 430-R.
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As figuras 5.46 e 5.47 apresentam os gréficos referentes a distribuicdo das fibras a e

vy, respectivamente, para um tempo de 900 s e para as trés temperaturas avaliadas.
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Figura 5.46 - Gréficos referentes a distribuicdo da fibra o das amostras 430-NR (a) e 430-R (b)

para um tempo de 900 s.
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Figura 5.47 - Graficos referentes a distribuicdo da fibra y das amostras 430-NR (a) e 430-R (b)

para um tempo de 900 s.
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5.7 Natureza dos Contornos de Grao

As figuras 5.48 e 5.49 apresentam a Distribuicdo Caracteristica dos Contornos de
Grao (GBCD) para um tempo de 900 s, sendo realizada posteriormente uma analise

acerca dos contornos CSL quanto a fracdo numérica de cada valor de sigma.
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Figura 5.48 - GBCD e fragdo numérica dos contornos CSL das amostras 430-NR para as
temperaturas de 650°C, 700°C e 750°C para 900 s de encharque.
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6. DISCUSSAO

A presente secdo apresenta a discussdo dos resultados obtidos a partir das
micrografias Opticas e de varredura, medicdo de dureza, metalografia quantitativa e
andlise EBSD das amostras em condicdo de fornecimento, laminadas a frio e

recozidas.

6.1 Avaliacdo da Microestrutura via MO e MEV

A discussdo das imagens adquiridas via microscopia Optica e eletrénica de varredura
serdo apresentadas em conjunto, visto que os resultados obtidos sdo equivalentes,

diferindo apenas no que concerne as metodologias e resolugfes obtidas.

6.1.1 Amostras em condi¢&o de fornecimento

A microestrutura da série de amostras 430-NR é caracterizada por gréos grosseiros e
alongados na diregdo de laminagdo, em consequéncia tanto das tensdes néo
homogéneas transmitidas pelos gréos vizinhos quanto da instabilidade intrinseca do
proprio grdo durante a deformacdo plastica [14]. Além disso, o processo de
conformagédo a quente do aco inoxidavel ferritico 430E leva a formacao de bandas de
deformacédo. Conforme exibido nas figuras 5.1 e 5.5, as areas compreendidas entre
estas bandas sdo caracterizadas por regides difusas e hachuradas denominadas

microbandas de transicao.

As amostras 430-R, por sua vez, apresentam uma microestrutura composta por graos
equiaxiais isentos de deformacédo, evidenciando que o recozimento subsequente a
laminacdo a quente provoca um rearranjo dos defeitos cristalinos presentes no
material laminado. A partir das figuras 5.1 e 5.5 nota-se, ainda, a presencga de gréos
menores adjacentes a graos maiores, sendo possivel presumir que esteja ocorrendo
um coalescimento dos gréos, devido a alta temperatura do tratamento térmico a que o

aco inoxidavel ferritico foi submetido.

Nas amostras 430-NR os precipitados localizam-se, principalmente, nas areas
abrangidas pelas bandas de transicdo, uma vez que essas regides apresentam maior

retencao de energia de deformacdo.

Tal comportamento ndo é observado nas amostras submetidas ao tratamento térmico

subsequente, uma vez que, neste caso, a energia armazenada na laminacao é
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reduzida, levando a distribuicdo homogénea dos precipitados ao longo dos gréos

recristalizados.

6.1.2 Amostras laminadas a frio

As figuras 5.2 e 5.6 demonstram que o processo de laminacdo a frio provoca uma
mudanca de formato dos grédos, tornando-os mais alongados na direcdo de
deformacdo e com consideravel aumento da area de seus contornos, para as duas

séries de amostras.

Neste aspecto, as densas paredes de deslocagbes e as microbandas de transicao,
presentes no material laminado a quente, sédo substituidas por lamelas com caréater de
alto angulo (p > 15°) [20].

A aplicagdo da deformacdo mecénica no material causa uma redugdo do espacamento
entre os contornos dos grdos deformados, dando origem a uma microestrutura com
formato de fibras dispostas paralelamente ao eixo de laminagdo [64]. Tal
microestrutura fibrosa é constituida por cadeias de subgrdos finos e levemente
alongados, sobre 0s quais os precipitados se aglomeram de forma igualmente paralela

aDL.

As amostras 430-NR, por terem sido submetidas a um trabalho mecéanico anterior,
exibem bandas de deformacéo mais proeminentes, enquanto que as amostras 430-R

apresentam, ainda, alguns contornos de gréo ligeiramente curvos.

6.1.3 Amostras recozidas

O processo de recozimento seguinte a laminacdo a quente exerce influéncia
consideravel na etapa de recozimento final, visto que a recristalizacdo da série de
amostras 430-R apresenta-se de forma mais lenta em comparacdo as amostras 430-
NR (Fig. 5.3, 5.4 e 5.7). Deste modo, o recozimento proporciona o alivio das tensfes

de deformacéo, bem como a reducéo da energia retida durante a laminacéo a quente.

Durante os tempos iniciais de recozimento (900 s para 650°C e 10 s para 700°C e
750°C) ndo sdo observadas mudancas significativas da microestrutura de ambas as
séries de amostras. Este comportamento € atribuido ao ancoramento dos contornos
de grédo pelos carbonitretos de niébio, devido a estas particulas ndo alcancarem

mobilidade suficiente para permitir a renovacdo da microestrutura deformada a baixas
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temperaturas, no caso do recozimento a 650°C, ou curtos tempos de recozimento para
700°C e 750°C (Fig. 5.3 e 5.4).

A medida que o tratamento térmico avanca a energia armazenada na deformacéo vai
sendo consumida através da nucleacdo estimulada por particulas e crescimento dos
graos nas heterogeneidades de deformacado e préximo as particulas de carbonitretos
de nidbio [14]. As amostras 430-NR, portanto, por possuirem maior quantidade de
heterogeneidades microestruturais e de energia de deformacdo armazenada,
apresentam uma maior fracdo de sitios preferenciais de nucleacdo, facilitando a

renovacgdo da microestrutura do ago inoxidavel ferritico estabilizado com niobio.

A maior influéncia da temperatura em relagdo ao tempo de recozimento se deve,
principalmente, ao fato de que a variagdo de apenas 50°C de um tratamento térmico
para outro aumenta, consideravelmente, a mobilidade dos contornos de alto angulo,
ao passo que elevados tempos de recozimento ndo sédo capazes de produzir 0 mesmo
efeito. Visto isso, temperaturas superiores exercem maior controle na formacéo de
nucleos de recristalizacdo e no, consequente, crescimento dos mesmos, favorecendo
o realinhamento dos atomos e a aniquilagdo das deslocac¢des introduzidas na

laminacéo a frio.

6.2 Avaliacdo da Microestrutura via MET

As mudangas microestruturais exibidas durante o tratamento térmico sdo baseadas
em dois mecanismos fundamentais da recristalizacdo, a formacdo de ndcleos em
regides especificas do material encruado e o subsequente crescimento dos mesmos a

partir da incorporacéo da vizinhanga deformada [76].

A analise das micrografias eletrbnicas de transmissdo apresenta as variagdes
microestruturais do acgo inoxidavel ferritico recozido a 700°C por 900 s (Fig. 5.8 € 5.9),
a partir das quais nota-se a formacao de pequenos nucleos nas areas deformadas do

material, sendo possivel observar, ainda, o crescimento de alguns.

Durante a etapa de deformacédo a frio um grande numero de deslocacbes é gerado
nas regibes proximas aos contornos de gréo, especialmente em materiais com alta
energia de falha de empilhamento, como é o caso dos acos inoxidaveis ferriticos.
Dessa forma, 6timas condicGes para a nucleacdo prevalecem nas proximidades dos
contornos de grao pré-existentes, favorecendo em seguida o crescimento dos nucleos

nessas regioes [27].
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Uma vez que o0s processos de nucleacdo e crescimento estdo associados,
respectivamente, a formagdo e ao movimento dos contornos de grao de alto angulo,
estes sdo acompanhados por mudancgas caracteristicas na textura cristalografica do
material. Segundo Huh e Engler [76] os nucleos de recristalizacdo se formam,
preferencialmente, nos grdos com orientagfes associadas a fibra y, de forma que h&a
um crescimento mais intenso desses grdos em detrimento de outras orientacoes,
incluindo a fibra a. Visto isso, pode-se presumir que a distribuicdo dimensional

heterogénea observada a partir das figuras 5.8 e 5.9 é caracteristica de um

crescimento seletivo dos graos pertencente a fibra y.

A andlise por EDS evidencia que os precipitados desempenham um papel importante
na evolucao das etapas envolvidas na recristalizacdo do ago através do mecanismo de

nucleacado estimulada por particulas (PSN - Particle Stimulated Nucleation).

Nesse sentido, as zonas de deformacéo formadas a partir de particulas grosseiras séo
de particular interesse, uma vez que estas possibilitam a ocorréncia do mecanismo
PSN e possuem, portanto, uma forte influéncia no tamanho de grao e na textura apos

a recristalizagéo [14].

De acordo com Sinclair e colaboradores [83], talvez a mais clara evidéncia da forte
interagd@o precipitado/interface vem da anisotropia referente a morfologia dos gréaos e
do seu desenvolvimento durante a reducdo a frio. Sendo assim, os precipitados de
niobio distribuem-se de maneira ndo uniforme ao longo das bandas de deformacéo e
desenvolvem-se, preferencialmente, nos contornos de grdo de alto angulo planares

advindos da laminag&o a quente [64, 83].

6.3 Cinética de Amaciamento

A comparacao dos gréficos relativos as medi¢gbes da microdureza Vickers indica que a
temperatura exerce maior influéncia no processo de amaciamento em comparacao ao

tempo de recozimento.

Considerando a série de amostras 430-NR, obtiveram-se, para 900 s de encharque,
valores referentes a dureza do material deformado (290 HV), parcialmente
recristalizado (198 HV) e completamente recristalizado (144 HV), para as temperaturas
de 650°C, 700°C e 750°C. Tal comportamento foi semelhante para as amostras 430-
R, embora os valores obtidos tenham sido superiores (291 HV, 250 HV e 166 HV,

respectivamente), indicando que a etapa de recozimento apés a laminacdo a quente
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retarda 0 amaciamento do material devido ao rearranjo das deslocacgdes e alivio das
tensdes retidas no material previamente deformado (Fig. 5.12).

A evolugao da microdureza Vickers em funcdo do tempo de recozimento (Fig. 5.10 e
5.11) é afetada diretamente pelos processos de recuperagdo, recristalizacdo e
crescimento de grdo do material [27]. Visto isso, durante a fase inicial do recozimento,
a dureza das amostras mostrou-se relativamente insensivel ao tratamento térmico a
650°C e 700°C, o que corresponde a etapa de recuperacéo do aco. Esta etapa ndo é
observada nas amostras recozidas a 750°C, uma vez que a temperaturas elevadas o
material estéd mais susceptivel ao inicio do processo de recristalizagdo mesmo a curtos

tempos de recozimento [12].

A medida que o recozimento progride, ha uma queda rapida da microdureza para as
trés temperaturas avaliadas, o que resulta em um drastico amaciamento do material
atribuido ao processo de recristalizagdo do mesmo. Visto que, este estagio é
diretamente afetado pela energia de deformacédo retida no agco, comprova-se que o
amolecimento se da a partir da migracdo dos contornos de alto angulo e ocorre de
forma mais acentuada nas amostras 430-NR.

A etapa de crescimento de grdo nao é observada através das figuras 5.10 e 5.11, uma
vez que nesta fase ocorre a estabilizagdo da microdureza, sendo toda a energia
térmica fornecida ao material utilizada para o desenvolvimento dos gréos livres de

deformacéo [76].

6.4 Cinética de Recristalizacdo

Na presente sessdo, serao discutidos de forma conjunta, os resultados da cinética de
recristalizagdo obtidos a partir da microdureza Vickers, metalografia quantitativa e
analise EBSD. Os dados que apresentarem divergéncia entre as metodologias

estudadas serdo destacados e avaliados separadamente.

6.4.1 Fracdo Volumétrica Recristalizada e Tamanho de Grao Recristalizado

A partir dos gréaficos sigmoides (Fig. 5.13 a 5.18) nota-se a demarcacdo de trés
estagios durante o recozimento para as trés metodologias utilizadas, o que sugere a
existéncia de diferentes mecanismos de restauracdo. Deste modo, o processo de

recuperacdo esta associado a primeira etapa, enquanto que a recristalizacdo e o
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crescimento de grao sdo 0s mecanismos operantes no segundo e terceiro estagios,

respectivamente [27].

A primeira etapa de restauracdo refere-se apenas ao crescimento dos subgrédos, o
qual ocorre através da migracdo dos contornos de baixo angulo nas regiées em que
existe uma grande diferenca de energia de deformacado ou de gradientes de orientacao
[27]. Portanto, presume-se que a microestrutura do aco inoxidavel ferritico permaneca
inalteravel durante a recuperacdo, visto que neste estagio ndo sao observadas

mudancas significativas nos valores relativos a fracao volumétrica recristalizada.

Analogamente ao comportamento ressaltado a partir da cinética de amaciamento,
observa-se que, no recozimento a 750°C, a etapa de recuperacdo é minimizada,
comprovando que a duragdo deste processo estd diretamente relacionada com a
temperatura de recozimento, uma vez que 0 recozimento a baixa temperatura resultou
em um maior periodo de recuperagdo e um tempo mais curto para o crescimento do

gréo.

A quantificacdo da etapa de recuperacdo se deu de maneira mais eficaz na
metodologia de medicdo de microdureza em relagdo as demais técnicas, isso porque a
cinética de amaciamento € inerente a densidade de deslocac¢fes, podendo ser, assim,

utilizada para estimar a fragdo amaciada durante a recuperagao [27].

Em contraste, a recristalizacdo envolve a nucleacdo de novos graos relativamente
livres de deformacdo, no qual estes ao atingir uma dimensao critica, sdo rodeados por
contornos de alto angulo (HAGBs) com altas mobilidades [14]. Estes nucleos tornam-
se energeticamente capazes de crescer na matriz através da migracdo de seus
HAGBSs, levando a uma alta taxa de transformacg&o da microestrutura. Este processo é
caracterizado, portanto, por uma inclinagdo da curva sigmoide tipica de um fenémeno
de recozimento descontinuo, de modo que mesmo a curtos tempos ha uma acentuada

variagdo da fracéo volumétrica recristalizada.

O ultimo estégio desse tratamento térmico compreende o crescimento isotrépico dos
graos recristalizados, no qual ocorre a estabilizacdo de Xy, uma vez que nesta fase as
mudangas microestruturais do aco séo inerentes somente a variagdo dimensional dos

graos.

Tendo em vista que o desenvolvimento dos novos gréos esta diretamente associado a
migracdo dos contornos de alto angulo, assume-se que a cinética de crescimento

sera, portanto, fortemente influenciada pela mobilidade destes contornos em relacao a
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temperatura de recozimento [14]. Dessa forma, as figuras 5.13 a 5.18 demostram que
guanto maior a temperatura de recozimento, mais cedo s&o iniciados 0s processos de

recristalizagéo e crescimento de gréo.

A evolucédo do didmetro médio dos gréos recristalizados apresentou-se de forma mais
acentuada nas amostras nao recozidas, uma vez que a energia interna do material
superior & das amostras recozidas. Tal comportamento pode ser observado nas
curvas sigmoidais de recristalizacdo, de modo que para a temperatura de 700°C, por
exemplo, o estagio de crescimento dos graos inicia-se antes e depois de 3600 s para
as amostras 430-NR e 430-R, respectivamente. Em relagdo ao recozimento a 650°C
ambas as séries apresentaram resultados semelhantes, indicando que a baixas
temperaturas o tratamento térmico, subsequente a laminacdo a quente, ndo exerce

efeito significativo no inicio do processo de crescimento de grao.

Os graficos relativos ao tamanho médio dos gréos recristalizados (Fig. 5.23 e 5.24)
expdem uma variagdo dimensional homogénea dos mesmos conforme o tempo e a
temperatura de recozimento avancam. O diametro médio dos gréos recristalizados das
amostras 430-R é relativamente menor em comparacdo a série 430-NR para uma
mesma condicdo de recozimento, comprovando que a energia armazenada no ago

esta associada a forca motriz para o crescimento dos graos.

Conforme mencionado, a cinética de recristalizacdo de ambas as séries de amostras
apresentou-se de forma semelhante no que se refere a quantificacdo da fracao
amaciada, bem como da fragcdo recristalizada via metalografia quantitativa e analise
EBSD. Entretanto, através da comparacdo dos mapas EBSD obtidos por meio do
espalhamento de orientacdo dos grdos (GOS) e da desorientagdo média dos nucleos
(KAM) fica evidente que os métodos de analise utilizados para tais parametros se
apresentam de forma distinta. Estas diferencas nos resultados podem ser associadas
ao fato de que o parametro KAM leva em conta a microestrutura dos subgréos e
gréos, enquanto que os mapas GOS s&do baseados apenas nos contornos de alto

angulo [44].

Neste aspecto, as figuras 5.19 e 5.20 demonstram que o fator GOS é mensurado em
relacdo a totalidade do gréo. Visto isso, avalia-se a forma com que as orientagfes
cristalogréficas se distribuem ao longo do gréo a fim de determinar o estagio de
recristalizagdo em que o mesmo se encontra. Por outro lado, o fator KAM considera
ponto por ponto da microestrutura em estudo, podendo, portanto, um mesmo grao

apresentar regibes deformadas e recristalizadas (Fig. 5.21 e 5.22). Considerando a
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diferenca angular entre um dado pixel e seus vizinhos, presume-se que esta
desorientacdo média esteja associada a migracdo dos contornos de alto angulo,

indicando a formacdo de um novo arranjo atdmico isento de deformacéo.

6.4.2 Modelo JMAK e MPM

Os resultados obtidos através dos modelos JMAK e MPM demonstraram claramente a
solidez do uso destas teorias no que se refere a quantificacdo da cinética de

recristalizacdo do aco inoxidavel ferritico.

Os dados do expoente de Avrami, obtidos a partir dos graficos logaritmicos (Fig. 5.25
e 5.26), indicaram a ocorréncia de um crescimento unidimensional dos gréos devido
apenas a migragdo dos contornos de alto angulo, com valores variando entre 0,9 e
1,2. Divergéncias entre os resultados do parametro n ndo apresentaram qualquer
padréo significativo considerando as duas séries de amostras, comprovando que este

é insensivel a temperatura [27].

O fator pré-exponencial k, por sua vez, tornou-se maior conforme o aumento da
temperatura, indicando sua dependéncia direta a essa variavel. A comparacdo dos
resultados referentes as duas séries de amostras sugeriu que este parametro esta
associado, ainda, a energia de deformacdo retida no material, uma vez que as
amostras 430-NR apresentaram valores superiores para, praticamente, todas as

condigbes e metodologias avaliadas.

Através do Método do Caminho Microestrutural obteve-se a constante m com valores
entre 0,9 e 1,1, ndo sendo observados, neste caso, comportamentos caracteristicos
para uma dada amostragem ou condicdo de recozimento. Em contrapartida,
constatou-se que a variavel C estd atrelada a condicdo inicial do material e a

temperatura de recozimento, do mesmo modo que o fator k (Tab. 5.13 e 5.14).

Considerando que a éarea interfacial estendida aumenta conforme avangcam o tempo e
a temperatura de recozimento, pode-se inferir que tal pardmetro é influenciado
diretamente pelos processos de nucleacdo e crescimento de grédo. Visto isso,
constata-se que a temperatura do tratamento térmico exerce maior controle sobre a
variavel Syex, uma vez que esta é afetada, principalmente, pela variacdo do diametro

médio dos graos recristalizados (Fig. 5.27 e 5.28).

Uma vez que a distribuicdo da energia armazenada durante a deformacao plastica é

heterogénea ao longo da microestrutura, presume-se que as etapas de nucleacdo e
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crescimento dos grédos ocorrem mais rapidamente em algumas regiées do ago, o que
pode causar, também, variacbes nos parametros envolvidos na cinética de

recristalizagéo.

Energia de Ativacao para a Recristalizacao

Os valores médios relativos a energia de ativacdo das séries 430-NR e 430-R sao
relativamente elevados quando comparados com alguns valores relatados nha

literatura.

Medina e Quispe [84] aperfeicoaram um modelo que leva em conta a influéncia da
composi¢cdo quimica na energia de ativacdo de agos inoxidaveis austeniticos
submetidos a testes de torcdo. Estes autores relataram valores entre 262,0 kJ.mol* e
198,0 kJ.mol™ para oito tipos diferentes de aco com teores de niobio abaixo de 0,10%

e de carbono acima de 0,11% em peso.

Mukunthan e Hawbolt [85] investigaram a cinética de recristalizacao de um aco IF com
adicdo de Nb e Ti laminado a frio em 80% e recozido entre 600°C e 760°C, obtendo
um valor de 501,7 kJ.mol™ referente & energia de ativacdo para o processo completo

de recristalizagcéo estética.

Deste modo, presume-se que o0s resultados apresentados por Medina e Quispe foram
inferiores devido aos baixos teores de elementos de liga contidos no aco, enquanto
que no caso do material avaliado por Mukunthan e Hawbolt a presenca de titanio e

niobio levou a um grande aumento da energia de ativacdo para a recristalizacao.

Larouk e Bouhalais [86], por sua vez, definiram, para um ago baixo carbono trefilado e
recozido entre 480°C e 520°C, Qg correspondente a 403,03 kJ.mol*, sendo este

resultado mais coerente com o encontrado no presente estudo.

Por fim, em trabalho publicado Radovi¢ e colaboradores [87] afirmaram que para a
maioria dos acos microligados foram reportados valores entre 240,0 kJ.mol™* e 450,0
kJ.mol™, sendo esta energia de ativac&o influenciada, principalmente, pela composi¢éo

quimica do material.

Com base nos dados apresentados na literatura entende-se que elementos como
niobio e titanio dificultam o desenvolvimento da recristaliza¢do dos agos, uma vez que
a precipitacdo desses na forma de carbonitretos causa o ancoramento dos contornos

de gréo.
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Nos casos em que as particulas restringem o crescimento de alguns graos, nota-se a
formacao preferencial de certas orientacdes cristalograficas, de modo que os graos
maiores, os quais dominam a textura de recristalizagcdo, resultam em uma textura

muito mais forte do que os graos originados a partir do mecanismo PSN [14].

It is often found that in such a situation, where particle pinning restricts the growth of
some grains, there is also orientation selection, and the larger grains, which dominate
the recrystallized texture, result in a much stronger texture than if PSN grains

dominate.

Considerando, ainda, que os atomos de niobio (1,43 A) e cromo (1,33 A), contidos no
aco em estudo, apresentam raio atbmico relativamente superior aos atomos de ferro
(1,24 R), constata-se que estes elementos apresentam certa dificuldade em difundir na
matriz ferritica, demandando um gasto maior de energia para que aconteca a

renovacgdo da microestrutura do material.

A avaliacéo dos resultados evidenciou, ainda, que € necessdaria uma maior quantidade
de energia para promover a recristalizacdo das amostras 430-R em comparacdo com
a série 430-NR, o que comprova que este processo € diretamente afetado pelas
heterogeneidades de deformacédo advindas da deformacéo a quente.

Nucleagéo e Crescimento de Gréo

A partir dos gréficos referentes as taxas de nucleacéo e crescimento dos gréaos (Fig.
5.29 a 5.32), observa-se que ambos 0s parametros diminuem com o tempo de

recozimento, mas aumentam com a temperatura de recozimento.

A etapa inicial de formacdo dos nucleos € responsavel por uma maior taxa de
transformacdo da microestrutura para as temperaturas de 700°C e 750°C,
principalmente para a série 430-NR, uma vez que para curtos tempos de recozimento
ainda ha a presenca de grande parte das heterogeneidades de deformacéo e defeitos
cristalinos impetrados na laminacgéo a frio. A medida que os sitios preferencias de
nucleacdo vao diminuindo ocorre a desaceleracdo deste processo, devido,

principalmente a reducéo da energia interna do material (Fig. 5.29 e 5.30).

O tratamento térmico a 650°C constitui-se de variagbes minimas na taxa de nucleacao
mesmo para longos tempos de recozimento, indicando que a baixas temperaturas a

capacidade de rearranjo das deslocacdes é minimizada.
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Uma vez que os nucleos de recristalizagdo foram formados prossegue-se com o

crescimento linear dos mesmos através da migragdo de contornos de alto angulo.

As figuras 5.33 e 5.34 correlacionam a taxa de nucleacdo obtida através equacédo 10
com a taxa de nucleacgéo real calculada a partir da equacéo 13. Inicialmente ambos os
resultados sdo semelhantes para ambas as séries recozidas a 650°C e 700°C,
entretanto conforme X, passa a ser significativo a taxa de nucleacao real torna-se
inferior a N(t). Esta alteracdo pode ser explicada levando em conta que a quantificacio
de N(t)..a considera a formac&o de novos nucleos nos grios deformados, ao contrario
do calculo de N(t) onde sdo analisados apenas os gréos recristalizados aparentes
[28].

Considerando o recozimento a 750°C, a taxa de nucleagéo real apresenta valores
inferiores desde o inicio do processo de recristalizagdo, sugerindo que a altas

temperaturas a formagdo de novos ndcleos € ainda mais acentuada nas regides

encruadas da matriz ferritica.

Mediante o término da recristalizacdo primaria, ainda ha certa instabilidade da
estrutura do material, podendo esta ser minimizada através do desenvolvimento dos
gréos recristalizados. Tendo em vista que a forgca motriz para esta etapa, relativa a
energia livre do contorno de gréo, é inferior a energia de deformagcdo armazenada,
entende-se que este processo € caracterizado por uma transicdo gradual do
crescimento ativado pelo gradiente de deformacao para aquele ativado através da

reducédo da energia superficial do contorno de gréo [27].

A medida que os grdos crescem as tensdes interfaciais de seus contornos s&o
minimizadas, levando a reducdo linear da taxa de crescimento. Esta constante
reducdo se deve, principalmente, & competicdo entre a recuperagéo e a recristalizacao
da fracdo ndo transformada e a distribuicdo heterogénea da energia armazenada no
aco [28].

A partir das figuras 5.31 e 5.32 nota-se que mesmo para longos tempos de
recozimento ndo é observada a estabilizacdo de G, indicando que o processo de

impedimento dos gréos ndo ocorre no material avaliado.

Por fim, nas analises que se seguem, foram determinadas as variaveis & e r com
valores proximos a um e zero, respectivamente (Tab. 5.16 e 5.17). Constata-se,
portanto, que a formagdo de novos nudcleos no aco inox ferritico € influenciada

diretamente pelo tempo de recozimento [31].
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6.5 Avaliacdo da Textura Cristalogréafica via EBSD

6.5.1 Amostras em condi¢cdo de fornecimento

A partir da figura 5.35 nota-se que apés a laminacdo a quente, a microestrutura das
amostras 430-NR é composta por grdos alongados, na qual é possivel observar de
forma mais clara a presenca das microbandas de transicdo em alguns graos do aco.
Comumente, 0s graos, nos quais sdo observadas heterogeneidades de deformacao,

possuem orientacdes associadas a fibra y [88].

Devido ao subsequente recozimento, a microestrutura das amostras 430-R €, entdo,
modificada, de modo que os graos deformados sdo substituidos por grédos equiaxiais e
“panquecados” em virtude da ocorréncia de recuperacao estatica durante o tratamento
térmico [88]. As bandas de transicdo presentes no material laminado a quente podem
servir de sitios preferenciais de nucleacdo, reforcando, assim, o processo de

recristalizagéo.

Durante a conformagédo a quente, diferentes estados de tensdo podem promover
distintas formas de rotacdo dos cristais e, consequentemente, a formacdo de

diferentes texturas de laminacgédo a quente [88].

A orientacdo {001}<110> relativa a componente cubo girado encontra-se de forma
predominante na série 430-NR, enquanto que as amostras 430-R s&o compostas,
principalmente, pela fibora o com maximo em {112}<110>. A observagcdo das ODF
ressalta que nas amostras nao recozidas ha uma propagacao da textura em direcéo

as componentes pertencentes a fibra a (Fig. 5.37).

Em ambas as séries ha a presenca, ainda, da componente {332}<113> localizada em
(01, @, ¢2)=(90°, 65°, 45°). Esta orientagdo foi observada, também, por Yanta¢ e
colaboradores [89] em um ago inoxidavel ferritico ndo estabilizado, de modo que os
autores sugeriram que esta orientacdo origina-se a partir de uma maior inclinacdo da
componente {554}<225> ao longo da direcdo transversal. Entre estas duas
orientacdes localiza-se a componente {11118}<4411> definida por Dillamore et al. [90]

como uma orientacao estavel encontrada durante a laminacao de metais CCC.

6.5.2 Amostras laminadas a frio

Conforme explicitado na analise microestrutural do ago 430 estabilizado com niébio

(secao 6.1.2), observa-se através dos mapas de qualidade de imagem (Fig. 5.38) que
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0 processo de conformacédo a frio promove o alongamento dos graos na direcdo de
laminacdo para as duas séries de amostras, nas quais podem ser observadas bandas
de deformacdo em alguns dos graos deformados.

As figuras de polo inversas (Fig. 5.39) demonstram uma predominancia das direcdes

<001>//ND e <111>//ND associadas & componente cubo e a fibra y, respectivamente.

A orientacdo {001} <110>, observada nas ODF (Fig. 5.40), é a principal componente
herdada das bandas de deformacdo a quente, sendo esta cada vez mais estavel e

intensa conforme 0 aumento da taxa de reducdo a frio [91].

Raabe e Lucke [73] avaliaram a textura de acos inoxidaveis ferriticos e observaram
que altas taxas de deformacdo promovem o fortalecimento da fibra o com maximos
em {001}<110> e {112}<110>, o que pode ser comprovado através da ODF das
amostras 430-R.

Em contrapartida, nas amostras 430-NR nota-se um deslocamento da componente
{112}<110> em aproximadamente 7° ao longo de ®, originando a orientagdo
{223}<110>.

Inagaki [75] investigou amostras de ferro puro submetidas a distintas reducdes a frio e
com diferentes texturas iniciais, a fim de identificar os possiveis caminhos de rotagfes
cristalinas. Os resultados encontrados definiram que, em policristais, estas variacdes

podem ocorrer ao longo dos dois seguintes caminhos:

= {001}<110> — {112}<110> — {223}<110>
= {554}<225> — {111}<112> — {111}<110> — {223}<110>

Visto isso, a orientacao final estavel da textura de laminagéo a frio de policristais foi

identificada como sendo a componente {223}<110>.

Nas amostras 430-NR encontra-se, ainda, uma fraca intensidade da componente
{111}<011>, relativa a fibra vy, localizada em (o1, ®, ¢2)=(60°, 55°, 45°).

6.5.3 Amostras recozidas

A observacdo dos mapas 1Q (Fig. 5.41) evidencia que o aumento de 50°C na
temperatura de recozimento exerce controle consideravel no processo de renovacgao

da microestrutura encruada. Tal comportamento é ainda mais marcante nas amostras
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que ndo sofreram o recozimento apds a laminacdo a quente, uma vez que para a
temperatura de 700°C nota-se uma presenca relevante de graos recristalizados na
série 430-NR, enquanto que nas amostras 430-R sdo observados apenas pequenos

nucleos de recristalizacéo.

A aceleracdo da recristalizacdo das amostras 430-NR € atribuida tanto ao aumento da
forca motriz proveniente das deslocacdes geradas pelas particulas durante a

deformacédo quanto ao mecanismo PSN [14].

A microestrutura recozida a 650°C por 900 s é caracterizada, ainda, por graos
deformados e alongados, ao passo que, para 0 mesmo tempo de recozimento e

temperatura de 750°C, os graos ja se encontram completamente recristalizados.

As IPF (Fig. 5.42 e 5.43) evidenciam que, no inicio do recozimento, sdo encontrados,
principalmente, gréos caracterizados pela coloragdo vermelha e azul relativas
<001>//ND e <111>//ND. Em contrapartida, com o término do processo de
recristalizagdo nota-se, predominantemente, graos azuis pertencentes a fibra y, uma

vez que esta é tipica de metais CCC recristalizados.

A partir das ODF apresentadas (Fig. 5.44 e 5.45) constata-se que as duas séries de
amostras, recozidas a 650°C por diversos tempos, possuem em maior intensidade as
componentes associadas a fibra a, indicando que a baixas temperaturas ndo se

alcanca o pleno desenvolvimento da fibra y.

Considerando, ainda, o tratamento térmico a 650°C, a principal orientagdo encontrada
na série 430-NR é a {112}<110>, da mesma forma que nas amostras 430-R, exceto
para o tempo de 86400 s, para o qual a orientacdo citada € substituida pela
componente {557}<110>. Esta substituicdo € devida a uma rotac@o de cerca de 27° ao
longo da direcdo <110>, conforme relatado por Raabe e Licke [92] como um
deslocamento tipico na textura de recristalizacdo de ligas compostas por carbonetos

estaveis.

Nas amostras 430-NR e 430-R recozidas a 900 s e 3600 s, respectivamente, ambas
para uma temperatura de 700°C, também nota-se a rotacdo da componente
{112}<110> em termos da seg¢édo ®. Entretanto, neste caso o deslocamento se da de
(91, @, 902)=(0°, 35° 45°) para (9pl, @, ¢2)=(0°, 25° 45°), gerando a orientacdo
{113}<110>, sendo esta encontrada também na série 430-NR recozida por 300 s a

750°C. Segundo Elsner [93], a componente {113}<110> se torna mais intensa
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conforme o0 aumento da reducéo a frio, de forma que para reducdes acima de 65% a
textura de acgos IF € dominada por esta orientacao.

A componente {223}<110> originada na etapa de laminacdo a frio est4 presente,
ainda, nas amostras 430-R recozidas a 700°C por 900 s.

Ao final do recozimento para as temperaturas de 700°C e 750°C encontra-se,
essencialmente, a fibra y com maximos em {111}<121> e {554}<225>. No caso das
amostras 430-R recozidas a 750°C h& a substituicdo da orientacdo {554}<225> pela
{111}<112>, sendo esta a principal componente da textura de recristalizacdo de
estruturas CCC [76].

Humphreys e Hatherly [14] ao discutirem a textura de deformacdo de materiais CCC
definiram que a orientacdo {111}<121> pertencente a fibra y €& equivalente a
componente {111}<110> associada a fibra o, de modo que a primeira encontra-se

deslocada da segunda em 30° ao longo de ¢;.

Diversos estudos tém discutido a preferéncia para que os primeiros nucleos se formem
com uma orientagdo especifica em termos da vantagem tanto da frequéncia
(nucleacédo orientada) quanto do tamanho (crescimento orientado) dos mesmos [74,
88, 94, 95]. Diante disso, acredita-se que as componentes de deformacgédo {001}<110>
e {112}<110> relativas a fibra o possuem uma menor quantidade de energia
armazenada em relacdo a fibra y, o que favorece a nucleacao preferencial dos graos
associados as orientagdes {111}<uvw>, principalmente, nos contornos de gréo e no

interior das bandas de cisalhamento dos graos deformados [76, 88].

Durante o processo de recristalizacdo, os grdos deformados com orientacdo
{112}<110> s&o consumidos, preferencialmente, pelos grédos recristalizados
{111}<112>, uma vez que a alta mobilidade destes ultimos permite que seus nucleos
crescam de forma seletiva ao longo da matriz encruada [73]. Este comportamento é
atribuido ao mecanismo de crescimento preferencial com base na relacdo de

orientacdo 35°<110> entre as duas componentes mencionadas [88].

Considerando que a orientacao {554}<225> é gerada a partir de uma rotagéo de 5° em
termos de ® em relacdo a {111}<112> [75], presume-se que a recristalizacdo do ago
em estudo esteja baseada na combinacdo das teorias ON e SG e que os graos
recristalizados {554}<225> possuam, consequentemente, uma vantagem dimensional

em relacdo aos demais graos recristalizados.



113

Segundo Verbeken e co-autores [95], a rotacdo de 26,5°<110>, entre as componentes
{112}<110> e {554}<225>, caracteriza-se por uma desorientacdo cristalogréfica
especial em termos da mobilidade dos contornos de grdo, de forma que que esta
exerce um controle acentuado no mecanismo de crescimento seletivo ao término da

recristalizacao.

Kestens e Jonas [96], durante seus estudos sobre acgos ultrabaixo carbono, definiram
algumas condicdes para que a teoria do crescimento seletivo seja adequadamente

satisfeita.

Uma delas presume que deve haver uma relacdo direta entre a intensificagdo da
componente preferencial e o enfraquecimento da componente de deformacédo, no caso
de ambas estarem associadas a relacdo de orientacdo de crescimento rapido [96].
Esta condigéo € ressaltada no término da recristalizagdo de ambas as séries recozidas
a 700°C e 750°C, uma vez que se observa o aparecimento da componente

{554}<225> as custas da orientacao {112}<110> presente no material deformado.

Outra condicéo estabelecida pelos autores assume que a vantagem de crescimento de
uma componente especifica deve estar atribuida somente ao mecanismo de selecéo e
ndo a vantagem dimensional obtida no inicio do estagio de crescimento, isto quer dizer
gue os primeiros ndcleos formados nao estdo, necessariamente, associados ao
crescimento preferencial durante as etapas finais da recristalizacdo [96]. Este
comportamento também pode ser notado no material em estudo, visto que nado se
observa a presenca da componente {554}<225> associada a fibra y no inicio do

recozimento e nem mesmo na fase de formacao dos primeiros nucleos.

De acordo com Lee [91], a presenca da componente {554}<225> nos ultimos estagios
do tratamento térmico torna-se mais intensa conforme o aumento da densidade da
orientacdo {112}<110> na textura de deformacdo a frio. Além disso, a adi¢cdo de
elementos estabilizadores favorece o desenvolvimento da textura de recristalizacdo

{111}, mais precisamente da orientagéo {554}<225> [75].

Visto isso, constata-se que o mecanismo de crescimento seletivo exerce papel
fundamental na evolucdo da fibra y durante as etapas finais de recristalizacdo de

materiais submetidos a processos de deformacgéo a frio [88].

A andlise dos gréficos relativos a distribuicdo da fibra o no material recozido por 900 s
para as trés temperaturas avaliadas (Fig. 5.46) confirma algumas das observagfes

feitas a partir das ODF.
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Para a temperatura de 650°C o processo de recristalizacdo encontra-se ainda em sua
fase inicial, de modo que o principal pico encontrado localiza-se em ®=35° referente a
componente {112}<110>, sendo este ainda mais intenso nas amostras nao recozidas.

A medida que a temperatura aumenta este pico desloca-se para a direita, dado que
para as amostras 430-NR recozidas a 700°C ha a presenca de um pico discreto em
®=25° relativo a orientagdo {113}<110>. Em contrapartida, para as amostras 430-R a
maior intensidade de f(g) esta associada a secdo de ® entre 40° e 45°, o que

compreende a componente {223}<110> observada na respectiva ODF.

Considerando a temperatura de 750°C observa-se, para as duas séries, que a maior
intensidade de f(g) em ®=55°C refere-se a orientagdo {111}<110> equivalente a

textura da fibra y {111}<121>, conforme mencionado anteriormente.

A figura 5.47 apresenta o comportamento da fibra y ao longo da sec¢éo ¢;, no qual para
a temperatura de 650°C sdo observados dois picos para as amostras 430-NR e 430-R,
sendo o primeiro deles mais intenso e localizado em ¢;,=15° e 0 segundo em ¢;=65°.
Esses dois picos séo, ainda, observados nas amostras 430-R recozidas a 700°C. Em
contraste, para a série 430-NR recozida a esta mesma temperatura nota-se a
presenca de um pico intenso em aproximadamente ¢,=30° e de outro mais fraco em
¢,=65° relativos, respectivamente, as componentes {111}<121> e {554}<225>

assinaladas nas ODF.

Por fim, para a temperatura de 750°C o valor de f(g) é mais acentuado na sec¢éo
@;=35° e entre 30° e 45° para as amostras 430-NR e 430-R, respectivamente. Além
disso, nota-se a presenca de um pico marcado em @;=90° para ambas as séries

estudadas.

6.6 Natureza dos Contornos de Grao

Nos Ultimos anos, Yan e colaboradores [64] tém investigado a distribuicdo
caracteristica dos contornos de grdo (GBCD) dos acos inoxidaveis ferriticos a fim de

estabelecer uma relacao entre esse parametro e a textura cristalografica destes.

Durante a fase inicial da recristalizacdo é de se esperar que haja uma predominancia
dos contornos de graos de baixo angulo (LAGB), uma vez que ha uma presenca
acentuada de subgraos, conforme explicitado nas figuras 5.48 e 5.49 referentes a

temperatura de 650°C. Uma fracdo substancial de contornos de alto angulo (HAGB)
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também se forma nesta fase devido ao acumulo e rearranjo de deslocacdes em fungéo

da nucleacéo [97].

A variacdo de 50°C de um recozimento para outro faz que com a recristalizacdo do
material avance, de modo que a estrutura de subgraos € substituida por graos livres
de deformacéo. Dessa forma, conforme a temperatura aumenta nota-se, para as duas
séries de amostras, um aumento progressivo dos contornos de alto angulo em
detrimento do nimero de contornos de baixo angulo. Além disso, a analise do grafico
GBCD (Fig. 5.48 e 5.49) comprova que a fracdo de contornos CSL também se torna
maior a medida que a temperatura aumenta, indicando que alguns destes contornos

especiais estdo associados a evolucao do processo de recristaliza¢ao.

Uma avalicdo mais aprofundada dos contornos de sitios coincidentes comprova que
alguns valores de sigma estdo diretamente relacionados com o processo de
renovacgdo da microestrutura do ago inoxidavel ferritico, visto que ha uma variacao de

determinados contornos CSL conforme o aumento da temperatura de recozimento.

Os contornos Y 3 e > 13b foram os que sofreram uma alteracdo mais significativa com
0 aumento da temperatura, estando estes associados a uma desorientacdo de 60° e
27,8°, respectivamente, ambos em relacdo ao eixo <111>.

Yan et al. [64] analisaram a evolugéo destes dois contornos CSL em um ago inoxidavel
ferritico estabilizado com Nb e Ti. Em seus estudos, os autores definiram que os
contornos do tipo >3 possuem baixa energia e baixa mobilidade, de maneira que a
formacdo deste contorno CSL s6 é possivel através da energia motriz advinda da
rotacdo dos grdos acompanhada das mudancas microestruturais ocorridas nha

laminacao a frio e no recozimento.

Estes pesquisadores estabeleceram, ainda, uma relacéo direta entre o contorno Y 13b
e a fibra y encontrada no material recristalizado, uma vez que as duas principais
componentes desta fibra, sendo elas {111}<112> e {111}<110>, sdo caracterizadas
por uma rotacdo de 30°<111> [64]. Diante disso, sugere-se que 0s contornos do tipo
>13b estejam, portanto, relacionados as componentes {554}<225> e {111}<121>
observados no material recozido a 700°C e 750°C por 14400 s e 900 s,
respectivamente. Ainda em relacdo ao eixo <111>, nota-se um aumento do valor de

sigma ) 7, com uma desorientagao de 38,2°, a temperaturas elevadas.

Segundo Randle, as desorienta¢gfes ao longo de <111> e <110> ocorrem com maior

frequéncia devido a capacidade de os dois eixos originarem os planos {111} relativos a
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fibra y. Neste aspecto, nota-se a intensificacdo dos contornos 9 e > 19a referentes a
desorientacdo de 38,9° e 26,5°, respectivamente, ao longo de <110>, a medida que a
temperatura de recozimento aumenta. O valor de sigma 11 (50,5°<110>), embora
apresente uma fracdo significativa, ndo é influenciado, consideravelmente, pela

variacdo da temperatura.

Diversos estudos tém definido que a relacdo de orientacdo entre as componentes
{112}<110> e {111}<112>, observada na recristalizacdo de metais e ligas CCC,
apresenta uma proximidade consideravel com a relacao de desorientacdo do contorno
de sitio coincidente Y 19a [73, 76, 88].

Segundo Verbeken e co-autores [95], a rotacdo de 26,5°<110>, entre as componentes
{112}<110> e {554}<225>, caracteriza-se por uma desorientacdo cristalogréfica
especial em termos da mobilidade dos contornos de grdo, de forma que o contorno
CSL >19a exerce um controle acentuado no mecanismo de crescimento seletivo ao

término da recristalizacao.
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CONCLUSOES

A discussao dos resultados obtidos acerca da cinética de recristalizacdo e textura

cristalografica do ago inoxidavel ferritico AlISI 430E estabilizado ao nidbio mediante os

processos de laminacdo a frio e recozimento, bem como no estado de fornecimento

sob duas condic¢es distintas, conduz as seguintes conclusoes:

O processo de recozimento seguinte a laminacdo a quente exerce influéncia
consideravel na etapa de recozimento final, visto que a recristalizagdo da série
430-R apresenta-se de forma mais lenta em comparagéo as amostras 430-NR;

A temperatura do tratamento térmico exerce maior influéncia na cinética de
amaciamento e de recristalizacdo do material estudado em comparagdo com o
tempo de recozimento;

Os processos de nucleacdo e crescimento dos grdos ocorrem nas
proximidades dos contornos de grdo pré-existentes, de modo que N e G
diminuem com o tempo e aumentam com a temperatura de recozimento;

Os precipitados de niébio desempenham um papel importante na evolugédo das
etapas envolvidas na recristalizacao do aco inoxidavel ferritico;

A etapa de recozimento ap0s a laminagdo a quente retarda o amaciamento do
material devido ao rearranjo das deslocacdes e alivio das tensdes retidas no
material previamente deformado;

A cinética de recristalizacdo de ambas as séries de amostras apresentou-se de
forma semelhante no que se refere a quantificacdo da fragdo amaciada, bem
como da fragdo recristalizada por metalografia quantitativa e analise EBSD;

A evolucdo do didmetro médio dos gréos recristalizados apresentou-se de
forma mais acentuada nas amostras 430-NR, uma vez que, neste caso, a
energia interna do material é superior & das amostras 430-R;

Os gréaficos relativos ao tamanho médio dos gréos recristalizados expdem uma
variagdo dimensional homogénea dos mesmos conforme o tempo e a
temperatura de recozimento avancam. O diametro médio dos graos
recristalizados das amostras 430-R é relativamente menor em comparagado a

série 430-NR para uma mesma condicdo de recozimento;
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Os valores médios relativos a energia de ativacdo das seéries 430-NR e 430-R
foram e 359,2 kJ.mol' e 428,1 kJ.mol*, respectivamente, sendo estes
resultados elevados quando comparados com valores da literatura;

As variavel &, com valores proximos a um, indica que a formacao de novos
nacleos no aco AISI 430 é influenciada diretamente pelo tempo de
recozimento;

A textura cristalografica das amostras em condicdo de fornecimento é
caracterizada pela presenca das componentes {332}<113> e {001}<110> para
ambas as séries de amostras. Nas amostras 430-R encontra-se, ainda, a
orientacdo {112}<110> relativa a fibra «;

O processo de conformacéo a frio promove o fortalecimento da fibra o na série
430-R com maximos em {001}<110> e {112}<110>. Nas amostras 430-NR
laminadas a frio nota-se um deslocamento da componente {112}<110>
originando a orientacdo {223}<110>;

O aumento de 50°C na temperatura de recozimento exerce controle
consideravel no processo de renovagdo da microestrutura encruada,
principalmente, nas amostras que nao sofreram o0 recozimento apos a
laminacgdo a quente;

As duas séries de amostras, recozidas a 650°C por diversos tempos, possuem
em maior intensidade as componentes associadas a fibra a, indicando que a
baixas temperaturas ndo se alcanca o pleno desenvolvimento da fibra v;

Nas amostras 430-NR e 430-R recozidas a 900 s e 100 s, respectivamente,
ambas para uma temperatura de 700°C, nota-se a rotacdo da componente
{112}<110> gerando a orientagao {113}<110>, sendo esta encontrada também
na série 430-NR recozida por 100 s a 750°C;

Ao final do recozimento para as temperaturas de 700°C e 750°C encontra-se,
essencialmente, a fibra y com méaximos em {111}<121> e {554}<225>. No caso
das amostras 430-R recozidas a 750°C ha a substituicAo da orientacdo
{554}<225> pela {111}<112>, sendo esta a principal componente da textura de
recristalizacdo de estruturas CCC,;

A recristalizacdo do aco em estudo baseia-se na combinacg&o das teorias ON e
SG, de modo que os graos recristalizados {554}<225> apresentam uma
vantagem dimensional em relacdo aos demais gréos recristalizados;

Durante a fase inicial da recristalizacdo ha uma predominancia dos contornos

de grdos de baixo angulo (LAGB). Conforme a temperatura do tratamento
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térmico aumenta nota-se, para as duas séries de amostras, um aumento
progressivo dos contornos de alto &ngulo em detrimento da queda do nimero
de contornos de baixo angulo;

A fragcdo de contornos CSL se torna maior a medida que a temperatura
aumenta, indicando que alguns destes contornos especiais estdo associados a
evolucdo do processo de recristalizacao;

Os contornos >3 e Y13b sofreram uma alteracdo mais significativa com o
aumento da temperatura;

A componente {554}<225> ¢é originada a partir da orientacdo {112}<110>
presente no material deformado, sendo esta substituicdo associada ao
contorno CSL >19a que exerce um controle acentuado no mecanismo de

crescimento seletivo ao término da recristalizagao.
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