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RESUMO

Com o objetivo de estudar a distribuigdo da
particula de MnS no ago Fe-3%Si, analisou-se
amostras referentes ao ensaio de compressdo a
quente para corpos de prova com duas redugées
especificas da espessura final (50 e 30%),
temperaturas de 1173, 1273 e 1373 K e tempos de
encharque iguais (60+32s) seguido de témpera.
Observou-se duas regibes: superficie e espessura
intermediaria da amostra. O estudo do crescimento
do gréo foi feito por MO. A evolugio da precipitagdo
de MnS foi feita por MET (técnica de réplica de
extragdo de precipitados). A microscopia Optica
mostra que o tamanho de grao diminui para
temperaturas crescentes de ensaio (1173 e 1273 K) e
permanece constante a 1373K, e a distribuigdo de
MnS mostra que o didmetro do precipitado esta no
intervalo de 8 a 20nm nas duas regiées analisadas.
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INTRODUGAO

Na sociedade moderna, os agos elétricos
tém presenga muito importante na area de geragdo e
distribuicdo de energia elétrica. S&o utilizados na
forma de chapas finas como nucleos de motores e
geradores "

A industria produz ago silicio de grao
orientado e, nesta produgdo, exige-se que o ago
elétrico seja de alta qualidade. A complexidade da
linha de produgdo levou a um controle de muitos
parametros que afetam as propriedades finais 2.

O entendimento da cinética de precipitagdo
da particula de MnS em agos é importante para
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ABSTRACT
Grain-oriented electrical Si steel was
mechanically conformed by hot compression

processing. The analysis of MnS precipitates
distribution after the hot compression process with
samples cooled down to 1173, 1273 and 1373 K and
held at these temperatures for (60+32s) with 50 and
30% compression and quenched in water. The study
of precipitation has been carried out on the surface
and the center of each sample. For TEM
characterization of MnS particles, an extraction
replica technique has been wused. Optical
micrographs showed that grain size diminishes with
increasing temperatures (1173, 1273 K) and for the
temperature of 1373 K it remains constant. The size
distribution shows that diameter particles covers a
range from 10 to 20nm on the analised regions.

Key-words: electrical steels, hot compression,
transmission electron microscopy.

" selecionar ‘os parametros de processos dos

tratamentos térmicos .

Sabe-se que o MnS tem sido utilizado como
particula inibidora de crescimento de grdo na
recristalizagdo secundaria durante o processo de
fabricagdo. A dispersao de MnS é obtida na
compressdo a quente. O material é aquecido a
temperatura elevada, de modo a solubilizar todo o
sulfeto existente no material. Durante a compressao
a quente ocorre a precipitagdo do MnS em forma de
particulas dispersas.

Alguns trabalhos publicados recentemente
mostram que as caracteristicas da dispersdo sédo
determinadas pelas condigoes de conformacdo a
quente do material. Fatores como temperatura entre
passes e velocidade de resfriamento s&o



parametros  importantes no
precipitagio ® 4.

Neste trabalho foi feito o estudo da
precipitagcdo da particula de MnS ap6s deformagio
com dois passes de compressdo diferentes
temperaturas e tempos de segundo passe de
compressdo igual.

processo de

MATERIAIS E METODOS DE ANALISE

A composigao quimica do ago utilizado
neste trabalho é apresentada na tabela 1.

Tabela I: Composigao Quimica de Fe-3%Si (% peso)

Elemento Peso{%)
Carbono 0,030
Manganés 0,060
Silicio 3,12
Fésforo 0,012
Enxofre 0,023
Cromo 0,024
Niguel 0,002
Molibdénio 0,006
Aluminio 0,002
Titanio 0,002
Nitrogénio 0,0028
Ferro o restante

O ago foi fornecido pela Acesita Agos-
Especiais Itabira e os ensaios de compressio a
quente foram realizados no Laboratério de
Propriedades Mecénicas da Escola de Engenharia
Metalurgica da UFMG (Belo Horizonte).

O ensaio de compressido a quente foi feito
em um forno de lampadas de halogénio (poténcia de
funcionamento de 8kW), como descrito em trabalho
anterior ® .

Antes de cada ensaio, o0 corpo de prova ¢é
aquecido a 1573 K para dissolugdo das particulas de
MnS na matriz ferritica e posteriormente ¢ levado a
temperatura de ensaio de compressao.

Foi feito 0 estudo do tamanho de grio, bem
como da evolugdo da precipitagio em amostras
deformadas por ensaio de compressdo a quente
com dois passes de deformagdo, 50 e 30% de
reducdo da espessura, nas temperaturas de 1173,
1273 e 1373 K, com primeiro tempo de encharque de
60s e segundo tempo de encharque igual a 32s, com
dimensdes: 0,050m de altura e 0,015m de diametro.
A altura (paralela ao eixo de compressido) desses
corpos de prova ¢ paralela a diregao de laminagao
das placas (material de partida). Foram analisadas
duas regioes: superficie e espessura intermediaria.
Para o estudo do tamanho de grdo das amostras
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deformadas, utilizou-se método direto de largura e
comprimento (grdos muito grandes); as medidas
foram realizadas com o Microscéopio Leitz Wetzlar
MM5 com aumento de 13 vezes.

Para o estudo da evolugdo de precipitados
de MnS, foi feita a caracterizagdo por meio de
Microscopia Eletronica de Transmissao (Philips CM-
200), utilizando-se na preparagdo de amostras, a
técnica de réplica de extragdo de precipitados. Para
a determinagao do diametro dos precipitados foram
feitas copias que resultaram em um aumento gitobal
de 60.000 vezes. Para a construgdo dos graficos de
distribuigao foram medidas 800 particulas para cada
temperatura de ensaio. As medidas do diametro dos
precipitados foram feitas com analizador de
imagens Quantimet 600 Leica. Os dados foram
tratados em planilha eletrénica para
microcomputadores permitindo a construgdo de
histogramas da distribuigdo de precipitados:
a)Dados referentes as amostras correspondentes as
temperaturas de 1173, 1273 e 1373K (superficie).

b) Dados referentes as amostras correspondentes
as temperaturas de 1173, 1273 e 1373K (espessura
intermediaria). _ '

Foram obtidos graficos de distribuigdo da
frequéncia da superficie e da espessura
intermediaria.

RESULTADOS E DISCUSSAO
A anilise, por Microscopia Optica, das
medidas do tamanho de grao em amostras

ensaiadas com dois passes de compressdo a
quente é apresentada na Tabela Il.

Tabela Il-Tamanho Médio de Grio.

Tempera Tempo Didmetro | Diametro
tura (K) Total de Médio (um) | Médio (um)
t : Encharque | Regidoda | Regidoda
(s) Superficie | Espessura
Interme-
diaria
1173 (60+32) 1892 2538
1273 (60+32) 2162 2884
1373 (60+32) 1153 1153

Observa-se na tabela Il que o tamanho de

grdo € maior para temperaturas menores (1173 e
1273 K). Ja na temperatura de 1373 K, ele é menor
nas duas regides observadas. Comparando-se as
duas regides, ha aumento do tamanho de grdo da
regido da superficie para a regido da espessura
intermedidria nas trés temperaturas estudadas.



A andlise da distribuigdo e tamanho de MnS,
por Microscopia Eletrbnica de Transmisséo ¢
apresentada na tabela lll, para as amostras
ensaiadas com dois passes de compressdo a
quente.

Tabela lll-Tamanho Médio das Particulas

Tempera- Tempo Tamanho Tamanho
tura (K) Total de Médio de Médio de
Encharque Particula Particula
{s) (nm) {nm)
Regido da Regido da
Superficie | Espessura
Interme-
didria
1173 (60+32) 16,0 8,0
1273 (60+32) 9,0 22,0
1373 (60+32) 13,0 18,0

Segundo a tabela lil e a figura 1, o tamanho
das particulas esta no intervalo de 9 e 17nm nas trés
temperaturas e a quantidade de particulas é maior
para temperaturas mais altas; estas estariam
precipitando em contormos e subcontomos de grao,
as particulas estariam se agrupando em colonias de
‘pequenos precipitados ocorrendo a inibigdo do
crescimento do grio na superficie!,

Observando-se a tabela Hil e a figura 2, o
tamanho da particula esta no intervalo de 8 a 25nm;
a quantidade dessas é maior para a temperatura de
1173 K pois sugere-se que as particulas estariam se
precipitando em discordancias e subcontomos de
grdo. Em temperaturas mais baixas, as
discordancias e outros defeitos ainda permanecem
no interior do grdo depois da deformagdo a quente,
para temperaturas mais elevadas ha diminuicdo de
frequéncia na precipitagio de particulas; sugere-se
que pode ocorrer dissolugdo de particulas,
ocasionando menor precipitagao. ‘

Comparando-se as duas regides, observa-se
menor quantidade de particulas na regido da
espessura intermediaria pois pode ter havido
interpenetragdo da zona de fluxo restringido, assim,
havera menor deformagéio final com consequente
diminuigdo de defeitos e menor nimero de sitios de
nucleagio, implicando em uma quantidade menor de
precipitados.

CONCLUSOES

Na Microscopia Optica, para temperaturas de
1173 e 1273 K o tamanho de grdo é maior; o inverso
foi observado para temperatura de 1373 K nas duas
regides analisadas. :
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Fig.1.Histograma de distribuigio do tamanho de
particulas referente a amostra com ensaio de
compress@o a quente (regido da superficie) com
tempo de encharque do segundo passe de
deformagdo de 32 segundos.

a)micrografia eletrénica, 1173 K (60+32s) b)1173 K;
c)1273 K; d)1373 K
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Fig.2.Histograma de distribuicio do tamanho de
particulas referente a amostra com ensaio de

compresséio a quente (regidio da espessura
intermediéria} com tempo de encharque do segundo
passe de deformagéio de 32 segundos.

a)micrografia eletronica, 1173 K (60+32s), b)1173 K;
c)1273 K; d)1373 K ‘

Houve diminuigdo do tamanho de grdo da
superficie para a espessura intermediéria.

Na Microscopia Eletronica de Transmiss3o,
na regifo da superficie, para as trés temperaturas de
ensailo, o tamanho da particula esta no intervalo de
9 a 17nm e a quantidade de precipitados é maior
para temperaturas mais altas com consequente

‘diminuigfio do tamanho de gr3o.

Na regido da espessura intermediaria, o
tamanho das particulas esta no intervalo 8 a 25nm e
a quantidade de particulas é menor para

" temperaturas elevadas.

Por meio 'de MET observou-se que o
tamanho da -particula de MnS aumentou da
superficie para a regido da espessura intermediéria,
sugerindo que pode ter havido interpenetragdo da
zona de fluxo restringido durante o ensaio de
compressdo a quente, n3o havendo portanto
deformagdo suficiente que implicasse na formagdo
de defeitos e como consequéncia diminuigdo de
sitios de nucleagdo para precipitagdo.
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