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RESUMO

Com o objetivo de estudar a distribui¢iio da particula de MnS no ago Fe-3%Si,
analisaram-se amostras referentes ao ensaio de compressio a quente para corpos
de prova com redugiio da espessura (50 e 30%), temperaturas de 1173, 1273 ¢
1373K e tempos de encharque (60+32, 60+60 e 60+338s) seguido de témpera.
Observaram-se duas regides: superficie e espessura intermedidria da amostra. O
estudo do crescimento do grido foi feito por MO. A evolugido do estudo dos
precipitados de MnaS foi feita por MET (técnica de réplica de extracio de
precipitados). A andilise por MO mostra que o tamanho do grio diminui para
tempos crescentes do segundo passe de deformacio (1173 e 1273K) e aumenta
para tempos crescentes do segundo passe -de deformacao (1373K) nas duas
regides analisadas. A distribui¢io de MnS mostra que o didmetro do precipitado
estd no intervalo de 10 a 30nm nas duas regides estudadas.

Palavras Chave: acos elétricos, ensaio de compressio, microscopia eletronica de
transmissio.
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[-INTRODUCAO

A importincia dos materiais magnéticos moles estd relacionada com a
geraciio e utilizaciio de energia elétrica. A producio da energia elétrica duplica
em cada década e a perspectiva para o seu uso ¢ intensa {1].

Os acos elétricos constituem um dos materiais mais importantes utilizados
na forma de chapas laminadas, nos nicleos dos equipamentos elétricos. A
nomenclatura comercial distingue “acos laminados”, que contém pouco ou
nenhum silicio. Os agos de silicio sdo ainda caracterizados como variedade de
gréo orientado (GO) e grio - ndo orientado (GNO) 12].

Durante o processo da fabricacio do aco silicio GO é necesssria a inibicdo
do crescimento de grio. No recozimento a alta temperatura ocorre um processo
de crescimento seletivo de grios. A selecdo dos griaos que crescem é funcio da
orientacfio cristalogrifica, e resulta em um crescimento anormal dos grios com
determinada orientacdo (orientacdo de Goss) as expensas dos demais. O grau de
orientacdio preferencial obtido é fun¢iio do poder de inibicio do crescimento
normal dos griios. As tecnologias existentes diferem basicamente, pelo tipo de
inibidor que utilizam. Sabe-se que a particula de MnS tem sido utilizada como
clemento inibor de crescimento de grao |3].

Uma das caracteristicas mais importantes desses agos é a distribuicfo e
morfologia dessas particulas de segunda fase que precipitam em contorno de griio
e essas caracteristicas sempre diferem de um grdo para outro. Muitos estudos
tém sido feitos para analisar o problema de distribuicdo e morfologia dessas
particulas [4].

Sabe-se que as particulas grandes de MnS tém efeito ancorador pequeno
em contornos de grido e, por essa razdio, ¢ importante saber como produzir
dispersdo de particulas finas de MnS a altas temperaturas [3]

O estudo de precipitagiio de MnS durante a deformagio a quente em acos é
assunto ndo somente industrial, mas envolve também questdes de metalurgia
fisica e mecénica |3]. /

O objetivo deste trabalho ¢ a analise do tamanho de grio e da evolugio da
precipitagiio de particulas de MnS ap6s ensaio de compressio com dois passes de
deformacio.

II-PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A composi¢cio quimica do aco utilizado neste trabalho é apresentada na
tabela 1.

O ago foi fornecido pela Cia Acos Especiais Itabira-Acesita e os ensaios de
compressio a quente foram realizados no Laboratério de Propriedades
Mecanicas da Escola de Engenharia Metalargica da UFMG (Belo Horizonte).
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Tabela 1
Composi¢ao Quimica do Fe-3%Si (peso%)

Elemento Peso(%)
Carbono 0,030
Manganés 0,060

Silicio 3,12

Fosforo ) 0,012
Enxofre 0,023
Cromo 0,024
Niquel 0,002
Molibdénio 0,006
Aluminio 0,002
Titanio 0,002
Nitrogénio 0,0028
Ferro 96,781

O ensaio de compressio a quente foi feito em um forno de limpadas
halogenas de baixa inércia térmica refrigerado a Agua. Este equipamento é
constituido por quatro limpadas de halogénio e com poténcia de funcionamento
de 8kW, como descrito em trabalho anterior {5].

Antes de cada ensaio, o corpo de prova foi aquecido a 1573K para
dissolucdio das particulas de MnS na matriz ferritica e, posteriormente levado a
temperatura de ensaio de compressio.

Foi feito o estudo do tamanho de grdo, bem como da evolucdo da
precipitacio em amostras deformadas por ensaio de compressio a quente com
dois passes de deformacdo, 50 e 30% de redugiio da espessura, nas temperaturas
de 1173, 1273 ¢ 1373 K. O primeiro tempo de encharque foi de 60 segundos e trés
tempos de segundo encharque (32, 60 e 338 segundos), duas regides de andlise,
regido da superficie e regido da espessura intermedidria, com dimensdes: 0,050
metros de altura e 0,015 metros de didmetro. A Figura 1 mostra o esquema de
ensaio de compressdo a quente com dois passes de deformacéo.

Para o estudo do tamanho de grios das amostras deformadas, utilizou-se o
método direto de largura e comprimento por apresentarem-se muito grandes,
utilizando-se o Microscopio Leitz Wetzlar MMS5 com aumento de 13 vezes.

O estudo da distribuicdo de particulas de MnS das amostras deformadas
foi feito por microscopia eletronica de transmissio (Philips CM-200), utilizando-
se, para preparacio de amostras, a técnica de réplica de extracio de precipitados.
Para a determina¢iio do didmetro dos precipitados, foram feitas copias que
resultaram em um aumento global de 60.000 vezes. Para a construgio dos
graficos de distribui¢iio, foram feitas medidas em 800 particulas para cada
amostra. As medidas do didmetro dos precipitados foram feitas com analisador



1573K 1800s

1,5K/s

1373K D(50%) (60s) D(30%) (32s)

1373K D(50%) (60s)  D(30%) (60s)

\1373!( D(50%) (60s)  D(30%) (338s) \

i Témpera

1273K D(50%) (60s)  D(30%) (32s)

1273K (50%) (60s)  D(30%) (60s) \

\ 1273K (50%) (60s)  D(30%) (338s) \

\ Témpera

1173K D(50%) (60s) D(30%) (32s)

173K D(50%) (60s) D(30%) (60s) N

L173K D(50%) (60s) D(30%) (338s) \

\!‘émnera,

Fig.1.Esquema do ensaio de deformagio por compressao a quente (2 passes).
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de imagens Quantimet 600 I.eica. Os dados foram tratados em planilha eletronica
para microcomputadores permitindo a construcdo de histogramas da
distribui¢do de precipitados de MnS. Com estes dados, construiram-se dezoito
histogramas referentes as amostras com temperaturas de 1173, 1273 e 1373K,
trés tempos diferentes para o segundo passe de deformaciio e duas regides de
observacéo.

[1I-RESULTADOS E DISCUSSAO

111-1.Analise do Tamanho de Grio.
(Microscopia Optica)

A tabela 2 mostra o tamanho de médio de grio para amostras ensaiadas
com dois passes de compressiio a quente, trés temperaturas de ensaio e variagio
no tempo de encharque do segundo passe de compressdio (superficie e espessura
intermediaria).

Tabela 2-Tamanho Médio de Grs‘m das Amostras de Fe-3%Si (superficie e
espessura intermedidria) com-Compressio a Quente (2 passes).

Didmetro Médio | Diametro Médio
Temperatura (K) Tempo Total de (pm) (um)
Encharque (s)

Regido da Regifo da

Superficie Espessura
(60+32) 1892 2538
1173 (60+60) 1546 2353
(60+338) 1384 2230
(60+32) 2162 2884
1273 (60+60) 1877 1769
(60+338) 1238 1384
(60+32) 1153 1153
1373 . (60+60) 1174 1453
(60+338) 1307 1536

Analisando-se a Tabela 2, observa-se que, na superficiec da amostra, ha
diminui¢io de tamanho médio de grio para tempos crescentes de encharque no
segundo passe para o tratamento térmico a 1173 e 1273K.
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Para o tratamento térmico a 1373K, houve um pequeno aumento do
tamanho de grio para tempos de encharque no segundo passe de compresséo.

Para a regido da espessura intermedidria, observa-se diminuicio do
tamanho médio de griao para tratamentos térmicos a 1173 e 1273K, porém ha
aumento para o tratamento térmico a 1373K.

Comparando-se as duas regides estudadas, ha aumento do tamanho médio
de grido da regidio da superficie para a regido da espessura intermedidria para
tratamento a 1173, 1273 e 1373K.

[1L.2-Analise da Distribui¢fio e Tamanho do Precipitado de MnS
(Microscopia Eletronica de Transmissido)

A tabela 3 mostra o tamanho médio das particulas para as amostras
ensaiadas com dois passes de compressiio a quente, trés temperaturas de ensaio e
varia¢dio no tempo de encharque do segundo passe de compressdo (superficie e
espessura intermedidria).

Tabela 3- Tamanho Médio das Particulas Referentes as Amostras de Fe-3%Si
(regifio da superficie e espessura intermedidria) com Compressdo a Quente

(2 passes )
Temperatura (K) Tempo Total de Tamanho Médio Tamanhe Médio
k Encharque (s) de Particula (nm) | de Particula (nm)
Regiiio da Regifio da
Superficie Espessura
Intermediaria
(60+32) 16,0 8,0
1173 (60+60) 20,0 20,5
(60+338) 29,0 19,0
(60+32) 9,0 22,0
1273 (60+60) 9,0 23,0
(60+338) 9,5 20,0
(60+32) 13,0 18,0
1373 , (60+60) 11,5 ‘ 18,0
(60+338) 13,0 6,5

Analisando-se a Tabela 2 e as Figuras 2 a 4, que mostram micrografias
eletronicas de transmissdo para as temperaturas de ensaio e tempos de encharque
com respectivo grafico de distribui¢iio de tamanho de particulas (regido da
superficie), observa-se que o didmetro destas estd no intervalo de 10 a 30nm nas
trés temperaturas de ensaio, sugerindo que, para tempos crescentes de
cncharque, o processo de compressio a quente produz arranjos celulares
formando subgrios que funcionariam como nicleos de precipita¢do. Assim, as
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Fig.2.Histograma de distribui¢io do tamanho de particulas respectivas
micrografias de transmiss#io referentes 4 amostra com ensaio de compressao a

1173K (regifio da superficie) e trés diferentes tempos de encharque no segundo
passe de compress#o.

a) (60+32s); b)(60+60s); c) (60+338s)
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Fig.3.Histograma de distribui¢io do tamanho de particulas e respectivas
micrografias de transmissfio referentes & amostra com ensaio de compressiio a
1273K (regifio da superficie) e trés diferentes tempos de encharque no segundo
passe de compress#o.

a) (60+32s); b) (60+60s); c) (60+338s)
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Fig.4.Histograma de distribuicio do tamanho de particulas e respectivas

micrografias de transmissdo referentes & amostra com ensaio de compressio a

1373K (regifio da superficie) e trés diferentes tempos de encharque no segundo

passe de compressdo.

a) (60+32s); b) (60+60s); c) (60-+338s)
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Fig.S.Histograma de distribui¢io do tamanho de particulas e respectivas
mi¢rografias de transmissio referentes 2 amostra com ensaio de compressio a
1173K (regifio da espessura intermedidria) e trés diferentes tempos de encharque
no segundo passe de compressio

a) (60+32s); b) (60+60s); c) (60+338s)
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Fig.6.Histograma de distribuicio do tamanho de particulas e respectivas
micrografias de transmissdio referentes 4 amostra com ensaio de compressio a
1273K (regifio da espessura intermedidria) e trés diferentes tempos de encharque
no segundo passe de compresséo

a) (60+32s); b) (60+60s); c) (60+338s)
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Fig.7.Histograma de distribui¢io do tamanho de particulas e respectivas
micrografias de transmissdo referentes 4 amostra com ensaio de compressio a
1373K (regido da espessura intermediaria) e trés diferentes tempos de encharque
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as particulas estariam agrupando-se em colénias de precipitados menores
ocorrendo a inibi¢io do crescimento do grio na superficie [6].

Analisando-se a Tabela 2 e as Figuras 5 a 7, que mostram micrografias
eletronicas referentes as amostras com trés tempos de encharque no segundo
passe de compressio e respectivo grifico de distribuiciio de tamanho de particula
(regidio da espessura intermedidria), observa-se que, para a temperatura de
1173K, ha aumento do tamanho da particula para tempos crescentes do segundo
passe de compressio.

Sugere-se que, para as temperaturas mais baixas, as particulas estejam se
precipitando preferencialmente em subcontornos e discordancias. Como as
temperaturas sdo baixas, as discordincias e outros defeitos permanecem depois
da deformacio e, assim, aumenta a possibilidade da criacdo de novos sitios que
seriam oriundos de um fenémeno no qual houvesse contribuicio de sub-
contornos e discordincias, ou estes, por si s6, jd se constituiriam estes sitios.
Porém, para tempos mais longos de encharque, estes sitios podem ser dissolvidos
parcialmente, nio havendo grande quantidade de precipitades presentes.

A tendéncia de haver nucleagio em discordincias, nas temperaturas mais
baixas, deve-se ao fato de a densidade de discordincias ser alta neste caso,
implicando uma alta densidade de sitios de nucleacdo.

Para a temperatura de 1273K, observa-se que o tamanho da particula
permanece praticamente constante. Para a temperatura de 1373K, h4 diminuicdo
deste para tempos crescentes do segundo passe de compressdo.

Sugerem-se dois possiveis mecanismos que poderiam explicar o
comportamento da precipitacio:

I.LEm temperaturas altas, ha deformagdo do material produzinde arranjos
celulares, que prossegue com a formacdo de subcontornos transformando-se ao
final em contornos de grao. Durante o processo de formacio do arranjo celular
ha maior possibilidade de precipitacio de particulas; estas inibiram o
crescimento dos subcontornos e, conseqiientemente, ter-se-iam grios de menor
tamanho. '

2.Quando se tem ensaio de compressio a quente com dois passes de deformaciio,
pode estar havendo interpenetragiio da chamada zona de fluxo restringido nas
temperaturas estudadas, o que deixa o material com menor niimero de defeitos e
possivelmente maior amolecimento. Havendo esta interpenetragiio, havera menor
deformacio final, com conseqiiente diminui¢dio na formacio de defeitos (arranjos
celulares). Assim, serd menor o nimero de sitios de nucleagfio, e que implica em
uma quantidade menor de'precipitados, facilitando a migracdo do contorno e
resultando em grios maiores.

A Figura 8 mostra a quantidade de precipitados referente a amostras
tratadas termicamente a 1373K com trés tempos diferentes, no segundo passe de
compressio, regido da superficie e regiio da espessura intermedidria. Observa-se
menor quantidade destes na espessura intermedidria, resultando em um maior
tamanho de grio.
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IV-CONCLUSOES

Para as temperaturas de 1173 e 1273K ha diminuigdo do tamanho de grido
para tempos crescentes de encharque no segundo passe de deformacédo na regidio
da superficie e regiio da espessura intermediiria (Microscopia Optica).
Constatou-se, por meio de MET, que o tamanho médio da particula de MnS esta
no intervalo de 8 a 30nm, diminuindo da superficie para a regido da espessura
intermedidria para a temperatura de 1173K, precipitando as particulas
preferencialmente em discordancias ¢ em defeitos cristalinos.

Para a temperatura de 1273K, o tamanho da particula manteve-se
constante, aumentando da superficie para a espessura intermedidria, indicando
que as particulas também estariam precipitando em discorddncia na regido da
superficie. Porém, na regido da espessura intermedidria pode haver
coalescimento de particulas através de mecanismos de difusdo via contorno de
grio.

Para a temperatura de 1373K, houve aumento do tamanho de griio para
tempos crescentes de encharque do segundo passe de deformacio (regifio da
superficie e regido da espessura intermediaria). Por meio de MET, observou-se
que o tamanho da particula de MnS aumentou da superficie para a espessura
intermedidria, sugerindo que pode haver interpenetracdo da zona de fluxo
restringido , nio havendo, portanto, deformagéio que implicasse em defeitos e,
portanto, precipita¢io, com conseqiientes grios maiores.

Comparando-se as duas regides, ha aumento do tamanho médio de grio da
regido da superficie para a regifio da espessura intermediaria, indicando que, na
regiio da espessura intermedidria, ha menor precipita¢io devido a ocorréncia de
interpenetracfio da zona de fluxo restringido.
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ABSTRACT

Grain-oriented electrical silicon steel was heat treated and mechanically
conformed by hot compression process. The analysis of MnS particles
precipitation has been made with samples processed at different conditions. In
order to study precipitation behavior of MnS particles, samples were heated at
1573K for 1800 seconds, then the specimens were cooled down to 1173, 1273 and
1373K and held at these temperatures for 32, 60 and 338 seconds 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 used.
The particle diameter was measured by an image analyser and the data were
microcomputer processed. Optical micrographs showed that the grain size
decreases with increasing second holding time for temperatures 1173 and 1273K
and the grain size increases with increasing second holding time for the
temperature 1373K on the surface and the center of the sample.

The size distribution shows that diameter particles after hot compression process
covers a range from 10 to 30nm in both studied regions.

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