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Resumo

Foi feito o estudo da distribui¢do das particulas de MnS em amostras de a¢o Fe-3%Si durante
ensaio de compressdo a quente com trés diferentes temperaturas de ensaio e tempo de encharque de
32 segundos. A andlise foi feita por meio de microscopia eletrénica de transmissdo e os dados
foram tratados em planilha para microcomputador.A andlise da distribui¢do das particulas
mostrou que o didmetro da particula estd no intervalo de 30 a 90nm.

INTRODUCAO

O estudo da precipitagio de particulas de MnS é
impertante na fabricaco de agos elétricos como inibidor de
crescimento do grdo na recristalizagiio secundaria, tendo
como resultado um armazenamento de energia no contorno
de grdo. Sabe-se que a cinética de crescimento dos grios na
recristalizagdo secundaria é influenciada pela distribuiggo
de dismetro das particulas presentes antes da
recristalizagdo secundaria [1]. Para monitorar o processo de
precipitagdo é fundamental desenvolver técnicas confiaveis
que fornegam informagdes sobre o processo. Embora exista
véarios métodos para o estudo de precipitagdo, tais como:
microscopia eletronica de transmissio, extragdo quimica ou
eletroquimica e medida de restividade elétrica, atualmente
tem-se optado pelas técnicas mecénicas (juntamente com
microscopia eletrénica) por muitas razdes tais como: a) 0s
ensaios mecdnicos podem informar diretamente a que
temperatura a precipitagfio ocorTe, b) 0s ensaios mecénicos
podem ser testados em amostras maiores, enquanto que
somente pequena porcentagem da amostra pode ser
analisada na microscopia eletrénica e c) o tempo
experimental e o esforgo requerido para determinar as
relagdes PTT sfio muito menores que as requeridas para
outros métodos [2].

Neste trabalho foi feito o estudo da precipitago
da particula de MnS ap6s deformagfo a quente por ensaio
de compresséo.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL.

A composigdo quimica do ago utilizado neste
trabalho ¢ apresentado na tabela 1

O ago foi fornecido pela Acesita Agos-Especiais
Itabira € os ensaios de compressio a quente foram
realizados no Laboratorio de Propriedades Mecanicas da
Escola de Engenharia Metalurgica da UFMG (B.H).

Tabela 1
Composi¢do Quimica do Fe-3%S1 (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

O ensaio de compressé@o a quente foi feito em um

fommo de lampadas halégenas de baixa inércia térmica
refrigerado a 4gua. Este equipamento ¢ constituido de
quatro lampadas de halogénio (poténcia de funcionamento
de 8kW).
No forno esta ligado um termopar de Pt/Pt-Rh que ¢ preso
em wma garra na parte superior do pistio que se movera
para fazer o ensaio e a ponta do termopar fica encostada
lateralmente no corpo de prova.

Neste forno tem-se um tubo de quartzo que é
colocado a aproximadamente 0,10m de altura do corpo de
prova.Durante o ensaio, este tubo é abaixado vedando o
corpo de prova apos inje¢3o de argénio, formando-se uma
camada que circunda a amostra. A vedagSio no tubo de
quartzo é feita com I& de vidro. O corpo de prova ¢
recoberto de alumina com a finalidade de evitar oxidagéo e
para que as garras fiquem presas ao corpo de prova. Isto é
necessario, pois ha residuos de oxigénio no tubo.

A fig.1. mostra como foi feito o ensaio de 1 passe
de compressgo. O forno atinge a temperatura de 1573K em
600 segundos, a amostra fica nesta temperatura durante
1800 segundos para que haja a solubilizagdo completa do
MnS na matriz ferritica. Apos este tempo, a temperatura é
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diminuida com uma taxa de 1,5K/s até atingir a
temperatura de ensaio. A temperatura estabiliza-se em 120
segundos, € entdo, ¢ aplicada a carga para a realizagfo do
ensaio de compressdo;, mantém-se constante a temperatura
de ensaio durante o tempo de encharque seguido de
témpera.

Para o estudo do comportamento da precipitag@o
das particulas de MnS foram feitos, do material de partida,
corpos cilindricos de dimensdes 0,015m de altura e 0,010m
de didmetro. A altura (paralela ao eixo de compressdo)
desses corpos de prova ¢é paralela & dire¢do de laminagdo
das placas (material de partida).

Figl. Rampa de aquecimento do forno, mostrando esquema
de ensaio de de compressfio a quente para um passe de
compressdo.

Antes de cada ensaio, o corpo de prova é
aquecido a 1573K para a dissolugio de MnS na matriz
ferritica e posteriormente ¢ levado & temperatura de ensaio
(1173, 1273 e 1373K).Fez-se a compressio de 50% de
redugdo de altura e tempo de encharque de 32 segundos
seguido de témpera.

Para o estudo da evolugdo de precipitados de
MnS, foi feita a caracterizagio por meio de microscopia
eletronica de transmissio (JEOL-JEM-200), utilizando-se,
para a preparagdo de amostras, a técnica de réplica de
extragio de precipitados.Para a determinagio do didmetro
dos precipitados de MnS foram feitas copias das
micrografias eletrdnicas que resultaram em um aumento
global de 60.000 vezes. As figs 2, 3 e 4, mostram
micrografias eletrénicas referentes as trés temperaturas de
ensajo.
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Fig.2 Micrografia da amostra referente ao ensaio de
compressdo a 1173K por 32s.
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Fig.3.Micrografia da amostra referente ao ensaio de
compressdo a 1273K por 32s.

Fig.4 Micrografia referente ao ensaio de compressio a
1373K por 32s.



Para a construgéo dos graficos de distribuigio
foram medidas 600 particulas para cada temperatura de
ensaio. As medidas do didmetro dos precipitados foram
feitas com analisador de imagens Mini-Mop. Os dados
foram tratados em  planilha eletrbnica  para
microcomputadores  permitindo a  construgdo de
histogramas da distribui¢&o dos precipitados de MnS.

Os dados foram separados da seguinte forma:
a) Dados referentes 4s amostras correspondentes as
temperaturas de 1173,1273 e 1373K (superficie)
b) Dados referentes as amostras correspondentes as
temperaturas de 1173,1273 e 1373K (espessura
mtermediéria)

Deste modo, foram obtidos graficos de frequéncia
da superficie e espessura intermedidria.

RESULTADOS E CONCLUSOES.

A tabela 2 mostra o tamanho médio da particula
de MnS para as trés diferentes temperaturas de ensaio na
superficie e na espessura intermediéria da amostra.

Tabela 2
Didmetro Médio da Particula (nm)

Regido de Anadlise T(K) D(nm)
r_-&l 1173 119,16
Superficie 1273 134,56

1373 37,93

1173 71,20

Espessura Intermediaria 1273 47,53

1373 36,25

Observa-se que para temperaturas de 1173 e
1273K houve aumento do didmetro médio da particula,
decrescendo © tamanho médio para a temperatura de
1373K  (superficie). Para a regiio da espessura
intermediaria o didmetro médio da particula decresce com
o aumento da temperatura de ensaio. Comparando-se as
duas regides, observa-se para trés diferentes temperaturas a
diminuigfio do didmetro médio das particulas da superficie
para a espessura intermediaria da amostra, onde ha maior
quantidade de defeitos. O tamanho médio também pode ser
observado nas figs.5 e 6 que mostram a frequéncia de
particulas de MnS pelo seu tamanho para as trés diferentes
temperaturas de ensaio e tempos iguais de encharque.
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Fig.5 Histograma de distribui¢do do tamanho da amostra
referente ao ensaio de compressdo com trés diferentes
temperaturas (1173, 1273 e 1373K e 32 segundos de
encharque, regido da superficie.
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Fig.6.Histograma de distribui¢do do tamanho da amostra
referente ao ensaio de compressio com trés diferentes
temperaturas (1173, 1273,1373K) e 32 segundos de
encharque, regifio da espessura intermediaria.

Observa-se que para as temperaturas de 1173 e
1273K, nota-se precipitagdo nio homogénea em relagdo ao
tamanho e densidade de precipitados. Neste intervalo de
temperatura a densidade de discordéncias é baixa devido a
répida recuperagfo antes da recristalizaggo, sugerindo uma
precipitagdo ndo homogénea. Para alta temperatura 1373K,
a recuperagdo da microestrutura deformada ocorre
rapidamente antes da nucleagfo. As discordincias sio
reduzidas em poucos segundos e¢ pode permanecer uma
rede de discordincias como subcontornos de gros [3]. A
andlise da curva PTT, mostra que para a porcentagem de
carbono e enxdfre utilizado neste trabatho, sugere que a
maior velocidade de precipitagfio ocorre aproximadamente
a 1473K; nesta temperatura observa-se maior densidade de
precipitagéo [2].

. Comparando-se as figs.5 e 6, nota-se que na
regifo da espessura intermedidria da amostra, os
histogramas de frequéncia apresentam-se com maior

homogeneidade em relagdo a distribuigio. A densidade da
particula aumenta e o tamanho médio da particula diminui
da superficie para a regido da espessura intermedidria da
amostra. Sabe-se que nessa regifio ocorre maior quantidade
de defeitos, por ser essa a regido do cone de deformagdo
para o ensaio de compressdo [4], sugerindo assim maior
precipitacdo de finas particulas nessa regido.

CONCLUSOES.

Os resultados ainda sdo preliminares por ainda

estarmos analisando tempos maiores de tratamento
térmico, € s6 apés os mesmos poderemos verificar a
reprodutividade dos resultados. mas podemos afirmar que:
a)O tamanho da particula decresce e a densidade aumenta
com temperaturas crescentes, sugerindo maior velocidade
de precipitagdo para altas temperaturas.
b)O tamanho da paticula decrsce e a densidade aumenta da
superficie para a regifo da espessura intermedidria da
amostra para as trés temperaturas de ensaio por essa regifio
conter maior ntimero de defeitos.
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Steels™.

SUMMARY .

Grain-oriented electrical Si steel was mechanically
conformed by hot compresson processing. The analysis of
MnS precipitates distribution after the hot compression
process with samples cooled to 1173, 1273 and 1373K,
held for 32seconds with 50%, showed that the diameter
size of particles covers range values from 30 to 90 nm.
Characterization was made by transmission electron
microscopy (200Kv), utilizing a precipitate replica
technique.
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