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RESUMO

O estudo da precipitacio de particulas de MnS é importante na fabricacdo de acos
elétricos como inibidor de crescimento do grdo na recristalizacfio secundaria,
tendo com resultado um armazenamento de energia no contorno de grio. Com o
objetivo de estudar crescimento de grios e precipitacio de particulas de MnS em
acos Fe-3%Si, foi feita a analise de amostras referente ao ensaio de compressio a
quente para corpos de prova com 50% de compressiio e temperatura de 1173K em
tempos de encharque de 32, 70, 130 e 470 segundos seguido de témpera. Para o
estudo do crescimento de grio foi utilizado ¢ método usual de metalografia optica.
A evolugio do estudo dos precipitados de MnS foi feita por microscopia eletronica
de transmissdo (técnica de réplica de extragdo de precipitados). A analise por MO
mostra que o tamanho do griio cresce para tempos crescentes de encharque, ja no
estudo da distribuicdo de particulas de MnS por MET, o tamanho do precipitado
diminui.

Palavras Chaves:acos elétricos, ensaio de compressio, microscopia eletronica de
transmissio.

(01)-Contribuigio técnica a ser apresentada no 50° Congresso Anual da ABM, Sio
Pedro, SP, 01/08/95 & 04/08/95.

(02)-Membros da Coordenadoria de Engenharia e Ciéncia dos Materiais-MMM,
IPEN/CNEN-Séo Paulo.

(03)-Escola Politécnica da Universidade de Sio Paulo-Departamento de

Engenharia Metalirgica e Materiais.
(04)-Pesquisador de Aco Silicio da CIA Acos Especiais Itabira-Acesita.

-503-



I-INTRODUCAO

As chapas de ago silicio de griio orientado comecaram a ser comercialmente
produzidas em 1945; suas propriedades tém sido continuamente melhoradas e sua
utilizacio é crescente, principalmente em niicleos de transformadores utilizados
i em rotores avancades |1].

i A necessidade de alta qualidade e a complexidade da linha de produgdo
destes acos, fizeram necessario o controle de parametros que afetam as
! propriedades finais. Recentemente os mecanismos envolvidos no processo de
": recristalizaciio secundsria foram estudados, através da observacdo de parimetros
microestruturais e a relacio entre estes, os quais controlam o desenvolvimento da
orientagio final, em particular entre o crescimento de grio, textura e presenca de
I particulas de segunda fase |2
il O estudo da precipitacio da precipitacdo de particulas de MnS ¢
importante na fabricacio de agos elétricos como inibidor de crescimento de grio
i na recristaliza¢do secundiria, tendo como resultado um armazenamento de
energia no contorno de grio. Sabe-se que a cinética de crescimento dos grios na
! recristalizacio secundaria é influenciada pela distribuicio de didmetro das
| particulas presentes antes da recristaliza¢io secunddria [3]. Para monitorar o
processo de precipitacio é necessario desenvolver técnicas confidveis que fornecem
d informacdes sobre o processo. Embora existam varies métedos para o estudo de
precipitacio, tais como: microscopia eletrénica de transmissdo, extracio quimica
ou eietroquimica e medida de resistividade elétrica, atualmente tem-se optado
pelas técnicas que possam ser utilizadas de mode complementar, per muitas razdes
tais como: a) ensaios mecdnicos que podem informar diretamente a que
temperatura ocorre a precipitacdo, posteriormente pedem ser testados em
amostras maiores e posteriormente com um nimero expressivo de amostras
| analisadas na microscopia eletrénica; b) o tempo experimental e o esforgo
requerido para determinar as relacées PTT sdo muito menores que as requeridas
para outros métodos [4].
O objetivo deste trabalho é a analise do tamanho de grio e da evolucio da
( precipitacdo de particulas de MnS apés ensaio de compressio a quente.

1I-PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

z

. A composi¢do quimica do aco utilizado neste trabalho é apresentado na
i)‘ tabela 1.

O aco foi fornecido pela CIA. Agos Especiais Itabira-Acesita e os ensaios de
compressdo a quente foram realizados no Laboratério de Propriedades Mecinicas
da Escola de Engenharia Metalirgica da UFMG.
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Tabela 1
Composi¢io 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 0,028
Ferro 96,781

O ensaio de compressdo a quente foi feito em um forno de lampadas
halégenas de baixa inércia térmica refrigerado a dgua. Este equipamento é
constiuido por quatro limpadas de halogénio e com poténcia de funcionamento de
8kW, como descrito em trabalho anterior |5].

Foi feito o estudo do tamanho de grio, bem como da evolu¢ido da
precipitagdo em amostras deformadas por ensaio de compressdo a quente com um
passe de deformacdo, 50% de reducio da espessura, temperatura de ensaio de
1173K e quatro diferentes tempos de encharque (32, 70, 130 e 470s), duas regides
de anilise, regido da superficie e regiio da metade da espessura, com dimensdes:
diametro de 0,012 e 0,070m de altura.

Para o estudo do tamanho de grios das amostras deformadas, utilizou-se o
equipamento Quantimet com aumento de 25 vezes. Foi utilizado o método dos
interceptos, norma ASTM E112; como os grios apresentam-se muito grandes, foi
utilizado também o método direto de medida de largura e comprimento,
utilizando-se o Microscépio Leitz Wetzlar MMS com aumento de 13 vezes.

O estudo da distribuicdo de particulas de MnS das amostras deformadas foi
feito por microscopia eletrénica de transmissio, utilizando-se para a preparacio
de amostras, a técnica de réplica de extracio de precipitados. Para a determinaciio
do didmetro dos precipitados foram feitas copias que resultaram em um aumento
global de 60.000 vezes. Para a construcdo dos grificos de distribuicio foram
medidas 800 particulas para cada amostra. As medidas do diimetro dos
precipitades foram feitas com analisador de imagens Mini-Mop. Os dados foram
tratados em planilha eletrénica para microcomputadores permitindo a construgio
de histogramas da distribuicdo de precipitados de MnS.
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Com esses dados construiu-se dois histogramas referentes as amostras com
temperatura de 1173K, quatro diferentes tempos de ensaio e duas regides
diferentes de observacio.

HI-RESULTADOS E DISCUSSAO

f1i-1.Andlise do Tam'anho de Grao.
(Microscopia Optica)

A tabela 2, mostra o intervalo de tamanho médio de grio para amostras
ensaidas com um passe de deformaciio com temperatura de ensaio de 1173K,
quatro diferentes tempos de encharque e duas regides de observacio.

Tabela 2
Diametro Médio de Grio (um)

Regido de Analise | Temperatura (K) Tempo de Intervalo de

Encharque (s) Diametro

Médio(um)

32 1727-4769

Superficie 1173 70 2193-3049

130 2407-3837

470 2992-10508

32 1012-2680

Superficie 1173 70 1309-3379

Intermediaria

130 1403-4115

470 2031-4359

Observa-se que para a regido da superficie da amostra, hi aumento do
tamanho de grio para tempos crescentes de encharque, bem como para a regido

da superficie intermedidria.

Comparando-se as duas regides, observa-se a diminui¢io do tamanho de
grio para tempos crescentes da regido da superficie para a regido da superficie
intermedidria, onde hi maior quantidade de defeitos em razdo de maior
deformacdo durante o ensaio de compressio e consequentemente maior
precipitacio de MnS, em razio da formacio de sitios de precipitacdo.

111.2.Andlise da Distribui¢io e Tamanho do Precipitado de MnS
(Microscopia Eletrénica de Transmissio)
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A tabela 3, mostra o tamanho médio da particula para a temperatura de
1173K e quatro diferentes tempos de encharque (regido da superficie e regiio da
espessura intermedidria).

Tabela 3
Didmetro Médio da Particula (nm)
Regifo de Anilise | Temperatura (K) Tempo de Intervalo de
Encharque (s) Didmetro Médio

(nm)
32 79-159

Superficie 1173 70 42-98
130 35-107
470 98-202

32 47-95
Superficie 1173 70 30-124

Intermedidria
130 9-29
470 14-40

Na regido da superficie hi diminui¢io do didmetro médio para tempos
maiores de encharque e um aumento significativo deste didmetro para o tempo de
470 segundos.

Na regido da superficie intermedidria nota-se diminui¢io do didmetro médio
para tempos crescentes de encharque, decrescendo substancialmente para 130 e
470 segundos.

Comparando-se as duas regides, observa-se diminui¢io do didmetro médio
do precipitado da regido da superficie para a regidio da espessura intermedigria.

A fig.1. mostra a frequéncia de MnS em fun¢iio do seu tamanho médio na
regidio da superficie. Observa-se que para tempos crescentes de encharque o
tamanho do didimetro aumenta e a frequéncia diminui. O crescimento continuo das
particulas, consumindo as menores ocorre por mecanismo de difusio massivo (bulk
diffusion) ou por mecanismo de difusio de contorno de griao (pipe difffusion);
consequentemente a frequéncia tende a diminuir [6]. Nesta temperatura (1173K),
as particulas estdo precipitando em contornos, subcontornos e discordancias
introduzidas por deformacio a quente [7]. Os precipitados utilizam processos de
difusdo via discordincias para formar particulas maiores [6]. Para o tempo de 130
segundos, a particula é menor e a sua frquéncia é maior do que nos outros tempos,
sugerindo que a precipitagdo ocorre na rede de discordincias do arranjo celular
formado durante a compressio a quente. Sabe-se que discordincias sio sitios de
nucleaciio para precipitacio [8] e um maior nimero de precipitados pequenos ser4
formado. As particulas maiores que aparecem também para este tempo podem ter
precipitado em contorno de grio.
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Fig.1.Histograma de distribuicio do tamanho do didmetro de MnS referente a0

ensaio de compressio a quente, temperatura de 1173K e quatro diferentes tempos
de encharque (regido da superficie)
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A fig.2 mostra micrografias eletrdnicas referentes a amostras ensaidas por
compressio a 1173K e quatro diferentes de encharque. Observa-se o decréscimo
da quantidade de precipitados e 0 aumento do tamanhe para tempos crescentes de
encharque.

Fig.2.Micrografias eletrnicas das amostras com ensaio de compressdo a quente a
1173K, quatro diferentes tempos de encharque (regiio da superficie).
2)32, b)70, ¢)130 e d)470s
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A fig.3 mostra a frequéncia de MnS em funcio do seu tamanho na regifo da
espessura intermedidria. Observa-se que para tempos crescentes de encharque ha
diminuicdo do tamanho do didmetro da particula. O tamanhoe médio do didmetro
diminui acentuadamente para o tempo de 130 segundos, como ocorrido na regido
da superficie. ‘
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Fig.3. Histograma de distribuicio do tamanho do diametro de MnS referente ao
ensaio de compressiio a quente, temperatura de 1173K ¢ quatro diferentes tempos
de encharque (regidio da espessura intermediaria).
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Sabe-se que mesta regiio ocorre maior quantidade de defeitos, por
encontrar-se na regifo do cone de deformagiio de amostras deformadas por ensaio
de compressiio na presenca de forcas de atrito [9]. Nesta temperatura (1173K), as
particulas estiio precipitando preferencialmente em subcontornos e discordéncias;
como a temperatura é baixa, as discordincias e outros defeitos ainda permanecem
depois da deformaciio e aumenta a possibilidade de noves sitios de nucleagdo,
consequentemente hd maior precipitacio nesta regiiio [8].

Comparando-se as duas regides, observa-se que para todos os tempos de
encharque houve diminui¢io do tamanhe médio da particula com consequente
aumento da frequéncia. Este fato sugere que na regiio da espessura intermedidria,
os defeitos estdo permanecendo como sitios de nucleaciio para precipitagio.

A fig.4. mostra micrografias eletrénicas referentes ao ensaio de compressio
a 1173K e quatro diferentes tempos de  encharque, regiio da espessura
intermedidria, observa-se a diminui¢do do tamanho da particula, bem como o

i il

Fig.4.Micrografias eletrdnicas das amostras com ensaio de compressio a quente a
1173K, quatro diferentes tempos de encharque (regiio da superficie
intermedidria), 2)32, b)70, ¢)130 e d)470s
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IV-CONCLUSOES.
IV.1.Microscopia Optica.

Para as amostras deformadas com ensaio de compressio a quente (50% de
redugiio) a 1173K e quatro diferentes tempos de encharque e analisadas em duas
regides (superficie e espessura intermedidria), observou-se:

a)O diimetro médio do grio aumenta para tempos crescentes de encharque nas
duas regides analisadas.

b)Comparando-se as duas regides, o tamanho do grio decresce da superficie para
a regidio da espessura intermedisria, regido onde hi maior quantidade de defeitos,
devido a maior deformacio durante o ensaio de compressio a quente.

1V.2.Microscopia Eletrdnica de Transmissdo.

Para as amostras deformadas com ensaio de compressio a quente (50% de
redugiio) a 1173K e quatro diferentes tempos de encharque e analisadas em duas
regides (superficie e espessura intermedidria), observou-se:

a)O didmetro da particula de MnS decresce para tempos crescentes de encharque
e a frequéncia de precipitados aumenta.

b)Para o tempo de 130 segundos de encharque nas duas regides analisadas, hd
diminui¢dio acentuada do didmetro da particula de MnS, bem como o aumento da
sua frequéncia, sugerindo que as particulas estariam se agrupando em colénias de
precipitados menores e a frequéncia apresentou-se maior.

c)Comparando-se as duas regides, o tamanho do precipitado diminui da regido da
superficie para a regido da superficie intermedidria, sugerindo que nesta regiio os
defeitos estio permanecendo como sitios de nucleagdo para precipitacio.
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ABSTRACT

Grain-oriented eletrical Si steels was mechanically conformed by hot compression
process. In order to study precipitation behavior of the MnS particles, samples
were heated at 1573K for 1800 seconds. After the solution heat treatment the
specimens were cooled down to 1173K, held at this temperature (for 37, 70, 130
and 470 seconds) with 50% compression and quenched in water. The
characterization of grain size was carried out using optical microscopy. For TEM
characterization of MnS particles an extraction replica technique has been used.
Optical micrographs showed that the grain size increases with increasing dwell
time. The characterization of MnS particles after hot compression process
showed that the diameter of particles covers a range from 30 to 90nm. Dislocation
and other crystalline defects formed, at the dwell temperature (1173K), remain
for while after deformation and increases the possibility of nucleation. This causes
a dense and homogeneous precipitation.

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