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RESUMO

Os componentes automotivos em geral devem atender a especificacdes rigorosas
de propriedades mecanicas, requisitos de limpeza inclusionaria, entre outros.
Enxofre e aluminio sdo elementos adicionados ao banho liquido de agco que
desempenham um papel importante na obtencdo destas propriedades. Porém, eles
gue dificultam o processo de producéo por lingotamento continuo por favorecerem a
formacdo de particulas sélidas de alto ponto de fusdo, que podem causar a
obstrucdo das valvulas de lingotamento e dificultar o processo de desenvolvimento
de acos com alta limpeza inclusionéaria. O objetivo do presente trabalho foi estudar a
composicao quimica do aco DIN 38MnSiVS6, focando nos elementos quimicos que
afetam a formacéo e remocédo de inclusbes, assim como a composi¢cdo quimica da
escéria e outros parametros da aciaria como a temperatura e a lingotabilidade do
processo de producdo em escala industrial. Neste estudo, foi avaliada a hipdtese de
melhoria da lingotabilidade e da limpeza do aco através da alteracdo da etapa de
adicdo de enxofre e também da quantidade de adicdo de célcio. Amostras de aco
retiradas ao longo do processo foram analisadas através de microscopia 6tica e
eletrdbnica de varredura e também por ultrassom por imersdo. Os dados de
composicdo quimica foram sobrepostos a janelas de lingotabilidade e as
caracteristicas das escérias foram avaliadas por simulacdo termodinamica. Foram
avaliadas as correlacdes entre os resultados das diferentes técnicas de andlise e
com as referéncias de literatura. A hipétese de reducao da quantidade de calcio se
mostrou satisfatdria tanto para a melhoria da lingotabilidade quanto para a limpeza
do aco. Porém, a alteracdo da etapa de adicdo de enxofre necessita de mais testes
para comprovar sua eficiencia. Dentre as técnicas empregadas, o uso do
microscopio eletronico de varredura acoplado a um sistema automatizado de analise
de inclusdes (ASPEX) se mostrou como uma ferramenta vantajosa por fornecer uma
ampla gama de informacdes que podem auxiliar no entendimento da lingotabilidade

e da limpeza inclusionaria do ago.

Palavras-chave: Lingotabilidade. Inclusdes ndo-metalicas. ASPEX



ABSTRACT

Automotive components in general must meet stringent specifications of
mechanical properties, inclusionary cleanliness requirements, among others. Sulfur
and aluminum are elements added to the liquid steel bath which play an important
role in obtaining these properties, but which hinder the production process by
continuous casting by favoring the formation of solid particles of high melting point,
that can cause the nozzle clogging and hamper the development process of steels
with high inclusionary cleanliness. The aim of the present work is to study the
chemical composition of the DIN 38MnSiVS6 steel, focusing on the chemical
elements that affect the formation and removal of inclusions, as well as the chemical
composition of the slag and other parameters such as temperature and castability in
an industrial scale production process. In this study, the hypothesis steel cleanliness
improvement was evaluated by changing the stage of sulfur addition as well as the
amount of calcium addition. Steel samples collected throughout the process were
analyzed by optical and scanning electron microscopy, and by immersion ultrasound.
The chemical composition data were superimposed on liquid windows and the slag
characteristics were evaluated by thermodynamic simulation. The correlations
between the results of the different analysis techniques and the literature references
were evaluated. The hypothesis of reduction in the amount of calcium was
satisfactory both for the improvement of the castability and for the cleanliness of the
steel, but the change of the sulfur addition stage requires more tests to prove its
efficiency. The scanning electron microscope coupled with an automated inclusion
analysis system (ASPEX) has proved to be an advantageous tool to provide a wide
range of information that can help in the understanding of the castability and

cleanliness of steel.

Keywords: Castability. Non-metallic inclusions. ASPEX
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1. INTRODUCAO

No processo de producdo de aco, as ocorréncias de inclusées nao-metélicas
podem ser minimizadas, mas em geral elas ndo sao completamente eliminadas, pois
isto pode agregar um alto custo ao processo produtivo. Por isso, o controle do nivel
de inclusbes deve ser adequado para as necessidades especificas da rota de
producéo e da aplicacéo final da peca de aco.

Alguns tipos de ago demandam a adicdo de enxofre a fim de melhorar a
usinabilidade, e aluminio para que se obtenha uma microestrutura homogénea. O
primeiro deve formar inclusdes de sulfetos de manganés, que favorecem a quebra
dos cavacos durante a usinagem. Ja o segundo, associado a teores adequados de
nitrogénio, atua como controlador do crescimento de gréo austenitico. Por outro
lado, pelo ponto de vista de fabricacdo do aco em aciarias com processo de
solidificacdo por lingotamento continuo, a presenca destes dois elementos é
conhecida por provocar a formacdo de inclusdes que podem levar a obstrucéo
parcial ou total das valvulas de lingotamento, dando origem ao fendmeno conhecido
como clogging. Em geral, a sequéncia de processo para a¢os contendo aluminio e
enxofre é: desoxidacdo durante o vazamento de aco do forno elétrico a arco com o
uso de ligas - refino secundario (forno-panela e desgaseificacdo a vacuo) - adicao
de fios de aluminio, célcio-silicio e enxofre - flotacéo das inclusdes - lingotamento
continuo. Nesta sequéncia, a adicdo de aluminio pode provocar a formacdo de
alumina sélida (Al203), que deve ser transformada, através da reacdo com o calcio-
silicio, em inclusbes liquidas complexas de calcio-aluminatos (xCaO-yAl203), para
que flotem e sejam capturadas pela escoria. Nesta mesma etapa, a formacéo de
sulfeto de célcio (CaS) deve ser controlada ap6s a adicdo de enxofre, por se tratar
de um tipo de inclusdo igualmente conhecido por provocar clogging.

O objetivo do presente trabalho foi estudar o processo de producdo, em escala
industrial, e analisar as amostras do agco DIN 38MnSiVS6 para aplicacdo automotiva
de cubo de roda. A motivagdo deste estudo foi avaliar a hipétese de melhoria da
lingotabilidade e da limpeza do aco através de duas modificacdes:

Alteracdo da etapa de adicdo de enxofre, usualmente realizada apos a
desgaseificacdo a vacuo, passando para o inicio do refino secundario;

Reducédo da quantidade de fio de célcio-silicio apos a desgaseificacdo a vacuo.
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Outra motivacdo deste estudo foi compilar os métodos diretos e indiretos de
avaliacdo de limpeza inclusionaria do processo e do produto. Parte destes métodos
estdo disponiveis na empresa, sendo que alguns séo de facil acesso e de resposta
rapida. Outra parte dos métodos sdo estudos desenvolvidos em parceria com 0
Laboratério de Siderurgia (LaSid) da UFRGS, os quais resultaram em relatorios
técnicos, tais como de janelas de lingotabilidade e estudos de escoérias de varios
tipos de aco, que estdo disponiveis para consulta para os engenheiros da empresa.
As trés corridas testadas neste estudo foram caracterizadas através dos seguintes
métodos:

Composicéo quimica do ago e temperatura de processamento;

Posicionamento das corridas nas janelas de lingotabilidade obtidas por célculos
termodinamicos;

Lingotabilidade das corridas;

Composicdo quimica da escéria, simulacdo termodinamica para avaliacdo das
escorias e correlacao entre a fracao liquida e a abertura dos tampdes;

Andlise de microinclusées em microscépio Gtico, pelo método I1ISO 4967, ASTM
E2283 e em microscéopio eletrénico de varredura acoplado a um sistema
automatizado de andlise de inclusdes (ASPEX);

Correlacédo dos tipos e fracdo em area das inclusées com a lingotabilidade;

Andlise de macroinclusbes em equipamento de ultrassom por imersao.

No capitulo 2 serdo abordadas desde as origens e caracteristicas de formacéo,
modificacdo e remocéao das inclusdes ndo-metélicas em acos com alto enxofre e alto
aluminio, até a descricdo dos principais métodos de avaliagdo das inclusbes. No
capitulo 3 serdo apresentados alguns dados do aco DIN 38MnSiVS6, a descricao do
processo de producdo na aciaria, as corridas testadas, os equipamentos utilizados e
os resultados avaliados. No capitulo 4 serdo apresentados os resultados detalhados
de cada ensaio e as correlagbes entre os resultados das diferentes técnicas de

analise com as referéncias de literatura.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Na revisdo da literatura serdo abordadas desde as origens e caracteristicas de
formacao, modificacdo e remoc¢do das inclusdes ndo-metdlicas em acos com alto
enxofre e alto aluminio, até a descricdo dos principais métodos de avaliacdo das

inclusoes.

2.1 ORIGEM DAS INCLUSOES NAO-METALICAS EM ACOS

As inclusdes ndo-metalicas podem surgir de varias fontes durante o processo de
producdo do aco, tais como reacdes de desoxidacdo, suspensdo de particulas
insolaveis, erosdo de refratarios, etc. (ZHANG; THOMAS, 2003). Elas possuem
caracteristicas ndo-metalicas e em geral, sdo consideradas como impurezas e por
isso definem o grau de pureza ou limpeza dos acos (ABRAHAM; BODNAR; RAINES,
2013, 2014).

Segundo Abraham, Bodnar e Raines (2013, 2014), as inclusbes podem ser
classificadas em exogenas e enddgenas. As primeiras sdo originadas de fontes
externas, tais como escérias da panela e/ou do distribuidor, refratarios e outros
produtos de reoxidacdo. O controle destas inclusdes exégenas pode ser feito através
de procedimentos corretos de processamento. Ja as inclusdes enddégenas resultam
de reacdes que ocorrem no banho liquido e por isso a ocorréncia destes tipos de
inclusBes pode ser minimizada, mas ndo completamente eliminada. As inclusées de
todos os tipos podem ser prejudiciais para a maioria das aplicacbes de aco,
dependendo da morfologia, tamanho e distribuicdo das particulas. A remocéao total
das inclusbes pode agregar um alto custo ao processo produtivo e por iSso 0
controle do nivel de inclusGes, assim como o tamanho e a distribuicdo devem ser
adequadas para as necessidades especificas da aplicacao final da peca de aco. Os
tipos mais comuns sdo as inclusdes de Oxidos e sulfetos e suas origens sao
descritas a seguir, de acordo com Abraham, Bodnar e Raines (2013, 2014).

O oxigénio é um gas empregado na etapa de fuséo para reagir com gas natural e
carbono para fornecer energia quimica. Entretanto, uma quantidade significativa
permanece dissolvida e esta deve ser removida durante a etapa de refino redutor

devido aos efeitos deletérios na integridade estrutural dos produtos finais.
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Desoxidantes fortes como aluminio e o silicio séo utilizados para remover o oxigénio
dissolvido através da formacao de éxidos.

O ferro-gusa € um dos que mais contribui para a presenca de enxofre no aco,
mas este também pode ser introduzido através de outras matérias primas, tais como
coque, gas natural, 6leo, materiais reciclados, minério e sucata (arame de pneu).
Uma vez dissolvido no aco liquido, o enxofre reage com varios elementos
dissolvidos, formando sulfetos, que podem afetar a integridade estrutural
dependendo do tipo de sulfeto. Por exemplo, o sulfeto de ferro (FeS) € um dos mais
deletérios, pois durante o reaguecimento do aco, pode reduzir a ductilidade a quente
devido a formacédo de FeS com baixo ponto de fusdo eutético. A figura 1 ilustra as

energias livres de Gibbs de formacgéao de diferentes tipos de sulfeto.

Figura 1. Energias livres de Gibbs de formacéo de sulfetos

T
0 4 0
-2 - - -2
-4+ - -4
-6 - -6
T -8 1 -8
L L J
=
X -10- - -10
< -12 U 42
-4 - -14
-16 - -16
18 | -1-18
20 -1 -20
1 | 1 | 1 1 | 1 |

|
400 800 1200 1600 2000
T(K)
Fonte: ABRAHAM, 2014

Esta figura serve de guia para a selecdo dos elementos de liga para suprimir a
formacao de certos tipos de sulfetos. Observa-se que o CaS é o mais estavel dos

sulfetos.
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2.2 TRATAMENTO DE INCLUSOES COM CALCIO

Abraham, Bodnar e Raines (2013, 2014), descreveram que, de modo geral, para
minimizar o impacto negativo nas propriedades finais dos materiais, deseja-se que
as inclusdes sejam muito pequenas e finamente dispersas na matriz metalica. Para
tanto, foram desenvolvidas técnicas de modificacdo das inclusbes, sendo a injecéo
de calcio uma préatica comum nas etapas finais do refino secundério, e que tem os
seguintes objetivos:

Conversao de alumina e silica para célcio-aluminatos e calcio-silicatos, que sao
inclusGes globulares pelo efeito de tensao interfacial.

A formacdo de célcio-aluminatos, que suprime a formacdo de MnS durante a
solidificagéo, modificando a composi¢ao e o modo de precipitacdo do sulfeto.

O calcio geralmente é adicionado na forma de p6 ou arame tubular (fio) recheado
com ligas de CaSi, CaFe, CaC, etc. A quantidade a ser adicionada depende da
quantidade de alumina e dos niveis de oxigénio e enxofre presentes no aco liquido.
Uma quantidade suficiente de calcio deve ser adicionada para que ocorra a reagao
da alumina, formando calcio-aluminatos, liquidos na temperatura de trabalho.

Na tese de Bielefeldt (2009), ha um capitulo dedicado a reviséo da literatura sobre
o tratamento das inclusGes com célcio. A figura 2 apresenta o diagrama pseudo
binario de fases CaO.Al20:s.

Figura 2. Diagrama de fases CaO - Al203

Ca0 - Fragdo Molar

0.0 02 0.4 0.6 0.8 10
2300 ! i T T T T T T T

A ALD, 4
2100 C: CaQ ;
2053 /

C
o)
=3
5]

1830 16 3

1762\ 22

}36

Temperatura, *

=2
<
=1

6.2 1539

1500

<
(8]

cA
ca,
cA

1300 0 20 40 60 ;] 100
ALO Ca0
Ca0 - % Massa

Fonte: BIELEFELDT, 2009




20

Considerando que a temperatura de trabalho na aciaria seja de 1600 °C, o C12A7,
a figura 2 mostra que este € o Unico dos calcio-aluminatos que se apresenta
totalmente liquido, tendo uma temperatura de fusdo de 1413 °C. Nesta figura,
verifica-se que & medida que o teor de CaO aumenta, a alumina pura passa a formar
compostos de célcio-aluminatos cada vez mais ricos em cal, sendo que com 35 %
de CaO, comecam a ser formadas inclusdes com fase liquida.

Outros aspectos relacionados ao tratamento de inclusGes com calcio serdo

abordados no item 2.5.2 (Composi¢ao quimica do aco e janelas de lingotabilidade).

2.3 REMOCAO DE INCLUSOES

A remocdo de inclus6es do aco liquido para a escoria envolve varias etapas,
sendo que sua eficiéncia pode variar de acordo com a temperatura, a composicao
qguimica da escoria e das inclusdes, a morfologia e a intensidade de agitacdo do
banho liquido, entre outros, conforme detalhado nos artigos de Abraham, Bodnar e
Raines (2013, 2014). Em resumo, estas etapas sao:

Transporte da inclusdo para uma interface.

Separacdo da inclusdo para uma interface.

Remocéo da incluséo da interface.

Abraham, Bodnar e Raines (2013, 2014), relataram que, embora seja amplamente
aceito que o transporte de inclusbes para a interface seja a etapa determinante,
entende-se que cada uma das trés etapas pode desempenhar um papel significativo
dependendo da temperatura, da composicdo quimica de escoria, da composicao
guimica e morfologia das inclusdes, e intensidade de agitacdo do banho. Os estudos
iniciais de remocédo de inclusdes foram focados na flotacdo de particulas esféricas
rigidas, onde a lei de Stoke se aplica. A forca motriz para a aglomeracdo de
pequenas particulas esféricas € maior do que as forgas de turbuléncia do aco liquido
e, por isso, os aglomerados de particulas flotam para a superficie. Uma vez que a lei
de Stoke descreve o mecanismo de flotagédo de inclusao, pode-se dizer que esta lei
lida apenas com o aspecto do transporte de inclusbes para uma interface. O
transporte de uma inclusdo da interface metal / escoria para a fase de escoria é
funcdo da temperatura, da composicdo quimica da escoéria e da inclusdo, e da
tensdo superficial entre a inclusdo e o ago liquido. A velocidade de separacdo dos
produtos de desoxidagcdo de banhos sem agitacdo cresce com o0 aumento das
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tensdes superficiais das particulas. O transporte de uma inclusdo afastada da
interface € uma funcdo da composi¢cdo quimica da escoria, da solubilidade da
inclusdo na escoéria, da capacidade de absorcdo da inclusdo pela escoria e da
temperatura da escoria. Assim, € importante que seja utilizada uma escoéria
apropriada para que ocorra a rapida separacao das inclusées da interface e sua
dissolucdo na escoria. Além disso, para a remocao de inclusbes grandes, €&
importante adequar o tempo de refino e a homogeneizacgéo do banho.

Em geral, durante a toda a etapa de refino secundéario, no fundo da panela ha
uma conexdao com uma tubulacdo de gas inerte de argdnio ou nitrogénio, para
promover uma agitacdo do banho de aco liquido, que auxilia ha homogeneizacao da
temperatura, na reacdo dos gases presentes para formar inclusdes, e na flotagao
das mais grosseiras para a escoéria. Mandal (2015) destacou que na fase de
desgaseificacdo a vacuo, estas reacbes sdo potencializadas para aumentar a
limpeza do aco, através da purga com gas inerte para flotacdo e remocdo pela
escoria, resultando em um aco com a maioria das inclusdes na faixa de 1 a 5 pm,
que € aceitavel para grande parte das aplicacbes. Estas etapas devem ser
cuidadosamente planejadas para balancear os requisitos de limpeza exigidos e o
tempo e o custo destas operacdes, uma vez que a remocao total das impurezas

pode tornar 0 processo economicamente oneroso.

2.4 INCLUSOES, PROPRIEDADES E PROCESSAMENTO DOS ACOS

Mandal (2015) afirmou que microinclusbes menores de 1 pm Séao
consideradas inofensivas para a maioria das aplicacbes, sendo que as mais
prejudicais sdo aquelas maiores do que 20 um. Na maioria das vezes, inclusdes de
oxidos estdo presentes na forma de inclusdes duras e de formato irregular, que
podem atuar como concentradores de tensao na interface inclusdo-matriz, e assim
iniciar um processo de ruptura do material, em pecas que atuam sob esforcos
estaticos ou dinamicos de fadiga. Este efeito € mais pronunciado quando as
inclusbes de oOxidos sdo grandes e de formato angular, do que as pequenas e
globulares. Os efeitos das inclusdes nas propriedades do aco dependem da forma,
tamanho e distribuicdo, de acordo com sua dureza e deformabilidade. Inclusdes de
alumina e silicato sdo mais prejudiciais do que os sulfetos de manganés. Estas, por

sua vez, devido a sua natureza deformavel e perfil alongado, podem causar



22

anisotropia nas propriedades mecanicas e de fadiga e assim afetar as propriedades
mecanicas na secao transversal.

Entretanto, alguns tipos de aco requerem n&o apenas altas propriedades
mecéanicas como também excelente usinabilidade. Para tanto, enxofre em teores de
0,040 a 0,100 % sé&o adicionados para promover a usinabilidade melhorada (GUO,
2016).

A usinagem é uma tecnologia comum para pec¢as de engenharia, e € afetada pela
presenca de inclusdes duras, tamanho de gréo refinado e matriz dura. Se o0 ago €
muito macio ou os graos sdo muito refinados, podem se formar cavacos longos e
continuos na ponta da ferramenta de usinagem, que podem levar a um desgaste
excessivo da ferramenta. Os materiais com processo de usinagem podem ser
testados por dureza, resisténcia mecanica, tamanho de grdo e conteudo de
inclus@es, ou por um ensaio especial conhecido como ensaio de usinabilidade, que
avalia a capacidade de um material de ser usinado. Esta capacidade pode ser
quantificada por um indice que leva em conta o desgaste e a vida util da ferramenta
de usinagem, controle do tamanho de cavaco e/ou acabamento superficial, que sao
afetadas por uma série de variaveis relacionadas aos parametros do equipamento

de usinagem e da microestrutura da peca (MANDAL, 2015).

2.5 METODOS PARA AVALIAR A LIMPEZA DOS ACOS

Neste capitulo serdo descritas as técnicas empregadas neste estudo para
avaliacdo da limpeza inclusionéria do aco.

De acordo com Zhang (2003), o estudo e o controle da limpeza dos acos devem
ser realizados a partir de métodos confiaveis. A quantidade, a distribuicdo por
tamanho, a morfologia e a composicao das inclusdes devem ser avaliadas em todos
0s estagios da fabricacdo a fim de acompanhar a eficiéncia dos tratamentos de
modificacdo e eliminacdo das inclusdes.

A figura 3 apresenta os limites de deteccdo em funcdo do método de inspecéo
empregado e o volume de material analisado. Os métodos volumétricos sao
representados pelos ensaios de ultrassom e os métodos superficiais abrangem as

avaliagcdes por microscopio 6tico e eletronico, (HENAULT, 2007).
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Figura 3. Limites de detec¢cao em funcdo do método de inspecgéo e volume
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A figura 3 mostra que nos métodos de inspecdo por ultrassom de frequéncias
baixas (5 MHz), € possivel inspecionar toneladas de a¢co, mas somente sao
detectados defeitos grandes (milimétricos). JA& nos métodos de avaliacdo de
superficies, o volume analisado é de algumas gramas de ac¢o, porém com uma
detectabilidade de defeitos muito pequenos (micrométricos).

Vérios autores recomendam que, sempre que possivel, seja utilizada uma
combinacdo das técnicas de caracterizacdo de inclusdes (ATKINSON; SHI, 2003;
BARTOSIAKI et al, 2015; ZHANG; THOMAS, 2003). Assim, de acordo com as
particularidades e objetivos de cada estudo, sdo apresentadas diferentes formas de
analise dos dados (BIELEFELDT, 2005, 2009; SILVA JUNIOR, 2009; KAUSHIK et al,
2015).

2.5.1 Composicdo quimica do ago

O teor de nitrogénio fornece informacdes sobre a interacdo do banho liquido com
o ar atmosférico durante as operacdes de transferéncia. Isto pode ocorrer devido a
rapida absorcéo do ar por causa do alto nivel de desoxidacéo apresentado pelo ago
nas etapas finais de sua fabricacdo (YANG, 2015; ZHANG, 2003).

O oxigénio total do aco é a soma do oxigénio ativo ou livre (dissolvido) e o
combinado na forma de pequenas inclusées de 6xidos, menores de 50 um (YANG,

2015; ZHANG, 2003). A primeira forma pode ser medida no aco liquido através de
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sensores como o Celox e depende basicamente do equilibrio termodindmico com os
agentes oxidantes do banho. A medicdo de oxigénio total é realizada em amostras
sélidas de aco, que sdo aquecidas em um cadinho de grafita, e o oxigénio liberado
se combina com o carbono do cadinho, gerando mondéxido de carbono. Os gases da
amostra passam pelo o6xido de cobre de terra rara aquecido, que converte o
monoxido de carbono em diéxido de carbono. Os gases da amostra passam entao
pela célula de infravermelho, que detecta o oxigénio como diéxido de carbono
(SILVA JUNIOR, 2009). O resultado da analise de oxigénio total € um bom indicativo
da presenca de Oxidos, mas nao fornece informacbes sobre a distribuicdo de
tamanho, morfologia e composicdo das inclusbes presentes nas amostras
(ATKINSON, 2003; CICUTTI, 2016). Ao longo do processamento no forno-panela, o
teor de oxigénio total tende a diminuir devido a flotacdo e captura das inclusfes pela
escoria, podendo aumentar imediatamente ap0s a etapa de tratamento com calcio
devido a turbuléncia que ocorre durante a adicdo. Yang (2015) relatou que
aproximadamente 15 minutos ap0s a adicdo de célcio, observa-se um aumento de
tamanho das inclusdes devido ao coalescimento e ap0s isso, uma nova reducdo da
guantidade das mesmas devido a flotacdo e captura das inclusées pela escoria. Um
pequeno aumento do teor de oxigénio total também pode ser observado apés a
transferéncia do aco da panela e preenchimento do distribuidor, devido a reoxidacéo
através do contato com o ar atmosférico (YANG, 2015; ZHANG, 2003) ou com a

nova escoria do distribuidor.

2.5.2 Composicdo quimica do ago e janelas de lingotabilidade

Em acos acalmados ao aluminio e com teores de enxofre acima de 0,015 % (agos
com usinabilidade melhorada), € importante que haja um entendimento da
composicao quimica (Al, S, O e Ca) que favoreca a formacao de inclusdes liquidas
nas temperaturas de refino e de lingotamento continuo, que podem coalescer e flotar
para a escoria, evitando assim a obstrucédo das valvulas submersas causadas pelo
depoésito de inclusdes solidas nas paredes internas das mesmas. Simulacdes
termodindmicas permitem identificar a ‘janela de lingotabilidade’ ideal, no qual as
inclusbes sdao completamente ou parcialmente liquidas. Se o tratamento com célcio
for insuficiente, ndo se formardo calcio-aluminatos de baixo ponto de fusdo. Em

contrapartida, se a adicdo de célcio for excessiva, serdo formadas inclusbes solidas
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de CaS na temperatura de lingotamento, que sdo igualmente indesejaveis no
processo de lingotamento continuo.

Holappa (2003) apresentou um estudo de formacao e transformacéo de inclusdes
sélidas e liquidas contendo componentes de Oxidos e sulfetos através de célculos
termodinamicos utilizando o programa Chemsage. Foi aplicado um modelo de
escorias para calcular o equilibrio entre inclusdes de 6xidos e sulfetos no aco, em
uma ampla gama de temperaturas para estudar a formacao das espécies no ago
liquido correspondentes as etapas de refino secundario e lingotamento. Além disso,
os calculos levaram em consideracdo as variacdes dos teores de calcio, aluminio,
enxofre e oxigénio total. Os principais componentes nos calcio-aluminatos liquidos
foram CaO, Al20s com SiO2 e CaS.

As ReacOes (1) a (10) representam as principais reagbes que governam a
formacdo e transformacdo das inclusdes, considerando um sistema simplificado

contendo aluminio, célcio, oxigénio e enxofre:

2[Al]+3[0]=(Al203)inc 1)
[Ca]+[0]=(CaO)inc (2)
[Ca]+[S]=(CaS)inc 3)
[S]+(CaO)inc=(CaS)inc+[0] (4)
[Ca]+6 1/3 (Al203)inc=Ca0.6Al203 solid inc+2/3[Al] (5)
[Ca]+2 1/3(Al203)inc=Ca0.2Al203 solid inc+2/3[Al] (6)
[Ca]+4/3(Al203)=Ca0.2 Al203 soiid inc +2/3[Al] (7)
3[Ca]+( Al203)inc=2[Al]+3(Ca0)inc (8)
3(Ca0)inc+2[Al]+3[S]=3(CaS)inc+(Al203)inc 9)
(CaS)inc=CaSsolid inc (20)

Nestas reacdes, os colchetes, [ ], indicam os elementos dissolvidos no acgo
liquido, os parénteses, ( ), indicam um componente dissolvido na escéria e ( )inc
indicam fases sélidas saturadas. As reacdes (1) a (4) descrevem as reacdes de
desoxidacdo e dessulfuragdo com calcio e aluminio. As reacdes (5) a (7)
representam a modificagdo de inclusdes de alumina com calcio formando célcio-
aluminatos solidos. A reacéo (8) € a de transformacéo de uma forma geral. Quando
a reacao ocorre através da reacao (7), aluminatos liquidos sao formados. As reacoes
(9) e (10) representam as interacdes entre o enxofre, 0 ago e as inclusdes, assim
como a precipitacéo e dissolucao de sulfetos.
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Holappa (2003), aplicou os calculos termodinamicos em um aco com 0,35 % C;
0,25 % Si; e 0,50 % Mn. Inicialmente foi considerado um teor constante de 200 ppm
de oxigénio total, e os limites da regido liquida foram calculados a 1600, 1550 e 1520
°C, através da delimitacdo das linhas de saturacéo de calcio-aluminatos (CaO.Al20s3,
Ca0.2Al203) e CaS (figura 4).

Figura4. Linhas de saturacdo de Ca-Al e CasS e janelas liquidas a (a) 1600°C (b) 1550°C (c)
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Fonte: HOLAPPA, 2003

A figura 4 mostra que a medida que o teor de enxofre aumenta, a estabilidade do
CaS também aumenta e, assim, a area liquida contrai. Por outro lado, o teor de
enxofre tem um efeito marginal na formacao de céalcio-aluminatos e por isso a figura
foi construida com apenas uma linha de saturacao (CaAl-sat). Além disso, € possivel
verificar que a janela liquida € maior para a temperatura de 1600 °C.

Outro efeito estudado por Holappa (2003) foi o do teor de oxigénio total, que é
uma das medidas de limpeza do ago. Por exemplo, em agos para aplicagdo em
rolamentos e em outros de alta pureza, se atingem valores de no maximo 10 ppm. O
teor de oxigénio total influencia na quantidade de calcio necessaria para a conversao
de inclusdes de alumina em calcio-aluminatos. Na Figura 5 sdo mostradas as janelas
para teores de oxigénio total de 10, 20 e 40 ppm combinados com teores de enxofre
de 100 e 250 ppm.

Figura5. Efeito do oxigénio total na janela liquida com (a) 100 ppm S e (b) 250 ppm S
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Na figura 5, verifica-se que para baixos teores de oxigénio total, se obtém uma
janela liquida com uma quantidade pequena de calcio e a janela é estreita. A medida
que o teor de oxigénio total aumenta, os teores de calcio aumentam e a janela se
torna mais larga. Quanto ao efeito do enxofre, observa-se que em altos teores, a
linha de saturacéo é deslocada para baixo, estreitando a janela.

Bielefeldt e Vilela (2015) apresentaram um estudo similar de calculos
termodinamicos realizados em um agco SAE 8620, na temperatura de 1813K
(1540°C), utilizando o programa FactSage 6.4. As figuras 6a e 6b apresentam as
composicdes de Al, S, O e Ca e as inclusbes nao-metalicas formadas na
temperatura de lingotamento. Foram calculadas duas linhas de saturacédo de célcio-
aluminatos, considerando minimo de 30 e 35 % de CaO nas inclusfes, e duas linhas
de saturacao de sulfeto de célcio, considerando a precipitacdo de CaS sélido com no
maximo 5 e 10 % CaS. Estas figuras também mostram o inicio da formacédo de
calcio-aluminatos liquidos (triangulo), 40 % de inclusdes liquidas (circulo) e 100 %

de inclus@es liquidas (losango).

Figura 6. Janela de lingotabilidade de aco SAE 8620 (a) 0 ppm Mg (b) 2 ppm Mg
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SAE 8620 Ototal = 18.4 ppm, S =0.026%,T =1813 K (b)
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Na figura 6a, observa-se que o inicio da formacdo das inclusdes de calcio-
aluminatos liquidos praticamente coincide com a curva de 35 % CaO, quando
comecam a ser formadas inclusdes com fase liquida, conforme mencionado no item
2.2. Considerando um teor de 275 ppm de Al, 100 % das inclusGes sao liquidas com
13,5 ppm de Ca. Acima deste ponto, inicia-se a formacao de CaS soélido. Na Figura
6b, calculada com a mesma composicdo quimica anterior, porém com 2 ppm de
magneésio, observa-se que o inicio da formacao das inclusdes de calcio-aluminatos
liguidos esta bem abaixo da curva de 30 % de CaO. Neste caso, para um teor de
275 ppm de Al, 100 % das inclusdes sao liquidas com 10,6 ppm de Ca, que € 2,9
ppm inferior ao do caso anterior, sem magnésio. Assim, 0s autores demonstraram
gue 0 magnésio aumenta a extensdo da fase liquida.

Neste mesmo estudo, Bielefeldt e Vilela (2015) estudaram a influéncia do teor de
oxigénio total na janela de lingotabilidade de aco SAE 8620 a 1813K e 2ppm de Mg
(figura 7). A simulagéo termodindmica considerou teores de 250 ppm de enxofre e

oxigénio total de 10, 18,4 e 30 ppm.
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Figura 7. Influéncia do teor de oxigénio total na janela de lingotabilidade de aco SAE 8620 a 1813
K -2 ppm Mg
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Fonte: BIELEFELDT, 2015

Na figura 7, observa-se que em baixos teores de oxigénio total, a janela liquida é
estreita e € obtida com uma pequena quantidade de calcio. Ao aumentar o teor de
oxigénio total, € necessaria uma quantidade de calcio maior e a janela tem uma
abertura maior.

Assim, os dois estudos demonstraram que a combinacdo de altos teores de
enxofre com baixos teores de oxigénio total restringe a janela de lingotabilidade,
podendo ocasionar problemas de lingotabilidade. Por isso, as adicbes de calcio
devem ser feitas levando em consideragéo o teor de oxigénio total, que deve ser
ajustado com precisédo. Deste modo, o processo de refino secundario, as praticas de
desoxidacdo, a remocao de inclusdes, a evolucdo da temperatura e as ocorréncias

de reoxidac&o em diferentes estagios devem ter um controle rigoroso.

2.5.3 Composicao quimica do a¢o e evolucédo das inclusdes ao longo do processo

Guo (2014) investigou sobre as variagdes nas quantidades de sulfetos de
manganés e de calcio precipitados ao longo da solidificacdo do aco, a medida que a
temperatura diminui, através do modelo de resfriamento em equilibrio calculado no
programa FactSage 6.3. Ao final da solidificacdo, as inclusbes enriquecidas com

sulfetos de manganés foram as mais abundantes do que qualquer outro tipo de
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inclusdo. A figura 8 apresenta as quantidades de inclusbes precipitadas e as

composic¢des dos sulfetos para um aco com 0,16 %C, 0,16 % Si, 1,24 % Mn, 0,060
% S, 0,0020 % Otot, 0,025 % Al e 0,0012 % Ca.

% em massa de inclusdes

Caracteristicas de precipitagdo em funcao da temperatura: (a) tipo e percentual de

inclusdes e (b) Composi¢éo de (Mn,Ca)S e fracdo molar
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A figura 8b mostra que muitas inclusdes do tipo Xcas precipitam na temperatura

de lingotamento de 1800 K (1527 °C). Portanto, era esperado que ocorresse a

obstrucdo das valvulas submersas porgue as inclusdes ricas em sulfetos de célcio

tém alto ponto de fusdo. Através deste estudo tedrico, concluiu-se que é dificil de

controlar simultaneamente a morfologia dos sulfetos e melhorar a lingotabilidade em

acos ressulfurados tratados com calcio.

Bielefeldt e Vilela (2015) propuseram dois modelos de tratamento inclusbes de

alumina com calcio no aco SAE 8620, sendo uma sem Mg e outra com 2 ppm de

Mg. Os célculos termodinamicos realizados no programa FactSage 6.4. mostraram

os percentuais formados de inclusdes de 6xidos e CaS, considerando os valores de

oxigénio total de 18,4 ppm, aluminio de 275 ppm e enxofre de 250 ppm a uma

temperatura de 1813K (figuras 9 e 10).



31

Figura 9. Sequéncia de modificacdo de inclusées com calcio no agco SAE 8620 sem Mg
SAE 8620 Ototal = 18.4 ppm, Al =275 ppm, S =250 ppm, T=1813 K
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No primeiro modelo, sem Mg (figura 9), a sequéncia de modificacdo obtida pelo
programa foi: Al203z & Ca0.6Al,03 > Ca0.2Al203 - Ca0.Al20s = Oxidos liquidos
- CaS.

Figura 10. Sequéncia de modificac@o de inclusdes com célcio no agco SAE 8620 com 2ppm Mg
SAE 8620 Ototal = 18.4 ppm, Al = 275 ppm, & =250 ppm, T=1813 K
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Ja no segundo modelo (figura 10), a sequéncia foi: Al2Os -> Espinélio -
Ca0.6Al203 (CAB) = Ca0.2Al0s (CA2) > Oxidos liquidos = CaS. As principais

diferencas do modelo com Mg em relacdo ao modelo sem Mg é a auséncia de

Ca0.Al203 e a formagéo de espinélio mesmo com baixos teores de calcio.
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2.5.4 Obstrucéo da valvula submersa (clogging)

A obstrucdo da valvula submersa, também conhecida como clogging ou
lingotabilidade, se caracteriza pelo acumulo de Oxidos ou sulfetos solidos na
superficie interna da valvula submersa de material refratario. Em geral, este
problema esta associado a uma baixa temperatura de processamento do aco, que
diminui a solubilidade do oxigénio e do enxofre no aco. As inclusdes sélidas podem
ser as pré-existentes no banho liquido ou podem ser formadas pela reoxidacao do
aco, por exemplo, na regido de interface entre a haste tampéao e a valvula submersa
(figura 11). Estes depoésitos podem exigir a abertura da haste tampdo para
compensar a restricdo do fluxo de aco liquido para o molde e, em caso de arraste
pelo fluxo de aco liquido, podem causar defeitos do tipo macroinclusées no aco
solidificado (ZHANG, 2003; SILVA JUNIOR, 20009).

Figura 11. llustracdo de um distribuidor

Distribuidor Tubo longo

Vélvula submersa

Fonte: Adaptado de ZHANG, 2003

A figura 11 mostra um exemplo de processo em que 0 aco é transferido da panela
para o distribuidor através de um tubo longo refratario. Na posi¢cdo de queda do jato,
h&a um inibidor de turbuléncia e, ao lado, uma barreira no fundo do distribuidor para
promover um fluxo ascendente, de modo a favorecer o contato do aco com a escoria
de distribuidor e assim promover a captura de inclusdes. O aco do distribuidor é
transferido para o molde através de uma véalvula submersa refratéria e o controle do

fluxo de saida é feito através da haste tampé&o.
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2.5.5 Composicao quimica da escoria

A andlise da evolug¢do da composicdo quimica de escéria durante as operacoes
de fabricagdo do aco pode ser interpretada de modo a se estimar a absor¢cao das
inclusdes pela escoria. Além disso, podem ser feitas correlacdes entre a composicao
da escoria e das inclusdes para se estudar suas origens. Estes métodos, no entanto,
sdo complexos devido a dificuldade de se obter amostragens representativas e as
variagdes no equilibrio termodinamico (ZHANG, 2003).

Vérios diagramas de fase baseados em estudos experimentais e tedricos sao
apresentados no Slag Atlas (1995). O interesse por conhecer melhor as
propriedades das escoérias vém aumentando o uso de programas de termodinamica
computacional para obter dados mais precisos das fases formadas, fracdo de fase
liquida e sdlida, viscosidade e reacdes de equilibrio (BIELEFELDT; VILELA, 2014;
GUO, 2014). A figura 12 apresenta um exemplo de diagrama ternario obtido por

célculo termodinamico.

Figura 12. Diagrama pseudoternario CaO—-MgO-SiO2—Al203
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Fonte: BIELEFELDT, 2014

A figura 12 mostra um corte isotérmico do diagrama pseudoternario CaO-MgO—
SiO2—Al203 (C-M-S-A) obtida pelo programa FactSage 6.4 com alumina fixa em 20 %
a uma temperatura 1600 °C e presséo de 1 atm (BIELEFELDT; VILELA, 2014). Este
diagrama indica a regido liquida e as regides em que coexistem a fase liquida e o(s)

tipos de inclusdes, de acordo com as fracbes em massa dos oxidos.
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2.5.6 Microscopia Otica — Métodos ASTM E 45 e ISO 4967

A microscopia Otica consiste em examinar superficies polidas de amostras de ago
e quantificar as inclusdes por olho humano. Esta técnica apresenta limitacdes no que
se refere a inclusdes de geometria complexa e a dificuldade de detec¢do quando o
tamanho individual é muito pequeno (ZHANG, 2013). As normas ASTM E 45 e a ISO
4967 se baseiam nesta técnica e consideram a similaridade morfologica e néo
necessariamente a composi¢ado quimica das inclusdes. Na prética industrial, este é o
método mais tradicional para especificar os limites de aceitabilidade de inclusdes
nos agos.

O método I1ISO 4967 consiste em comparar o campo observado no microscopio
Otico com os diagramas paddes definidos na norma, levando em consideracéo cada
tipo de inclusdo separadamente. As imagens do diagrama correspondem a campos
quadrados de visualizagdo, cada um com uma area de 0,50 mm?, de um plano
longitudinal polido e observado a 100 vezes de aumento. De acordo com a forma e a
distribuicdo das inclusdes, os diagramas padrdes sao divididos em cinco principais
tipos, A, B, C, D e DS (figura 13), que representam os tipos e morfologias de
inclusdes mais comumente observados nos agos:

- Tipo A (sulfeto): particulas cinzentas individuais altamente maleaveis com uma
ampla gama de relagcbes de forma (comprimento / largura) e extremidades
geralmente arredondadas;

- Tipo B (alumina): numerosas particulas ndo deforméaveis, angulares, de baixa
relacdo de forma (geralmente <3), pretas ou azuladas (pelo menos trés), alinhadas
com direcéo da deformacéao;

- Tipo C (silicato): particulas cinzentas pretas ou escuras, altamente maleaveis,
com uma ampla gama de relacbes de forma (geralmente> 3) e extremidades
geralmente agudas;

- Tipo D (6xido globular): particulas ndo deformaveis, angulares ou circulares, de
baixa relacdo de forma (geralmente <3), pretas ou azuladas, distribuidas
aleatoriamente;

- Tipo DS (globular unico): circular, ou quase circular, de particulas Unicas com

diametro> 13 pm.
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Figura 13. llustracéo dos ti

pos de incluséo
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Fonte: Adaptado de MANDAL, 2015

A figura 13 ilustra os tipos de inclusao de acordo com a coloracéo e a morfologia.

Os tipos sdo subdivididos em série Fina e série Grossa, que podem ser
consultadas na tabela da norma, de acordo com as espessuras e minimas e
maximas. Os analistas metalograficos também podem utilizar os exemplos
ilustrativos de diagramas comparativos fornecidos como anexo da norma (figura 14).
Além disso, para cada tipo e série, as inclusdes sao classificadas em indices
numericos (niveis) que representam a somas de comprimentos para os tipos A, B e

C, o numero de ocorréncias para o tipo D, e o tamanho individual para o tipo DS.

Figura 14. llustracéo de classificagdo por quantidade e espessura
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Fonte: Adaptado de ISO 4967, 2013

Na ilustracédo da direita da figura 14, a classificacdo seria B 2,0 G, que informa se

tratar de uma incluséo do tipo alumina, nivel 2, da série grossa.
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A determinacdo do tipo e do nivel de inclusdes aplica-se em produtos apos
laminacdo ou forjamento, que em geral sdo materiais de partida para algum outro
processo produtivo. Durante a conformagdo de laminacdo ou forjamento, as
inclusbes de sulfetos tendem a se tornar alongadas na direcdo de conformacao,
enquanto que as inclusbes Oxidas mais duras e frageis tendem a se fragmentar.
Estas particulas fragmentadas tendem a prejudicar mais as propriedades do produto
final se comparadas com as inclusdes deformaveis de sulfetos (MANDAL, 2015)
Como a forma e a distribuicdo das inclusbes dependem do grau de reducao
aplicado, a comparacdo desta analise s6 pode ser realizada entre amostras com
deformacoes similares (ISO 4967, 2013).

2.5.7 Microscopia Otica — Método ASTM E2283

A microscopia Otica pelo método ASTM E2283, de andlise estatistica de
valores extremos, também consiste em examinar superficies polidas de amostras de
aco e quantificar as inclusbes por olho humano. De acordo com a norma, seis
amostras devidamente preparadas sédo analisadas em uma area de inspecao padrao
de 150mmz. A maior inclusdo de 6xido globular de cada area é identificada e medida.
As amostras sdo novamente lixadas e polidas para criar um novo plano de inspecéo
e este procedimento é repetido quatro vezes. Como resultado, obtém-se 24 valores,
gue sdo submetidos a um tratamento estatistico para estimar o tamanho maximo de
inclusdo que pode ser encontrado no volume total que estas amostras representam,
por exemplo, o lote de producéo, através de uma distribuicdo de Gumbel (CICUTTI;
CAPURRO, 2016).

Atkinson (2003) descreveu uma vasta revisdo sobre os métodos estatisticos.
Reffatti (2014) utilizou esta metodologia em um aco para aplicagcdo em rolamento
automotivo. Este método demanda um tempo longo para execucdo devido a
necessidade de preparar quatro vezes as seis amostras, e ao grande numero de
analises. Em geral, este método ndo costuma ser um dos requisitos especificados
pelos clientes, com excecdo daqueles que exigem ag¢os muito limpos, podendo ser

utilizados para fins de pesquisa e desenvolvimento de novos acos,
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2.5.8 Microscopia Eletrénica de Varredura

A microscopia eletrbnica de varredura permite a deteccdo de inclusdes
menores do que as visiveis no microscopio 6tico, fornece a composicdo quimica dos
elementos presentes e também uma visualizacdo tridimensional, desde que haja
uma preparacdo adequada da amostra, por exemplo, através da extracdo parcial por
eletrolise em solugcdo ndo aquosa (REN, 2014).

Os métodos de analise por MEV/EDS acoplados a programas de analise
automatizada de inclusdes permitem caracterizar uma grande quantidade de
inclusGes em um tempo curto. Este tipo de equipamento fornece informacdes sobre
quantidade, tamanho, composi¢cdo quimica e distribuicdo de inclusdes. Essas
informagdes podem ser analisadas de acordo com o tipo de processo e requisitos de
limpeza do aco (AHLBORG et al, 2003; CICUTTI; CAPURRO, 2016; HARRIS et al,
2015; PRETORIUS; OLTMANN; SCHART, 2013; YOSHIOKA; ROCHA;
BIELEFELDT, 2016). Entretanto, € necessario que a coleta e andalise dos dados seja
representativa, jA que em geral as amostras sdo uma pequena por¢cdo das corridas
em estudo.

Yang (2013) avaliou das caracteristicas das inclusées em um ac¢o baixo carbono,
acalmado ao aluminio durante o refino no forno-panela (FP), e tratado com calcio.
Dentre outros métodos de avaliacdo, o autor apresentou os resultados de analise de
microinclusfes através da combinacdo dois diagramas ternarios Al203—MgO—-CaO e
Al203—CaS—CaO para demonstrar a posi¢ao das inclusdes das corridas encontradas

em relacdo ao campo de inclusdes liquidas a 1873 K.

Figura 15. Evolucéo das inclusdes ao longo do refino secundario
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A figura 15 ilustra a evolucédo das inclusdes ao longo do refino secundario de uma
das corridas analisadas pelo autor, em que as inclusdes iniciais de alumina foram
convertidas em célcio-aluminatos liquidos e sulfetos de célcio ap6s o tratamento com
calcio e agitacdo com gas inerte (soft blowing).

Além disso, Yang (2013) avaliou os parametros estatisticos:

e Fracdo em area (ppm), obtida pela divisdo da area total das inclusdes
detectadas (um?) dividido pela area analisada (mm?);

e Densidade de inclusdes (n°’mm?), obtida pela divisdo do nimero total das
inclusdes detectadas dividido pela area analisada (mm?).

De acordo com os resultados obtidos pelo autor, a avaliacdo da fracdo em area é
mais adequada e precisa do que a densidade de inclusdes para quantificar as

inclusdes.

2.5.9 Inspecao por Ultrassom

No ensaio por ultrassom, pulsos sonicos de alta frequéncia séo aplicados a uma
peca por um cristal piezoelétrico. Tipicamente o transdutor e a peca sdo separados
por um meio acoplante como 6leo ou agua. Entre o intervalo entre 0s pulsos, 0
cristal detecta o eco de fundo ou os defeitos que interceptam os pulsos. Este modo
de reflexdo é conhecido como pulso-eco, no qual 0 mesmo transdutor atua tanto
como emissor quanto como receptor das ondas. Os resultados da inspe¢édo podem
ser visualizados através das amplitudes dos sinais, que representam a intensidade
da reflexdo e a posicdo do defeito. Desta forma, é possivel quantificar os defeitos,
assim como mapear a localizagdo dos mesmos (MANDAL, 2015).

A inspecdo 100 % em linha automatizada é realizada com transdutores de 2 a 5
MHz. Em geral, os clientes do setor automotivo especificam que a calibracdo destes
equipamentos seja realizada com barras contendo defeitos artificiais de 2 a 4 mm.

Para a detecgdo de inclusdes menores, foram desenvolvidos equipamentos com
frequéncias entre 10 e 100 MHz, capazes de detectar defeitos menores de 100 pum.
Entretanto, a medida que a frequéncia aumenta para detectar inclusées menores, a
profundidade de penetracdo do feixe sénico no material diminui. Além disso, o
ensaio se torna mais sensivel as imperfeicbes superficiais e a homogeneidade
estrutural (ATKINSON, 2003).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 ACO DIN 38MnSiVS6

O aco em estudo é o DIN 38MnSiVS6 microligado ao manganés — vanadio. Uma
das aplicacOes deste aco é o cubo de roda, figura 16, que faz parte do sistema de
suspensao automotivo. Esta peca funciona como suporte do disco de freio e também
serve para transmitir o torque da junta homocinética para as rodas do veiculo, dando

movimento para o mesmo. Nele estdo fixados os parafusos e o rolamento de roda.

Figura 16. Cubo de roda

Fonte: http://carkparts.com/

Uma etapa importante de fabricacdo deste tipo de peca automotiva € 0 processo
de usinagem apos o forjamento, a fim de conferir precisdo dimensional e melhorar o
acabamento superficial. Além disso, para que se obtenha uma microestrutura
homogénea apods forjamento e resfriamento controlado, € importante um refino de
grao austenitico adequado. A adicao de enxofre (S) e aluminio (Al) apresenta uma
funcdo importante para estes fins. O primeiro deve formar inclusbes deformaveis e
de sulfetos de manganés, que favorecem a quebra dos cavacos durante a usinagem.
J& o segundo, associado a teores adequados de nitrogénio, forma precipitados que
atuam como controladores do crescimento de grao austenitico.

Por outro lado, pelo ponto de vista de fabricacdo do aco em aciarias com
processo de solidificacdo por lingotamento continuo, a presenca destes dois
elementos (Al e S) é conhecida por provocar a formagédo de inclusbes que podem
levar a obstrucdo parcial ou total das valvulas de lingotamento, dando origem ao
fendbmeno conhecido como clogging (GUO, 2016; BIELEFELDT, 2009).


http://carkparts.com/
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A Tabela 1 apresenta as faixas de composicao tipica deste material. Além dos
elementos especificados na Tabela 1, ha uma especificacdo adicional de Al de 0,010

a 0,040 % em massa nas corridas deste estudo.

Tabela 1. Composicdo Quimica do aco DIN 38MnSiVS6 % em massa

Elemento C Si Mn P S Cr Mo Ni V N
Minimo 0,34 0,15 1,20 - 0,020 - - 0,08 0,010
Maéximo 0,41 0,80 1,60 0,025 0,060 0,30 0,08 0,20 0,020

Fonte: WEGST, 2013

3.2 PROCESSO DE PRODUCAO

Este estudo foi conduzido em uma planta siderdrgica que comercializa e produz
acos longos especiais destinados principalmente para o setor automotivo, um
mercado que possui especificagdes rigorosas em toda a sua cadeia de producao. A
seguir serdo descritas as etapas da fabricacado do aco DIN 38MnSiVS6 (figura 17) na

aciaria.
Figura 17. Etapas da fabricac8o na Aciaria
Refino Primario
Forno Elétrico
a Arco

.

Lingotamento
Continuo

Adigéo de fios
Flotagao de Inclusdes

Refino Secundario

Forno Panela Desgaseificagao
a Vacuo

Fonte: Adaptado de SILVA JUNIOR, 2009

O forno elétrico a arco (FEA), com capacidade de 70 toneladas, é carregado com
sucata ferrosa, ferro-gusa solido, cal calcitica e cal dolomitica. A fusdo ocorre pelo
acionamento dos eletrodos de grafita, havendo também a injecdo de oxigénio,
carbono e gas natural através do sistema COJET®. Nesta etapa de refino primario,

além da fusdo e descarburacdo, ocorre a desfosforacdo devido as condi¢Bes
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oxidantes e pela baixa temperatura de trabalho (reacdo exotérmica). Apds cerca de
60 minutos, 0 aco liquido é vazado para uma panela com capacidade de 65
toneladas. Durante este processo, ocorre a desoxidacao inicial, através da reacdo
com Al, SiC e ferro-ligas, tais como, FeSi e FeSiMn e também a formacdo de uma
nova escoria para a etapa de refino secundario composta por alumina, cal calcitica e
cal dolomitica. O FEA possui a tecnologia EBT (Eccentric bottom tap-hole), em que o
aco é vazado pela parte de baixo do forno, e por isso a transferéncia da escéria do
refino primario para a panela € minimizada.

A panela é transportada via carro panela e ponte rolante para a estacdo do forno-
panela (FP), onde sdo adicionados os redutores de escoria, geralmente FeSi e/ou
CaCo2. Nesta etapa sao retiradas uma prova de aco e outra de escoéria. A partir dos
resultados de composicdo quimica destas provas, sao adicionadas ligas e
escorificantes para o0 ajuste de composicdo quimica do a¢o e da escoria. O banho é
homogeneizado por agitacdo com argbnio e/ou nitrogénio e € feito o ajuste da
temperatura através do acionamento dos eletrodos de grafita.

Apos aproximadamente 30 minutos, é realizada uma nova amostragem de aco e
de escéria para um novo ajuste de composicdo quimica. Apdés a homogeneizacdo
final das ligas e atingimento da temperatura objetivada, em torno de 30 minutos
depois da amostragem descrita anteriormente, a panela é transportada até a estacao
de desgaseificacdo a vacuo (VD/VOD) para remocdo dos gases dissolvidos, em
especial o hidrogénio (CICUTTI; CAPURRO, 2016).

Durante toda a etapa de refino secundario e desgaseificacéo a vacuo, é esperado
gue as inclusbes presentes no ac¢o liquido sejam continuamente removidas para a
escoria (RIYAHIMALAYERI, 2013). ApGs aproximadamente 30 minutos desde o
momento do fechamento da camara até a sua abertura, é retirada uma nova amostra
de aco e de escoria para o Ultimo ajuste de composi¢cdo quimica do aco. Apoés isso,
sao feitas as adicOes, em sequéncia, de fios de aluminio, calcio-silicio e enxofre.

O processo segue pelo transporte da panela até a torre do lingotamento continuo,
abertura da panela através de valvula gaveta e preenchimento do distribuidor, com
capacidade de 16 toneladas, e inicio do lingotamento continuo em trés veios. Desde
0 momento da abertura da camara de vacuo até a abertura da panela, o aco é
constantemente homogeneizado com a injecdo de gas inerte para promover a
homogeneizacdo quimica e térmica, além da flotagdo das inclusGes. Nesta etapa, é

importante que a vazao de injecdo de gas inerte seja baixa para evitar a exposi¢ao
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do aco ao ar atmosférico (GUO, 2014). Minutos antes da abertura da panela, o
distribuidor é inertizado com argbnio para expulsar o ar atmosférico das primeiras
corridas de uma sequéncia. A transferéncia do aco para o distribuidor é feita através
de um tubo refratario para evitar o contato direto do aco liquido com o ar
atmosférico, e a conexao entre a valvula gaveta da panela e o tubo refratario possui
uma “selagem” com gas argbnio a fim de evitar a reoxidacdo (YANG, 2015). O aco
do distribuidor é protegido contra reoxidacdo com uma cobertura de escéria sintética
e contra perdas térmicas com palha de arroz calcinada. O distribuidor também
possui um inibidor de turbuléncia na posicdo em que o jato de aco chega da panela
e uma geometria desenhada para modificar as linhas de fluxo do aco liquido, e
assim promover a flotagdo das inclusbes remanescentes. A transferéncia de aco do
distribuidor para os moldes, em trés veios, € realizada através de vélvula submersa,

e o controle do fluxo de aco é feito através de haste tampao.

3.2.1 Estudos prévios

Em uma avaliacdo preliminar, foi identificado que o aco 38MnSiVS6 apresentava
problemas de lingotabilidade e, em alguns casos, ocorréncias de sucateamento
devido a deteccao de macroinclusdes no equipamento de ultrassom das linhas
automatizadas de inspecdo. Nesta etapa, foram encontrados alguns indicios de
correlacdo existente entre os problemas de lingotabilidade com uma densidade
maior de inclusdes do tipo sulfeto de calcio nas amostras de aco e, a0 mesmo
tempo, com menor fracdo liqguida na escoéria (YOSHIOKA; ROCHA; BIELEFELDT,
2016).

3.2.2 Corridas avaliadas

Este estudo foi aplicado em trés corridas (C1, C2 e C3), sendo que a corrida C1
foi produzida isoladamente e as corridas C2 e C3 foram produzidas no mesmo
sequencial. A corrida C1 foi produzida conforme os procedimentos usuais e as
corridas C2 e C3 foram produzidas com duas modificacées, a fim de avaliar a
hipétese de melhoria da lingotabilidade e da limpeza do aco:

Alteracdo da etapa de adicdo de enxofre, usualmente realizada apds a
desgaseificacdo a vacuo, passando para o inicio do refino secundério, apés a
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desoxidacao inicial no forno panela. O objetivo desta modificacdo foi verificar a
evolucdo da composicado quimica e da quantidade de inclusbes de sulfetos de célcio
em relacdo ao processo padréo.

Reducdo da quantidade de fio de célcio-silicio apds a desgaseificacdo a vacuo,
motivada pela constatacao de que as corridas com problemas de lingotabilidade no
estudo prévio apresentaram teores de calcio acima da curva de precipitacao de CaS
na janela de lingotabilidade.

O aco foi solidificado em moldes de secado quadrada de 155 mm de lado. Os
tarugos foram reaquecidos na laminacdo em um forno e laminados para barras
redondas de 44,45 mm de diametro. O grau de reducao, que € a razao entre a area
da secdo de barra laminada e a area da secéo de tarugo, foi de 15:1.

A Tabela 2 apresenta esquematicamente as amostras e as andlises realizadas.
Para um entendimento do processo de formacdo e modificacdo das inclusdes, foram
coletadas amostras ao longo das etapas de processamento na aciaria (forno-panela,

desgaseificacdo a vacuo e distribuidor) e em amostras de barras laminadas.

Tabela 2. Amostras e analises

Etapa Forno Forno- Desgaseificacéo a vacuo Distribuidor Barra
Elétrico Panela laminada
Identificacao FP VD1 VD2 VD3 DT1 DT2 BR
> > > > > —>

Tempo (min) 0 60 20 30 20 30 20
CQ aco e} o o o o (¢} (¢}
CQ escoéria (0] X (@] X X X X
Temperatura (0] O O (@) (@) O X
Inclusdes (ASPEX) X X X (0] X (0] (0]
Inclusdes (ISO 4967) X X X X X X (@)
Inclusdes (ASTM E2283) X X X X X X (@)
Ultrassom por imerséo X X X X X X (@)

X = amostra ndo analisada O = amostra analisada

A descricéo a seguir detalha os momentos de amostragem da Tabela 2:

FP: Antes do ultimo ajuste de composi¢édo quimica no forno-panela.

VD1: Na chegada da panela na estacdo de desgaseificacdo, antes do vacuo.
VD2: ApOs vacuo, logo apoés a abertura da camara de vacuo.

VD3: Apos adicdo de fios (Al, CaSi e S) e flotacdo das inclusdes.

DT1: Inicio do lingotamento.

DT2: Fim do lingotamento.

BR: Barra laminada.
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A amostra FP foi retirada apos 60 minutos do vazamento do aco do FEA, apos a
desoxidacao inicial e o primeiro ajuste de composi¢do quimica do aco e da escoéria.
Era possivel uma amostragem anterior, mas optou-se por ndo inclui-la neste estudo.
A amostra VD1 foi retirada 20 minutos depois da amostra FP, apds o ultimo ajuste
de temperatura e composicdo quimica do aco e da escoéria, na chegada da panela
na estacdo de desgaseificacdo, antes do fechamento da camara vacuo. A amostra
VD2 foi retirada apds a intensa agitacdo do banho para remocdo de gases e a
interacdo do aco com a escoéria durante a operacdo de vacuo, logo apos a abertura
da camara de vacuo. A amostra VD3 foi coletada apés adicéao de fios e flotacdo das
inclusdes. As amostras DT 1 e DT2 foram retiradas do distribuidor, depois de 8 e 24
minutos da abertura da panela. As amostras BR foram coletadas aleatoriamente das

barras, apos a laminacao dos tarugos.

3.3 EQUIPAMENTOS UTILIZADOS E RESULTADOS AVALIADOS

As corridas deste estudo foram caracterizadas através de alguns dos métodos
diretos e indiretos de avaliagdo dos parametros de processamento e de limpeza dos
acos: composicdo quimica de aco e de escéria, temperatura de processamento,
simulacdo termodinamica para avaliacdo das escoérias, correlacdo da fracéo liquida
da escoéria obtida por calculo termodindmico e a abertura da haste tampao,
posicionamento das corridas nas janelas de lingotabilidade obtidas por calculos
termodinamicos, analise de microinclusées pelo método I1ISO 4967, ASTM E2283 e
por MEV/EDS e de macroinclusdes por ultrassom por imerséao.

3.3.1 Composicdo quimica do ago

As amostras de aco liquido foram coletadas com amostradores de agco sem
desoxidante do tipo pirulito do fabricante Heraeus Electro-Nite. Este tipo de
amostrador foi escolhido porque os amostradores comuns podem conter Al ou Zr
para desoxidar o aco, que podem mascarar a analise de microinclusbes e de
oxigénio total. Ja nas barras laminadas, foi escolhida uma porcao aleatéria da
corrida, e uma sec¢ao de aproximadamente 30 x 30mm foi recortada a meio raio.

A composicao quimica foi obtida nos seguintes equipamentos:
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Espectrdmetro de emissdo Otica, do fabricante ARL, modelo 4460, para as
analises de composicdo quimica das amostras de aco, exceto C, S, N e O;

Determinador simultaneo de Carbono e Enxofre da fabricante LECO, modelo CS-
444LS;

Determinador simultaneo de Nitrogénio e Oxigénio da fabricante LECO, modelo
TC-436.

As andlises nestes equipamentos foram realizadas no laboratério da industria,
seguindo os procedimentos internos de rotina estabelecidos, com os devidos

cuidados de preparacao e calibragéo.

3.3.2 Temperatura

A medicdo da temperatura do aco liquido foi realizada através de termopares de
imersdo no forno-panela e de medidores continuos no distribuidor, do fabricante
Heraeus Electro-Nite. Nas corridas deste estudo, as temperaturas foram
monitoradas ao longo de todo o processo na aciaria para avaliar seus efeitos nas

caracteristicas das escarias, na lingotabilidade do aco e nas inclusdes formadas.

3.3.3 Janelas de lingotabilidade

A composicdo quimica das amostras de aco e as temperaturas da etapa de
lingotamento (DT2) foram utilizadas para avaliar a posicédo das corridas deste estudo
em janelas de lingotabilidade de um relatorio de estudo anterior realizado em um ago
similar, em uma parceria da industria com o Laboratorio de Siderurgia da UFRGS,
obtidas por calculos termodindamicos atraves do programa FactSage 6.4.
(LABORATORIO DE SIDERURGIA, 2013). De acordo com Bielefeldt (2009), para o
calculo das janelas liquidas, foram utilizados os bancos de dados de solucbes
FToxid-SLAGA (para os 6xidos e CaS) e o FSstel-FE-L (para o aco) no médulo
Equilib. Os dados de entradas para as simulacdes foram: a média da composicéo do
aco (incluindo oxigénio total) no distribuidor e a temperatura objetivada de
lingotamento. Os limites da janela liquida foram determinados antes dos calculos,
sendo:

e Curva inferior - inclusées com no minimo 35 % CaO. Considera-se o inicio da

formacéao de fase liquida nas inclusdes.
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e Curva superior - inclusées com no maximo 5 % CasS. Considera-se o limite

superior da janela liquida, onde inicia a formagéo de CaS solido nas inclusdes.

3.3.4 Lingotabilidade

O controle do fluxo de aco do distribuidor para o molde, de cada um dos trés
veios, é efetuado através de uma haste tampé&o, que é posicionada sobre o colo da
valvula submersa. A altura desta haste tampdo de cada um dos trés veios é
monitorada de forma independente durante todo o tempo de lingotamento. Os dados
sao registrados no programa Aspen Process Explorer V8.0, e é possivel avaliar a
lingotabilidade do aco através da variagdo entre a altura final e a inicial.

Neste estudo, foi utilizada a informacéo de variacdo média dos trés veios entre o
final e o inicio do lingotamento, aos 24 e aos 8 minutos apés a abertura da panela. O
registro de altura da haste tampéao é feito em milimetros, mas para a apresentacao
dos resultados deste estudo, convencionou-se uma escala de 0 a 100 %, sendo que
100 % corresponde a uma abertura de haste tampéao tipica, da industria em que
estudo foi conduzido, em que ocorre a obstrugéo total dos veios e que provocam a

interrupg&o do lingotamento.

3.3.5 Composicado quimica da escoria

A composicdo quimica das amostras de escoria das etapas de refino e
desgaseificacdo a vacuo foi obtida via fluorescéncia de raios-x do fabricante Philips,
modelo PW2600. Estes dados foram utilizados para avaliar seus efeitos na
lingotabilidade do aco e nas inclusbes formadas e também serviram como dados de
entrada para os calculos termodinamicos. As foram realizadas no laboratério da
industria, seguindo os procedimentos internos de rotina estabelecidos, com os

devidos cuidados de preparagéao e calibracéo.
3.3.6 Simulacao termodinamica das escorias
A composicao quimica das amostras de escoéria e as temperaturas da etapa de

desgaseificacdo a vacuo (VD2) foram utilizados para avaliacdo das corridas em

relacdo a um corte isotérmico do diagrama pseudoternario CaO-MgO-SiO2—Al203
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(C-M-S-A) obtida pelo programa FactSage 6.4 disponivel na literatura (BIELEFELDT;
VILELA; HECK, 2014), que foi calculada a partir de uma escoria similar ao do aco
em estudo.

Além disso, a composicdo e temperatura das escoérias foram utilizadas como
dados de entrada para os calculos de fracdo sélida, fracdo liquida e viscosidade
efetiva feitas no programa FactSage 6.4, moédulos Equilib e Viscosity, do Laboratorio
de Siderurgia da UFRGS. No modulo Equilib, os bancos de dados aplicados foram o
FACT-FactPS (substancias puras estequiométricas) e FACT-FToxid (Oxidos e
enxofre). Os resultados obtidos foram correlacionados com a abertura da haste

tampéao.

3.3.7 Andlise de microinclusdes por microscépio 6tico

Amostras de barras laminadas recortadas a meio raio foram lixadas e polidas na
secdo longitudinal conforme recomendacdes do guia de preparagcdo de amostras
metalograficas, ASTM E3, e procedimentos internos da inddstria em que este estudo
foi conduzido. As analises foram realizadas em microscépio 6tico da fabricante
Olympus, modelo BX60M.

A analise de microinclusdes pelo método ISO 4967, muito parecida com a ASTM
E 45, é amplamente utilizada para a avaliacao da limpeza dos acos, sendo um dos
requisitos especificados pelos clientes. Nesta analise sdo avaliadas as quantidades,
tamanhos e distribuicbes de sulfetos, aluminas, silicatos e 6xidos globulares. Ja na
analise pela norma ASTM E2283, comumente utilizada para fins de pesquisa e
desenvolvimento de novos acos, sdo analisados somente os 6xidos globulares e,
através de calculos estatisticos, obtém-se o tamanho maximo estimado de incluséo
que pode ser encontrado em uma grande area ou volume de aco. A finalidade
destas analises foi de verificar se estes métodos seriam suficientes para avaliar a

limpeza do ago e se poderiam explicar as diferencas na lingotabilidade das corridas.
3.3.8 Andlise de microinclusdes por MEV/EDS (ASPEX)
As amostras foram preparadas por lixamento e polimento metalografico conforme

recomendacfes da ASTM E3, e procedimentos internos da industria em que este

estudo foi conduzido. Uma &rea de aproximadamente 80mm? foi analisada em
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microscopio eletrénico de varredura, acoplado a um espectrdbmetro de energia
dispersiva (MEV/EDS) com um sistema automatizado de andlise e classificacdo de
inclusGes, do fabricante FEI, modelo Aspex Explorer, conforme a figura 18. As

inclusdes foram analisadas conforme detalhamento no Apéndice 1.

Figura 18. MEV/EDS - Aspex Explorer

Os dados das particulas detectadas e classificadas pelo equipamento
automatizado foram processados conforme descrito no Apéndice 2. A quantificacéo
das inclusbes em fracdo em éarea (ppm) foi realizada para identificar a presenca de
espinélio (MgO.Al203) e sulfeto de calcio (CaS), que sao os tipos mais comuns de
inclusBes encontradas nos depdsitos de obstrucdo das valvulas submersas (GUO,
2016; BIELEFELDT, 2009).

Uma forma interessante de interpretacdo dos resultados € através do uso de
diagramas ternarios combinados, no qual sdo plotados o0s pontos mais
representativos de acordo com os trés elementos encontrados em maior abundancia
(YANG, 2015, HARRIS, 2015). Neste trabalho, os resultados obtidos foram
processados e as inclusdes selecionadas foram plotadas em uma combinacao de
dois diagramas ternarios: sistema CaO-Al203-MgO (CAM) e CaO-CaS-Al203 (CSA).
Esta combinagédo de diagramas ternarios € capaz de representar os principais tipos
de inclusbes solidas que podem se formar nos acos com altos teores de enxofre e
aluminio. Os tipos de inclusdes que se pretende identificar no ternario CAM sao:
alumina (Al203), célcio-aluminatos (xCaO-yAl203) e espinélio (MgO.Al203). No
diagrama CSA espera-se verificar se as inclusdes do tipo sulfetos de calcio (CaS)
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encontradas estdo posicionadas nas regifes de inclusbes liquidas ou sdlidas a
1600°C.

As particulas encontradas foram sobrepostas aos diagramas ternarios
disponiveis na literatura: CaO-Al203-MgO (SLAG ATLAS, 1995) e CaO-CaS-Al203
(REN, 2014), conforme ilustrado na figura 19.

Figura 19. Sistemas CaO-Al203-MgO (CAM) e CaO-CaS-Al.03 (CSA) da literatura

S © & A & & ¥ o & &
CaS X & & o o o o o o o 0 ALO;
S

Cao -._\;‘ .‘.:v. .~" ‘.‘ Y K& k3 "‘ i ~'... -". " o

Fonte: Adaptado de SLAG ATLAS, 1995 e REN, 2014

A regido indicada em azul na figura 19 representa a regido de inclusdes
liguidas a 1600°C. O diagrama CaO-Al203-MgO 19 apresenta as isotermas, no qual
se destacam, na linha binaria CaO-Al20s, o calcio-aluminato 12Ca0.7Al203 (C12A7),
gue € o composto de menor temperatura de fusdo e, na linha binaria Al203-MgO, o
espinélio Al203.MgO (MA). No diagrama CaO-CaS-Al203, quando ndo ha enxofre na
inclusdo, o mesmo ponto de formacdo do C12A7 é representado na linha binaria
Ca0-Al203 no ponto com fracdo molar de 0,46 de CaO. As demais regides deste
diagrama sao compostas de inclusdes complexas semissolidas a 1600°C.

Neste mesmo equipamento de MEV/EDS foi realizado o mapeamento de
elementos quimicos de uma inclusdo. Inicialmente sdo feitas algumas analises
pontuais de forma manual para identificar os elementos presentes em maior
guantidade e depois se definem cores diferenciadas por elemento quimico, a fim de

identificar, de forma qualitativa, 0s compostos que estdo presentes na inclusao.
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3.3.9 Analise de macroinclusdes em ultrassom

Amostras de barras laminadas com 400 mm de comprimento foram coletadas de
porcbes aleatorias das corridas. Inicialmente as amostras foram tratadas
termicamente a fim de homogeneizar a microestrutura, através de um ciclo de
normalizacdo, que consistiu em: aquecimento até 860°C a uma taxa de 0,1°C/s -
patamar de 1 hora - resfriamento lento até a temperatura ambiente a uma taxa de
0,05 °C/s. Depois disso, as amostras foram usinadas para minimizar os ruidos no
eco de entrada durante a inspecdo, de modo que se obtivesse uma rugosidade
média maxima de 6,3 Ra.

A inspecao em ultrassom por imerséao foi realizada no equipamento do fabricante
KrautkrAmmer, modelo UPR4, com o cabecote de 8,95mm e frequéncia de 10 MHz,
capaz de detectar inclusdes a partir de 290 um. Entretanto, inclusées menores
podem ser detectadas, por exemplo, se as inclusées forem compactas e a incidéncia
do feixe sonico resultar em um eco de defeito alto. A inspegéo foi realizada conforme
a norma SEP 1927 e os resultados foram expressos pelo indice de severidade
(mm/dm3), no qual a soma do comprimento de todos os defeitos é dividida pelo
volume inspecionado. Este tipo de inspecdo em geral ndo € exigido pelos clientes do
segmento automotivo, exceto para aplicagdo em rolamentos.

Os lotes producédo industriais de barras laminadas das corridas deste estudo
foram 100 % inspecionadas na linha de inspecdo automatizada por ultrassom
rotativo composto por 6 cabecotes de 7 MHz, do fabricante Nutronik/GE, modelo
ROTA 90. A inspecéo foi realizada conforme os requisitos especificados pelo cliente
e seguindo os procedimentos internos de calibragéo e inspecéo.

Para este estudo, a inspec¢éo pelos dois tipos de equipamento foi realizada para
fins comparativos entre as corridas testadas. Os dois métodos se diferenciam
principalmente pela frequéncia de inspecdo, sendo que o primeiro equipamento é
capaz de detectar inclusbes menores, porém exigem uma preparacao prévia das

amostras, que pode ser demorada.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados e discussdo das corridas
analisadas neste estudo: composi¢do quimica de aco e de escoéria, temperatura de
processamento, simulacado termodinédmica para avaliacdo das escérias, correlacdo
da fracdo liquida da escéria obtida por calculo termodinamico e a abertura dos
tampdes, posicionamento das corridas nas janelas de lingotabilidade obtidas por
calculos termodindmicos, analise de microinclusdes pelo método ISO 4967, ASTM
E2283 e por MEV/EDS e de macroinclusdes por ultrassom por imerséao.

4.1 COMPOSICAO QUIMICA FINAL DAS AMOSTRAS DE ACO

A Tabela 3 mostra a composicdo quimica média das duas amostras de aco
retiradas no distribuidor (DT1 e DT2) de cada corrida analisada. A corrida C1 foi
produzida isoladamente e as corridas C2 e C3 foram produzidas no mesmo

sequencial, com as modificagdes descritas no item 3.2.

Tabela 3. Composicdo quimica média das amostras de aco (%)

CORRIDA C Si Mn P S Cr Ni Mo Vv Ti Al Cu N2 Ca [0}
C1 036 064 133 0,023 0039 014 0,0 003 0,10 0,016 0,014 0,23 0,0110 0,0012 0,0015
Cc2 038 064 133 0,016 0,048 0,15 0,08 002 0,08 0,016 0,014 0,19 0,0109 0,0009 0,0013
Cc3 037 o063 135 0,017 0052 0,15 0,20 0,03 0,09 0,017 0,013 0,18 0,0131 0,0008 0,0016

Os teores de P, Ni, Mo e Cu sé&o residuais da carga de sucata, ferro-gusa e
ferroligas; isto €, ndo foram adicionados intencionalmente.

C, Si, Mn, Cr, V e Ti foram ajustados na etapa de refino secundario e os teores
finais atenderam as faixas especificadas na norma de produc¢ao deste aco.

A evolugcdo dos teores de N, S, Al, Ca e O serédo detalhados nos capitulos
seguintes, pois estes sao o0s principais elementos relacionados a limpeza

inclusionaria.
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A figura 20 mostra o teor de nitrogénio das corridas analisadas

Figura 20. Quantidade de nitrogénio no aco
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FP VD1 VD2 VD3 DT1 DT2 BR
——C1 133 132 120 120 125 131 123
—-C2 93 101 95 101 109 108 99
——C3 112 132 127 133 138 130 134

O teor de nitrogénio em torno de 100 ppm foi obtido através de adicao intencional
controlada de gas de nitrogénio nas etapas de refino e desgaseificacdo a vacuo para
atender a especificacdo desse aco, com 0 objetivo de obter uma microestrutura com
grao refinado através da formacéo de nitretos em contornos de gréo.

A intencdo da analise deste elemento em todas as etapas de producao foi de
avaliar o pick-up entre o aco da panela (VD3) e do distribuidor (DT1), ja que este &
um indicativo de reoxidacdo da corrida ao entrar em contato com o ar atmosférico
(ZHANG, 2003; SILVA JUNIOR, 2009; YANG, 2015).

Observa-se que o pick-up entre as provas VD3 e DT1, foi de 5, 8 e 5 ppm para as
corridas C1, C2 e C3, respectivamente. Este valor estd em conformidade com os
valores de literatura, estando abaixo de 10 ppm (ZHANG, 2003), indicando que nao
houve problema de reoxidagcdo durante a passagem de aco da panela para o

distribuidor.
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A figura 21 mostra o percentual de enxofre no aco das corridas analisadas.

Figura 21. Quantidade de enxofre no aco
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Na analise de enxofre, uma diferenca de até 0,005 % entre as amostras €
considerada aceitavel devido aos desvios de reprodutibilidade do método de anélise
e a heterogeneidade das amostras, conforme descrito na norma SAE J409.

Na corrida C1, ndo se observou uma diferenca significativa do teor de enxofre
entre as amostras FP e VD2. Nesta corrida, foram adicionados 0,70 kg/t de fio de
enxofre ap6s a amostra VD2, seguindo a pratica usual de producdo deste tipo de

7

aco, em que adicdo de enxofre é realizada apds a etapa de desgaseificacdo a
Vacuo.

Neste estudo, a adicdo de enxofre nas corridas C2 e C3 foi realizada no inicio do
processo de refino, antes da amostra FP, de 0,60 kg/t. Na corrida C2, o teor de
enxofre na amostra FP foi de 0,072 % e diminuiu para 0,060 % na amostra VD1 e
para 0,050 % na amostra VD2, se mantendo constante apds esta etapa. Entre a
amostra FP e VD2 ocorreu uma dessulfuracéo total de 0,022 %. Na corrida C3, o
teor de enxofre na amostra FP foi de 0,063 % e diminuiu para 0,053 % na amostra
VD1, se mantendo constante apds esta etapa. Entre a amostra FP e VD1 ocorreu
uma dessulfuracédo total de 0,010 %. Uma das hipoteses para esta diferenca de
dessulfuracdo pode ser a caracteristica das escorias da etapa FP, a ser discutida no
capitulo 5.5, em que a corrida C2 apresentou uma basicidade binaria CaO/SiO2 mais
alta, de 2,2 contra 2,0 na corrida C3. Apesar dessa diferenca de dessulfuracao

observada nas etapas FP e VD1, pode-se afirmar que, sob o ponto de vista de
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atendimento da faixa especificada na norma de producéo deste aco, o resultado de

ambas as corridas foi satisfatorio.

A figura 22 mostra o percentual de aluminio no ago das corridas analisadas.

Figura 22. Quantidade de aluminio no ago
ALUMINIO (%)
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Na analise de aluminio, uma diferenca de até 0,004 % entre as amostras €
considerada aceitavel devido aos desvios de reprodutibilidade do método de analise
e a heterogeneidade das amostras, conforme descrito na norma SAE J409.

A desoxidacao inicial foi feita com ligas de ferro-manganés, ferro-silicio-manganés
e carbeto de silicio, no inicio da transferéncia do aco do forno elétrico a arco para o
forno-panela. O estado de oxidacéo inicial, medida antes do a¢o ser vazado do forno
elétrico a arco, ficou entre 400 e 600ppm de oxigénio ativo para as corridas deste
estudo.

A adicdo de aluminio nas trés corridas foi realizada apés a amostra VD2, de 0,10
kglt, visando atender a faixa especificada no produto final. E esperado que parte do
aluminio adicionado apo0s a desgaseificacdo a vacuo reaja com 0 oxigénio ativo
remanescente no banho liquido, formando alumina, que posteriormente é
transformada em calcio-aluminato através da reacédo com o CaSi (ABRAHAM, 2013;
BARTOSIAKI, 2015). Ao final da desgaseificacdo a vacuo, durante a etapa de adicao
de fios, o banho liquido é agitado com inje¢do de gés inerte com uma vazao abaixo
de 30NL para promover a flotacdo e remocao das inclusées pela escoria. Esta vazao
estd em conformidade com os valores encontrados na literatura (GUO, 2014).

Observa-se que o teor de aluminio foi muito similar entre as corridas analisadas em
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todos os momentos de amostragem e a composicao quimica final atendeu as faixas

especificadas na norma de producéo deste aco.

A figura 23 mostra o percentual de calcio das corridas analisadas.

Figura 23. Quantidade de célcio no aco
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O calcio é um elemento ndo especificado pela norma do produto final. Ele é
adicionado para fins de modificacdo das inclusdes de alumina para melhoria da
lingotabilidade. Nas trés corridas deste estudo, o calcio foi adicionado apds o
aluminio, antes da amostra VD3, sendo de 0,2 kg/t de CaSi na corrida C1 e de 0,1
kg/t nas corridas C2 e C3. A adicdo menor nestas duas Ultimas corridas foi
intencional, a fim de verificar os efeitos na lingotabilidade e na limpeza do aco,
conforme estudo prévio (YOSHIOKA; ROCHA; BIELEFELDT, 2016). Na amostra
VD3, o teor de calcio da corrida C1 foi de 23 ppm, chegando a 10 ppm na amostra
BR. O teor de calcio no a¢o da corrida C2 foi de 14 ppm na amostra VD3, chegando
a 8 ppm na amostra BR. O teor de calcio no aco da corrida C3 foi de 11 ppm na
amostra VD3, chegando a 8 ppm na amostra BR. Estas informacgdes dos teores de
calcio serdo abordadas nos capitulos posteriores sobre janelas de lingotabilidade e
analise de inclusdes.

A figura 23 também mostra que os teores de célcio das corridas C2 e C3 nas
etapas FP, VD1 e VD2 sdo menores do que na C1. Isto pode ter ocorrido devido a
adicdo de enxofre antes da amostra FP, que pode ter consumido parte do calcio do

aco na reacao de dessulfuracao.
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A figura 24 mostra o teor de oxigénio total das corridas analisadas.

Figura 24. Quantidade de oxigénio total no aco
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O teor de oxigénio total reduziu significativamente entre a etapa de refino (FP) e
imediatamente apds a desgaseificacdo a vacuo (VD2) devido a interacdo do aco
com a escoria. Na amostra VD3 das corridas C1 e C2 observa-se um aumento do
oxigénio total. E esperado que haja uma certa variagdo no teor de oxigénio total
apos a adicdo dos fios (VD3), ja que esta injecdo provoca turbuléncia devido a alta
pressdo de vapor que se forma nos instantes iniciais das reacdes (YANG, 2015).

Nas amostras DT1 e DT2 retiradas no distribuidor, o oxigénio total se manteve
baixo, até mesmo nas corridas C1 e C2 que apresentaram um aumento na etapa
anterior (VD3), indicando que a etapa de flotacdo das inclusdes apos o tratamento
com célcio foi eficiente, que houve uma boa prote¢do contra reoxidacdo durante a
passagem de aco da panela para o distribuidor, e que a escoria de cobertura do aco
no distribuidor, que € composta por uma camada de calcio aluminato e silica, foi

efetiva contra reoxidacgao.
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4.2 TEMPERATURA DE PROCESSAMENTO

A figura 25 mostra as temperaturas das corridas analisadas.

Figura 25. Temperaturas das corridas (°C)

TEMPERATURA (°C)
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—A—C3 1637 1675 1625 1609 1556 1544

A Ultima etapa de aquecimento das corridas € realizada na etapa do forno-panela.

Para cada corrida, é feito um calculo da temperatura liquidus de acordo com a
composicdo quimica do aco e das perdas térmicas estimadas: tempo de
desgaseificacdo a vacuo, tempo até o momento do lingotamento, entre outros.

A temperatura da amostra VD1, na chegada da panela a estacdo de
desgaseificacdo a vacuo foi a maior de todas, pois 0 aquecimento foi mantido ligado
apos a amostra FP. Entdo, a partir da amostra VD1 até a amostra DT2 se observa a
gueda gradativa da temperatura até o final do lingotamento, em que se objetivou
1540 °C.

A temperatura das corridas Cl1 e C2 foi similar em todas as etapas de
processamento. Ja a corrida C3 apresentou aproximadamente 10 °C a menos em
relacdo as duas primeiras corridas, possivelmente devido a uma diferenca nas
regras de calculo de perdas térmicas, ja que as corridas C1 e C2 foram primeiras de
sequencial e a corrida C3 foi a segunda do sequencial. Esta temperatura menor da
corrida C3 pode influenciar em uma pior lingotabilidade ou em um ndamero maior de
inclusdes no produto final, uma vez que a temperatura afeta as reagcoes de formagao
de inclusbes e também as propriedades das escérias (ZHANG, 2013; BIELEFELDT,

2005). Ver comentarios adicionais no capitulo 4.4.
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4.3 JANELAS DE LINGOTABILIDADE

A figura 26 mostra as janelas de lingotabilidade obtidas através de simulag&o
termodinamica no programa FactSage para um aco DIN 38MnSiVS6, similar ao ago
em estudo, com a composicdo apresentada na Tabela 4 (LABORATORIO DE
SIDERURGIA, 2013).

Tabela 4. Composicao quimica do ago DIN EN 38MnSiVS6 utilizada para o calculo de janela de
lingotabilidade

C Si Mn S Cr Ti N Al Ca O total
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (ppm)  (ppm)
0,39 0,60 1,45 0,047 0,15 0,018 0,015 0,011 8,1 12,3

Fonte: LaSid, 2013

As janelas foram calculadas para as temperaturas de 1500, 1530 e 1560 °C. A
faixa de aluminio foi de 0,005 até 0,015 %, enxofre nos teores de 0,040; 0,047 e
0,055 % e oxigénio total de 12 ppm. A figura 26 ilustra as curvas para a temperatura
de 1560°C.

Figura 26. Janelas de lingotabilidade do aco DIN 38MnSiVS6
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Fonte: LaSid, 2013

As curvas inferiores representam o inicio da formagéo de inclusGes de calcio-
aluminatos soélidos com no minimo 35 % CaO e as curvas superiores representam o
limite superior da janela liquida, onde se inicia a formacao de sulfeto de célcio sdlido
nas inclusées, com no maximo 5 % Cas.

Para representar a posicdo das corridas deste estudo, foram consideradas as
composi¢cbes quimicas da amostra DT2, que representa o meio da etapa do
lingotamento. A Tabela 5 mostra a composi¢do quimica de aluminio, célcio, enxofre

e oxigénio total da amostra DT2 para as corridas C1, C2 e C3.
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Tabela 5. Composicao quimica de Al, Ca e S na amostra DT2

CORRIDA Al (ppm) Ca (ppm) S (%) O (ppm)
C1 140 11 0,040 17
c2 140 8 0,045 11
C3 130 7 0,053 14

A corrida C1 foi representada na janela com 0,040 % de enxofre, conforme
figura 27.

Figura 27. Sobreposicéo da corrida C1 na janela de lingotabilidade — S = 0,040 %
T=1560°C; S = 0,040%; Ototal =12 ppm
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Fonte: Adaptado de LaSid, 2013

Observa-se que o teor de calcio estd em excesso, pois 0 ponto que representa a
corrida C1 esta sobre a linha de formacdo de sulfeto de calcio sélido, acima da
janela de inclusdes liquidas, podendo ocasionar a precipitagdo de inclusées solidas.
Entretanto, o oxigénio total da corrida C1 foi de 17 ppm, isto €, 5 ppm a mais do que
nesta janela de lingotabilidade. Para teores maiores de oxigénio total, a janela
calculada se desloca para cima (HOLAPPA, 2003; BIELEFELDT, 2015) o que indica
gue o teor de célcio provavelmente estaria dentro da janela de inclusdes liquidas.

A figura 28 mostra a representacdo das corridas C2 e C3 na janela de
lingotabilidade com 0,047 % de enxofre, que foi a mais préxima das composicdes

deste estudo.
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Figura 28. Sobreposicdo das corridas C2 e C3 na janela de lingotabilidade — S = 0,047 %
T=1560°C; S = 0,047%; Ototal =12 ppm
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Ambas as corridas tiveram um teor de calcio ideal para a formacao de inclusdes
liquidas, pois se encontram entre as curvas de 35 % CaO e 5 % CaS. A corrida C2
estd no meio das duas curvas e a corrida C3 esta mais proxima da curva de inicio da
formacao de inclusdes de célcio-aluminatos sélidos. O oxigénio total das corridas C2
e C3 foi muito proximo do teor utilizado no calculo desta janela de lingotabilidade,
sendo de 11 e 14 ppm, respectivamente.

Neste estudo, ndo foi possivel alterar o teor de aluminio porque a faixa de
trabalho ja estd muito proxima da especificacdo desta norma, que exige um limite
minimo de 0,010 %.

4.4 LINGOTABILIDADE

A figura 29 mostra a variagdo média da abertura da haste tampao dos trés veios
entre o final e o inicio do lingotamento, aos 24 e aos 8 minutos apos a abertura da
panela. O eixo y representa o percentual de abertura da haste tampédo das trés
corridas em estudo, em comparacdo com a abertura que ocorre em casos extremos
de clogging, em que o lingotamento das corridas € interrompido por acumulo

excessivo de depdsitos nas paredes internas das valvulas.
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O eixo x da figura 29 representa as corridas estudadas e o eixo y representa o

percentual de abertura da haste tampéao, no qual 100 % representa um caso extremo

de clogging, com obstrucéo total da valvula submersa. Observa-se que a corrida C1

teve a maior abertura, seguida pelas corridas C2 e C3. Apesar de a corrida C3 ter

lingotado 10 °C a menos em relacdo as duas primeiras corridas, conforme

mencionado no capitulo 5.2, isto ndo afetou a lingotabilidade desta corrida.

4.5 COMPOSICAO QUIMICA DAS AMOSTRAS DE ESCORIA

As tabelas 6 e 7 mostram as composicfes quimicas percentuais dos compostos

das amostras de escoria de FP e VD2 das corridas analisadas. A escoria de FP

atuou na etapa de refino secundario e a VD2 na etapa de desgaseificacdo a vacuo e

captura de inclusdes apos a adicao de fios de aluminio, calcio e enxofre.

Tabela 6. Composicdo quimica de escoéria das amostras FP (%)
FP Al203 MgO FeO+MnO CaO Si02 Ca0/Ssio2 S
C1 13,8 15,2 1,9 41,7 26,0 1,6 0,3
C2 16,1 21,4 2,0 40,1 18,5 2,2 1,4
C3 16,6 18,4 1,9 40,9 20,7 2,0 1,6
Tabela 7. Composicdo quimica de escoria das amostras VD2 (%)

VD2 Al203 MgO FeO+MnO CaO Si02 Ca0/sio2 S
C1 14,4 17,0 1,3 44,2 20,6 2,2 1,1
C2 16,8 20,1 1,9 38,4 20,2 1,9 1,8
C3 15,3 21,8 1,8 36,4 22,9 1,6 1,2
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A escoria utilizada na producédo deste aco apresenta caracteristicas de alto teor
de alumina, basicidade binaria CaO/SiO2 em torno de 2,0 e a presenca de magnésia
com a funcao de protecdo dos refratarios de linha de escoria e também para manter
um certo teor de solidos na escoria para evitar a fervura da escoéria durante a
desgaseificacdo a vacuo, conforme sera demonstrado na etapa de simulacéo
termodinamica.

Conforme mencionado anteriormente, a basicidade da escoria na etapa FP da
corrida C2 foi a mais alta de todas, sendo de 2,2 seguidas pelas corridas C3 e C1,
que foram de 2,0 e 1,6, respectivamente. Na corrida C1 foi feita uma adicéo de 75 kg
de cal calcitica para correcdo da basicidade antes da VD2. Nas demais corridas ndo
foram feitas novas adi¢cdes de materiais para modificacdo de escoria, sendo que as
diferencas observadas entre as amostras FP e VD2 se devem a interacdo da escoria
com o aco e os refratarios e também podem estar relacionadas com a
heterogeneidade das amostras de escoria.

A soma de FeO e MnO foi igual ou menor do que 2 %, o que indica que a escoéria
estava em uma condicdo de baixa oxidacdo, que dificulta a reoxidacdo do aco pela
reacao do aluminio dissolvido pelo FeO e MnO da escoria (YANG, 2015).

Observa-se que os teores de enxofre das corridas C2 e C3 estavam acima de 1 %
na amostra de escoéria FP devido a uma das modificacdes propostas neste estudo,

em que a adicéo de fio de enxofre foi realizada no inicio do processo de refino.

4.6 AVALIACAO DAS ESCORIAS EM RELACAO AOS CALCULOS
TERMODINAMICOS

A figura 30 mostra a sobreposicdo da amostra VD2 das corridas deste estudo em
um corte isotérmico do diagrama pseudoternario CaO—-MgO-SiO2—Al203 (C-M-S-A)
obtida pelo programa FactSage 6.4 disponivel na literatura (BIELEFELDT, 2014).
Este diagrama foi calculado com alumina fixa em 20 % a uma temperatura 1600 °C e

pressdo de 1 atm.
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Figura 30. Sobreposicdo da escoria VD2 em corte isotérmico do diagrama pseudoternario C-M-S-A
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Fonte: Adaptado de Bielefeldt, 2014

Foi selecionada a escoria VD2, pois é ela que atua nas etapas de desgaseificacao
a vacuo e flotacdo das inclusdes. Observa-se que as trés corridas estdo em uma
regido de escoéria liquida com particulas sélidas de MgO. Esta situacdo ja era
esperada, uma vez que a escbria, para este aco em estudo, foi previamente
desenvolvida de forma a apresentar uma certa quantidade de solidos. Por
experiéncia pratica, essa acdo ajuda a minimizar a fervura durante a etapa de
desgaseificacdo a vacuo. Além disso, garante a compatibilidade com o material
refratario de linha de escoria.

Com o objetivo de se obter um resultado mais preciso das corridas analisadas,
foram calculadas a fracdo sdlida, a fracdo liquida e a viscosidade efetiva utilizando
os dados de composicdo quimica das escoérias deste estudo. A temperatura
selecionada foi a de 1630 °C, que representa a temperatura apos a desgaseificacéo
a vacuo e adicdo dos fios, conforme apresentado anteriormente na figura 25. O teor
de enxofre da escoria ndo foi levado em consideragédo neste calculo termodinamico.
A tabela 8 mostra os resultados desta simulacdo termodinamica obtida pelo

programa FactSage.

Tabela 8. Fracdo sélida, fracdo liquida e viscosidade efetiva a 1630 °C

CORRIDA Fracéo sdlida Fracgéo liquida Viscosidade efetiva (Pa.s)
C1 0,10 0,90 0,09
C2 0,11 0,89 0,11

C3 0,11 0,89 0,12
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As fracdes solidas e liquidas foram muito parecidas entre as trés corridas. A
viscosidade efetiva das corridas C2 e C3 foi maior em relacdo a corrida C1, por
influéncia do maior teor de MgO na escéria VD2, conforme apresentado na Tabela 7.

Na tentativa de correlacionar estes dados obtidos por célculos termodinamicos
com a abertura dos tampdes, os dados destas corridas foram plotados junto com
dados de outras corridas previamente avaliadas, com o objetivo de avaliar a
capacidade de remocdo de inclusdes pela escoria (YOSHIOKA; ROCHA,;
BIELEFELDT, 2016). A figura 31 mostra a variagao da altura da haste tampéao entre
o inicio e o final de lingotamento em funcdo da fracdo liquida da escéria VD2.
Lembrando que quanto maior a abertura, pior € a lingotabilidade da corrida, pois
significa que estd ocorrendo o depdsito de particulas solidas nas paredes internas
das valvulas e por isso a altura da haste tampdao é ajustada para manter o fluxo de

aco necessario para preencher o molde.

Figura 31. Fracdo liquida da escéria VD2 e variacdo da altura da haste tampé&o
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O coeficiente de determinacgdo (R?), obtido ao tracar uma linha de tendéncia, é de
0,19, que é uma correlacado fraca, mas a tendéncia geral das corridas prévias mostra
que, quanto maior a fracdo liquida das escorias, menor a abertura dos tampdes, que
significa uma melhor lingotabilidade (YOSHIOKA; ROCHA; BIELEFELDT, 2016).
Observa-se que entre as trés corridas estudadas, a corrida C3 foi a que apresentou
uma menor variagdo da altura da haste tampdo entre o inicio e o final do
lingotamento, apesar de ter apresentado valores muito parecidos de fracdo liquida

na escoria se comparado com as demais corridas. Os valores calculados de fracéo
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liquida das corridas C2 e C3 foi de 0,89, mas a abertura dos tampdes da corrida C3

foi menor. Ja na corrida C1, em que o valor calculado de fracao liquida foi de 0,90,

seria esperado que houvesse uma abertura menor dos tampdes, 0 que nao ocorreu.

4.7 ANALISE DE MICROINCLUSOES - ISO 4967

As Tabelas 9, 10 e 11 mostram o0s resultados obtidos nas analises de

microinclus@es pelo método ISO 4967 nas amostras de barras laminadas (BR).

Tabela 9. Resultado de microinclusfes da corrida C1

Amostra 1 2 3 4 5 6 Média
AF 3,0 3.0 3.0 3,0 3,0 3,0 3,0
AG 1,0 0,5 0,5 1,0 0,5 1,0 0,8
BF 0,0 1,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,2
BG 1,0 0,0 0,0 0,0 0,5 0,0 0,3
CF 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
CG 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
DF 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
DG 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
DS 0,5 0,5 1,0 0,5 2,0 1,0 0,9

A=sulfeto; B=alumina; C=silicato; D e DS=06xido globular
F=série fina; G=série grossa
Tabela 10. Resultado de microinclusdes da corrida C2

Amostra 1 2 3 4 5 6 Média
AF 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
AG 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
BF 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
BG 1,0 0,0 0,0 0,5 0,0 0,0 0,3
CF 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
CG 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
DF 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
DG 0,5 0,5 0,0 0,5 0,5 0,5 0,4
DS 0,5 1,5 0,0 0,0 0,0 1,0 0,5

A=sulfeto; B=alumina; C=silicato; D e DS=06xido globular
F=série fina; G=série grossa
Tabela 11. Resultado de microinclusdes da corrida C3

Amostra 1 2 3 4 5 6 Média
AF 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
AG 1,0 1,0 1,5 1,0 1,5 1,0 1,2
BF 0,0 0,0 0,0 0,0 0,5 0,0 0,1
BG 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
CF 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
CG 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
DF 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
DG 0,5 0,5 0,5 0,5 0,0 0,5 0,4
DS 0,0 0,5 0,5 0,0 0,0 0,0 0,2

A=sulfeto; B=alumina; C=silicato; D e DS=06xido globular
F=série fina; G=série grossa
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O nivel de inclusdes de sulfeto ndo é especificado na norma de producéo deste
aco. O resultado de anélise da série fina (AF) foi igual a 3,0 nas trés corridas e a
série grossa (AG) foi maior na corrida C3, seguida pela C2 e C1. Estes resultados
estdo coerentes com os teores de enxofre, que foram de 0,052; 0,044 e 0,041 % nas
corridas C3, C2 e C1, respectivamente.

Na série fina de inclusdes de alumina (BF), foi encontrada uma ocorréncia de
nivel 1,0 em uma amostra da corrida C1 e uma de nivel 0,5 em uma amostra da
corrida C3. A corrida C2 nao apresentou nenhuma ocorréncia do tipo BF. Em relagao
a série grossa de inclusbes de alumina (BG), foi encontrada uma amostra com nivel
1,0 e uma com 0,5 nas corridas C1 e C2 e a amostra C3 ndo apresentou henhuma
ocorréncia. Na norma de producado deste aco é especificado um nivel maximo de 3,0
nas séries BF e BG, e, portanto, as trés corridas deste estudo atenderam aos
requisitos.

N&o foram encontradas ocorréncias de inclusées do tipo silicatos (CF e CG) em
nenhuma das corridas.

Ja na série fina de inclusdes globulares (DF), o resultado das amostras das trés
corridas foi de 1,0. Na série grossa (DG), o resultado da maioria das amostras foi de
0,5. Ambos os resultados atenderam aos requisitos especificados na norma de
producéo deste aco, que permite maximo 2,0 nas séries DF e DG.

No tipo DS, nao especificado na norma de producao deste ago, a pior corrida foi a
C1, seqguida pela C2 e C3.

4.8 ANALISE DE MICROINCLUSOES — ASTM E2283

A figura 32 mostra os graficos e o tamanho maximo estimado de inclusédo, ou
seja, 0 extremo da distribuicdo obtido pela anélise estatistica de valores extremos
das maiores inclusdes globulares encontradas nas 24 amostras de barras laminadas
das corridas C1, C2 e C3.



Figura 32. Estimativa do tamanho maximo de inclusao
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Os valores obtidos de tamanho maximo estimado de inclusdo foram de 38,87;
38,84 e 24,79 um para as corridas C1, C2 e C3, respectivamente, indicando que a
corrida C3 foi a melhor entre as trés corridas estudadas. Na andlise estatistica de
valores extremos sdo consideradas as maiores microinclusdes de 6xidos globulares
e por isso este resultado esta condizente com a analise de microinclusdes do tipo
DS, apresentados nas Tabelas 9, 10 e 11, em que a corrida C1 apresentou um nivel
mais alto de inclusdes do tipo DS, seguida pelas corridas C2 e C3.

Este método estatistico geralmente é adotado em acos para aplicacdo em
rolamentos, nos quais o tamanho critico para falha por fadiga é de 10 um para
inclusBes préximas a superficie e de 30 um a 100 pm de profundidade (ATKINSON,
2003). Para a aplicagédo em cubo de roda, ndo foram encontradas referéncias na

literatura sobre o tamanho critico e nem os efeitos na peca em uso.

4.9 ANALISE DE MICROINCLUSOES POR ANALISE AUTOMATIZADA MEV/EDS

As figuras 33, 35 e 37 representam as inclusbes das amostras da etapa apos a
desgaseificacdo a vacuo, adicao dos fios e flotacédo (VD3), do distribuidor (DT2) e de
barras laminadas (BR) representadas nos diagramas ternarios combinados de CaO-
Al203-MgO (CAM) e CaO-CaS-Al203 (CSA).

As figuras 34, 36 e 38 mostram a fracdo em &rea ocupada pelas inclusdes (ppm).
Esta representacdo dos graficos de colunas, mostra a distribuicdo por tamanhos e
segue o modelo de modificacdo das inclusdes de alumina proposta por Bielefeldt e
Vilela 5. Al203 - Espinélio > CaO-6Al203 (CA6) - Ca0-2Al203 (CA2) > Oxidos
liquidos 12Ca0-7Al203 (C12A7) - CaS.
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Figura 33. Representacdo das inclusbes da amostra VD3 nos diagramas combinados
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Figura 34. Fragdo em area ocupada pelas inclusdes da amostra VD3
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Relembrando as composi¢des quimicas das amostras na etapa VD3:

Corrida C1: Al = 0,017 %; S = 0,034 %; Ca = 23 ppm; O = 39 ppm.

Corrida C2: Al = 0,016 %; S = 0,055 %; Ca = 14 ppm; O =41 ppm

Corrida C3: Al = 0,016 %; S = 0,055 %; Ca =11 ppm; O = 16 ppm

Observa-se na figura 33 que as corridas C1 e C2 apresentam muitas inclusées
préximas do campo liquido de calcio-aluminatos a 1600 °C em ambos os diagramas
ternarios, sendo que no diagrama CSA, héa inclusées no campo de CaS sdélido. A
corrida C3 apresentou poucas inclusdes nos dois diagramas, e esta coerente com a
figura 24, na qual foi mostrado que o teor de oxigénio total da amostra VD3 da
corrida C3 estava bem abaixo das demais corridas.

Ao avaliar os graficos de barras da figura 34, se observa uma presenca maior de
CA e C12A7 na corrida C1, que pode ser explicada pela combinacdo de um teor
maior de Ca (23 ppm) e O (39 ppm) com baixo S (0,034 %). A corrida C2 foi a Unica
gue apresentou alumina, que pode ter sido influenciado pelo oxigénio total alto (41
ppm) e calcio baixo (14 ppm), que por sua vez formou CaS devido ao alto S (0,055
%). Na corrida C3, se observa uma maior fracdo em area ocupada pelas inclusdes

de espinélios, provavelmente pelo O baixo desta amostra (16 ppm).
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MgO

MgO

Figura 35. Representacdo das inclusdes da amostra DT2 nos diagramas combinados
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Figura 36. Fracdo em area ocupada pelas inclusGes da amostra DT2
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Relembrando as composi¢des quimicas das amostras na etapa DT2:

Corrida C1: Al = 0,014 %; S = 0,040 %; Ca =11 ppm; O = 17 ppm.

Corrida C2: Al = 0,014 %; S = 0,044 %; Ca =8 ppm; O =11 ppm

Corrida C3: Al = 0,013 %; S = 0,053 %; Ca =7 ppm; O = 14 ppm

Nos diagramas ternarios da amostra DT2, figura 35, observa-se que a corrida C1
apresenta uma gquantidade maior de inclusdes no diagrama CSA e, no diagrama
CAM, praticamente todas as inclusdes estdo nos campos de inclusdes liquidas (CA -
de C12A7). Nesta avaliacdo, fica evidente a presenca maior de sulfetos de célcio
devido ao teor mais elevado de célcio desta corrida. Ja as corridas C2 e C3
apresentaram poucas inclusées no diagrama CSA, porém com algumas ocorréncias
de espinélio no diagrama CAM. Estes dados estao quantificados na figura 36 e estéo
coerentes com a avaliacdo sobre a posicdo das corridas em relacdo as janelas de
lingotabilidade apresentada nas figuras 27 e 28, no qual foi mostrado que a corrida
C1 estava préxima da linha de formacao de sulfeto de calcio solido e as corridas C2
e C3 estavam dentro da janela liquida. A ocorréncia de espinélio nas corridas C2 e

C3 provavelmente esta relacionada ao oxigénio total baixo destas amostras.



Figura 37. Representacdo das inclusbes da amostra BR nos diagramas combinados
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Figura 38. Fragdo em &rea ocupada pelas inclusdes da amostra BR
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Relembrando as composi¢des quimicas das amostras na etapa BR:

Corrida C1: Al = 0,012 %; S = 0,041 %; Ca =10 ppm; O = 16 ppm.

Corrida C2: Al = 0,010 %; S = 0,044 %; Ca =8 ppm; O =9 ppm

Corrida C3: Al = 0,010 %; S = 0,052 %; Ca =8 ppm; O =11 ppm

Observa-se pelas figuras 37 e 38 que a amostra de barra laminada BR da corrida
C3 continuou apresentando a maior fragdo em area ocupada pelas inclusdes de
sulfeto de calcio, sendo de 7,6; 1,4 e 0,5 ppm nas corridas Cl, C2 e C3,

respectivamente.

4.10 FRAGAO EM AREA OCUPADA PELAS INCLUSOES DE ESPINELIOS

Ao analisar com mais detalhe cada um dos tipos de inclusdes e as respectivas
fracbes em area, observa-se que néo foram encontradas ocorréncias de alumina
pura nestas amostras, indicando que o tratamento com calcio foi efetivo. Por outro
lado, a quantidade de espinélio aumentou. Na corrida C1 aparentemente os calcio-
aluminatos, que apareceram em abundancia nas etapas anteriores, reagiram e
solidificaram na forma de espinélios. A figura 39 mostra claramente o aumento da

fracdo em area ocupada pelas inclusées de espinélio ao longo do processo.
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Figura 39. Evolucao da fragdo em area ocupada por espinélios
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Este aumento na quantidade de espinélios foi observado em outro aco da mesma
planta industrial (BARTOSIAKI, 2013) e exige um estudo mais aprofundado para
identificar as causas. As hipéteses que teriam que ser testadas € se a formacao de
espinélios esta relacionada a uma simples reoxidacdo ou a captura de Mg dos
refratarios, e qual a fonte de oxigénio, seja por contato com o ar atmosférico, pela
interacdo com a escoria de cobertura do distribuidor ou com os préprios materiais

utilizados na panela e distribuidor.

4.11 ABERTURA DOS TAMPOES E FRACAO EM AREA OCUPADA PELAS
INCLUSOES DE SULFETO DE CALCIO

A figura 40 mostra a correlacdo entre a variacdo na abertura dos tampdes, entre o
inicio e o final do lingotamento, e a fracdo em area ocupada pelas inclusdes de
sulfeto de célcio na prova DT2 do distribuidor. Foram avaliadas as trés corridas em

estudo e outras trés corridas de referéncia.

Figura 40. Abertura dos tampdes x fracdo em area de CaS
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Observa-se tanto nas corridas de referéncia como nas corridas C1, C2 e C3, que
guanto maior a fracdo em area ocupada pelas inclusdes de sulfeto de calcio, maior a
abertura dos tampdes entre o inicio e o final do lingotamento. Neste estudo, a corrida
C1 apresentou a maior abertura dos tampdes e também a maior fracdo em area
ocupada pelas inclusdes de sulfeto de calcio, seguidas pelas corridas C2 e C3. A
figura 41 mostra a fracdo em area ocupada pelas inclusées de sulfeto de calcio ao
longo do processo.

Figura 41. Evolucao da fracdo em &rea ocupada por CaS
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A figura 41 mostra que a fracdo em area ocupada por CaS da corrida C2 foi a
maior entre as trés na amostra VD3 mas, a partir da amostra DT2, as trés corridas
apresentam o mesmo comportamento, no qual a fracdo em area de CaS é maior na

corrida C1, decrescendo nas corridas C2 e C3.
4.12 ENSAIO DE ULTRASSOM

A Tabela 12 mostra os resultados da inspecédo conforme a norma SEP 1927,
realizada no ultrassom por imersdo. Os resultados estdo expressos em mm/dm?, que
@ a soma de todos os comprimentos de defeitos (mm) dividido pelo volume
inspecionado (dm3). Este ensaio ndo é exigido pelas normas de especificacdo do
aco em estudo. Em acos rolamento, por exemplo, exige-se que a severidade seja
inferior a 14 mm/dm3.



Tabela 12. Severidade (mm/dm?3)

Amostra
1
2
3
TOTAL

C1
105,4
159,0
148,7
138,1

c2
11,8

7,1
24,9
14,7

C3
0,0
0,0
0,0
0,0
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A tabela mostra que a severidade da corrida C1 foi muito maior do que as demais

corridas, sendo que a severidade total desta corrida foi de 138,1 mm/dm?® e de 14,7 e

0,0 mm/dm? para as corridas C2 e C3, respectivamente.

Para um melhor entendimento do tipo de inclusédo detectada, uma amostra da

corrida C1 foi cortada e a inclusdo foi analisada por mapeamento de elementos

guimicos no MEV/EDS. A figura 42 mostra a imagem da inclusdo encontrada e a

figura 43 mostra 0 mapeamento de elementos quimicos.

Figura 42.

Inclusdo detectada no ultrassom por imersao
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Figura 43. Mapeamento de elementos quimicos
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Este mapeamento mostra que a inclusdo detectada é composta por varias fases,
gue visualmente podem ser identificadas como calcio-aluminatos, espinélio e sulfeto
de célcio. E possivel que esta particula tenha sido originada de um desprendimento
de deposito da parede interna da valvula submersa. Outra hipétese que teria que ser
avaliada com maior profundidade € a eventualidade de estes resultados de inspecéao
estar relacionados com o fato de que as corridas C1 e C2 terem sido as primeiras do
sequencial, e por isso, mais propensas a reoxidacdo e arraste de inclusdes
exogenas no inicio do lingotamento.

Na inspecao dos lotes das corridas no equipamento de inspecdo automatizada
nao foram encontrados defeitos em nenhuma das corridas, o que pode ser explicado
pela diferenca na sensibilidade de detecc¢édo, j& que o cabecote de inspecédo é de 7
MHz contra 10 MHz do equipamento de ultrassom por imersao.
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5. CONCLUSOES

As corridas avaliadas neste estudo ndo apresentaram problema de reoxidacéo
durante a passagem de aco da panela para o distribuidor, conforme evidenciado
pelos resultados da analise de nitrogénio.

A adicao de enxofre nas corridas C2 e C3, no inicio da etapa de forno-panela, que
foi uma das modificagBes propostas neste estudo, foi efetiva sob o ponto de vista de
atendimento da faixa especificada na norma de produgéo deste aco.

O teor de aluminio foi muito similar entre as corridas analisadas em todos os
momentos de amostragem e a composicdo quimica final atendeu as faixas
especificadas na norma de producéo deste aco.

A adicdo menor de célcio nas corridas C2 e C3, que foi outra das modificacbes
propostas neste estudo, foi efetiva para posiciona-las dentro da janela liquida de
lingotabilidade. A corrida C1, produzida conforme os procedimentos usuais deste
aco, ficou sobre a linha de formacédo de sulfeto de calcio solido, acima da janela de
inclusdes liquidas, sendo mais favoravel para a precipitacéo de inclusées sélidas.

O teor de oxigénio total diminuiu gradativamente desde o vazamento do a¢co do
forno elétrico a arco até a desgaseificacdo a vacuo, havendo um leve aumento nas
corridas C1 e C2 ap0s a adicao de fios, mas pode-se concluir que o teor de oxigénio,
principalmente nas corridas C2 e C3 atingiu niveis muito baixos nas amostras do
distribuidor e de barras laminadas.

A temperatura de processamento de todas as corridas foi adequada para o aco
em estudo. Apesar de a corrida C3 ter sido lingotada 10 °C abaixo do que as
demais, ndo se observou uma influéncia negativa na lingotabilidade e nem a limpeza
do aco.

A corrida C1 apresentou a pior condi¢ao de lingotabilidade, seguida pelas corridas
C2eCs.

As escorias das trés corridas apresentaram uma condicdo de baixa oxidacdo. Na
avaliacdo em relacdo ao corte isotérmico do diagrama pseudoternario CaO-MgO-
SiO2-Al203 observou-se que as escorias das trés corridas se localizam em uma
regido de escoria liquida com particulas sélidas de MgO, o que foi comprovado
atraveés do resultado do céalculo termodinamico de fracdo liquida, mas este dado nao
apresentou coeréncia com a abertura da haste tampdo, o que comprova a

dificuldade em utilizar os dados de escoérias, conforme ja mencionado na literatura.
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Nos resultados de analise de microinclusdes pelo método 1ISO 4967, as maiores
coeréncias com as demais analises foram em relacéo ao tipo sulfetos de manganés,
que apresentou uma boa relacdo com o teor de enxofre do acgo, e ao tipo oxidos
globulares DS, em que a melhor condigéo foi observada na corrida C3, que condisse
com os resultados obtidos pela andlise estatistica de valores extremos.

Dentre as técnicas empregadas, o uso do microscopio eletrénico de varredura
acoplado a um sistema automatizado de analise de inclusdes (ASPEX) se mostrou
como uma ferramenta vantajosa por fornecer uma ampla gama de informagdes que
podem auxiliar no entendimento da lingotabilidade e limpeza do aco. A analise dos
resultados sobrepostos aos diagramas ternarios combinados permitiu uma boa
visualizacdo das quantidades e do posicionamento das inclusées em relacdo as
regides de inclusbes liquidas. Pela avaliacdo das fracbes em &rea ocupadas pelas
incluses verifica-se que ndo foram encontradas ocorréncias de alumina pura nas
amostras do distribuidor e das barras laminadas, indicando que o tratamento com
calcio foi efetivo. Por outro lado, a quantidade de espinélio aumentou, o que
demanda um estudo mais aprofundado para um melhor entendimento deste
fenbmeno. Com relacdo a lingotabilidade, a melhor correlagcdo observada foi a da
fracdo em area ocupada pelas inclusées de sulfetos de calcio, pela qual novamente
a corrida C3 foi a melhor entre as trés corridas avaliadas.

Na inspecéo pelo ultrassom por imerséo a corrida C3 foi a melhor de todas, mas o
mapeamento da composi¢cdo quimica de uma das inclusdes detectadas indica a
necessidade de um estudo mais aprofundado e de um mapeamento das amostras
inspecionadas para avaliar se ha diferencas entre o inicio e o final de lingotamento
das corridas, para identificar a origem das inclusdes detectadas.

A hipétese de reducdo da quantidade de célcio se mostrou satisfatoria tanto para
a melhoria da lingotabilidade quanto para a limpeza do agco. A outra hipotese
testada, de alteracdo da etapa de adicdo de enxofre necessita de mais testes para
comprovar sua eficiéncia e também de um estudo mais aprofundado da capacidade
de dessulfuracdo da escoria e das reacdes de formacgédo de inclusées no banho

liguido e de remocéao pela escoria.
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APENDICE 1

ASPEX - Andlise de inclusdes

A seguir sdo apresentados os principios basicos de analise de inclusées no
microscépio eletrénico de varredura acoplado a um espectrdmetro de energia
dispersiva (MEV/EDS) com um sistema automatizado de andlise e classificacao de
inclusdes do fabricante FEI, modelo Aspex Explorer.

Inicialmente as amostras previamente preparadas sao fixadas em um suporte
especial, no qual todas as amostras sédo posicionadas em uma mesma altura,
conforme figura 44. Este suporte tem capacidade de comportar trés amostras do tipo
lollipop, pois uma das posi¢cdes € ocupada pela amostra padrao contendo Cu, Al e
aco. O cobre e 0 aco séo utilizados para a verificagdo da composicdo quimica e a
interface Al-aco é utilizada para ajuste de brilho e contraste da imagem. Para a
analise automatizada, os outros parametros pré-definidos séo: energia do feixe de
20.0 kV e foco entre 16 e 18mm, conforme ilustrado na figura 45. Para cada amostra
sdo demarcados dois pontos para demarcar um retangulo onde sera realizada a

andalise.

Figura 44. Suporte com as amostras e o padréo

e
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ApoOs os ajustes iniciais, é acionado o programa de analise automatizada, que
segue as seguintes etapas:

O feixe de elétrons realiza a varredura e coleta os sinais dos elétrons secundarios
ou retroespalhados.

Quando € localizada uma particula com intensidade de pixel pré-definida, a
particula € medida. Nesta medi¢cdo € aplicado um algoritmo de corda rotativa, que
encontra o centro da particula e traca 16 linhas a intervalos de aproximadamente
11°, conforme ilustrado na figura 46. A partir destas medi¢cOes, sao determinados o
diametro maximo, minimo, médio, entre outros. Neste estudo, foram consideradas as

inclusdes com diametro maximo acima de 4 um.

Figura 46. Medicéo das particulas

Se os critérios de tamanho forem atendidos, o espectro de EDS da particula é
coletado e a e os dados sdo classificados e registrados. Neste estudo, foi pré-
definido como tamanho minimo 4 um. Os elementos quimicos considerados sdo: Na,
Mg, Al, Si, S, ClI, K, Ca, Ti, Mn e Cu. O Fe néo é considerado porque a interacao do
feixe de elétrons pode afetar os resultados de composi¢cdo quimica a favor do Fe,
que esta presente na matriz do aco.

A figura 47 ilustra a planilha de resultados das particulas.

Figura 47. Planilha de resultados

PARTE  FIELD# MAGFIELDX_ABS Y_ABS X DAC YDAC X CG Y. CG  XFERET Y_FERET DAVE  DMAX DMIN  DPERP  ASPECT  AREA PERIMETE ORIENTAT [

1 1 2 1708 nE 0 0 1175 1020 6006 11,51 741 12,02 5,13 565 2,128 407 2939 0

2 1 2 178 3158 0 0 2408 1072 1501 8,008 204 7681 1001 1182 6501 3256 17,62 11

3 1 2 172 3099 0 0 1215 2252 1051 2052 1299 1853 1014 1048 1,768 1277 4865 0

4 1 2 1719 3071 0 0 1192 2820 3003 17,02 373 1426 1016 1522 9,366 1365 36,06 11

5

6

7 FIRST_ELE SECOND_ETHIRD_ELI FOURTH_E FIRST_CO! SECOND_( THIRD_CO FOURTH_CFIRST_PCT SECOND_F THIRD_PC FOURTH_FVIDEO  LIVE_TIMECOUNTS TYPE(4ET){ DENSITY PSEM_CLA

8 Al Ca Si Mg 373 315 10,7 9,2 373 315 10,7 92 79 0778 6049 Al-Ca-Si-M 0cA

9 Al ca Mn s 294 205 139 13,8 294 20,5 139 13,8 122 1,001 2182 Al-Ca-Mn- 0cA

10 ca s Al Mg 36,5 2838 225 6,6 36,5 28,8 225 6,6 76 0,645 7190 Ca-S-Al-M; 0 Cas Other
Al Mg s Ca 45,1 218 76 75 45,1 21,8 76 75 88 1,005 4672 AI-Mg-5-Ci 0 Spinel Rich
Ca Al s Si 29 286 189 96 29 28,6 189 9,6 86 0,88 7603 Ca-Al-S-Si 0cA
ca Mn Bi Na 55 14 69 49 55 14 69 4,9 81 1,004 1114 Ca-Mn-Bi- 0 Unclassifie
Al s Mn Mg 37,8 195 14 11,2 37,8 19,5 14 11,2 73 0838 5587 Al-S-Mn-N 0 Spinel Rich
Al Mg Bi s 54,2 274 48 43 54,2 274 48 43 83 0989 4394 A-Mg-Bi-S 0 Spinel Pure
Si Al Ca K 47,7 329 105 35 47,7 329 105 35 133 1,005 4293 Si-Al-Ca-K 0 Ca Si Al Ov

Al Mg ca s 48,8 182 15,1 8 488 18,2 151 8 63 05 4839 Al-Mg-Ca-! 0 Spinel Rich
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Em caso de suspeita da classificacdo das inclusbes, é possivel acessar as
informacdes das particulas, conforme ilustrado na figura 48. Inclusées muito grandes
ou com uma classificacdo atipica podem ser descartadas através da visualizacdo da

imagem 28 (figura 49).

Data | Paticle Map | Header | Frog

|Image

T P = riicle Image

MAGFIELD #
A_ABS
Y_ABS
# DAC
_DAC

#_CG

Y_CG
#_FERET
Y_FERET
DAVE

D

DBIN

DFERF
ASPECT
AREA
FERIMETER
ORIENTATION
MaG
MAG_INDEX
ACTION
FIRST_ELEM
SECOMD_ELEM
THIRD_ELEM

[ pEciiun

Figura 49. Imagem tipica de particulas de p6 ou sujeira na amostra

\‘ "

Fonte: PRETORIUS, 2013
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ASPEX — Classificacao de Inclusdes

A Tabela 13 apresenta as regras de classificacdo existentes no programa de

analise automatizada. Neste trabalho foram consideradas apenas as particulas

indicadas com “x”.

Tabela 13. Classificacdo das inclusées — ASPEX

X X X X X X X X X

CLASSE
{Unclassified}
{Unclassified}
{Unclassified}
{Unclassified}
REJECT

Mg Ovr 75
{Unclassified}
{Unclassified}
{Unclassified}
{Unclassified}
{Unclassified}
TiAIMg
{Unclassified}
Alumina
Spinel Pure

Spinel Rich
MgO 25

Mn Si Al

Mn Si Al

Low Mg Spinel
Spinel light
Cas

CaS MnS
CaS Other
C3A

C12A7

CA

CA2

CA6

Ca Si Al Over 5
Mn Si

Mn Si S
Alumina

Al Si
CaSiAlMg
CaSiAl

CaSi
{Unclassified}

REGRAS

Counts<1000

Cl>=10

K>=10 and Al<10

Na>=20

Si>=75 and Nb<10

Mg>=75

Ti>=30 and Mn<10 and S>=5 and Al<20
Ti>=20 and Mn>=10 and S>=5 and Al<20
Ti>=65 and Mn<15 and S<10

Ti>=10 and Al>=10 and Ca>=10

Ti>=10 and Ca>=10 and Al<10

Ti>=10 and Al>=10 and Mg>=5 and (Ti+Al)>=65
Ti>=10 and Al>=10

AlI>=90 and Ca<3 and Mg<3

AlI>=35 and Mg/(Al+Mg+Ca)>=0.15 and (Al+Mg)>=70 AND (100*S/(Ca+Al+S))<10 and Mn<10 and
Si<8 and Ca<5
AlI>=30 and Mg/(Al+Mg+Ca)>=0.10 and Ca<20

Mg>=25

Mn>=10 and Si>=10 and Al>=10 and S<5

Mn>=20 and Si>=10 and Al>=10

AlI>=35 and Mg/(Al+Mg+Ca)>=0.15 and (Al+Mg)>=70
AlI>=35 and Mg/(Al+Mg+Ca)>=0.15 and (Al+Mg)>=70 and Mg>=2
Ca>=20 and S>=20 and Si<5 and (Mn+Al+Mg)<15
Ca>=20 and S>=20 and Mn>=20 and Al<20

Ca>=20 and S>=20

(Ca+Al)>=50 and Al/Ca>=0.2 and Al/Ca<0.4 and Si<20
(Ca+Al)>=50 and Al/Ca>=0.4 and Al/Ca<0.8 and Si<20
(Ca+Al)>=45 and Al/Ca>=0.8 and Al/Ca<1.5 and Si<20
(Ca+Al)>=45 and Al/Ca>=1.5 and Al/Ca<3 and Si<20
(Ca+Al)>=45 and Ca>2.5 and Al/Ca>=3 and Si<20
Si>=5 and Ca>=5 and Al>=5

Mn>=20 and Si>=10 and S<10 and Al<3

Mn>=20 and Si>=10 and S>=10 and Al<3

Al>=65

Al>=10 and Si>=10 and (Al+Si)>=70 and Ca<10
Ca>=10 and Si>=5 and Al>=10 and Mg>=5

Ca>=10 and Si>=5 and Al>=10

Ca>=10 and Si>=5

Mn>=10 and S>=10 and (Mn+S)>=50+A13A1A15:C39

Fonte: Equipamento ASPEX

As classes Spinel Pure, Spinel Rich e Spinel light foram agrupadas na classe

Espinélio e as classes CaS, CaS MnS e CaS Other foram agrupadas na Classe CaS.
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Assim, as classes de inclusdes analisadas neste estudo sdo apresentadas na Tabela
14.

Tabela 14. Classificacdo de inclusbes

CLASSE

Alumina

Espinélio
CA6
CA2
CA

C12A7

C3A
CaS

Na etapa seguinte, foi calculada a fragdo em area (ppm), obtida pela divisdo da
area individual das particulas (um?) dividida pela area total analisada (mm?2).

Para a obtencdo dos pontos a serem plotados no diagrama ternario CaO-Al203-
MgO (CAM), os teores elementares de Ca, Al e Mg foram convertidos em 6xidos
através de calculo estequiométrico. Para o diagrama CaO-CaS-Al20s (CSA), os
teores elementares de Ca, Al foram convertidos em Oxidos e o teor de S foi
convertido em CaS através de cdlculo estequiométrico. Depois disso, 0s trés
compostos foram normalizados e por fim sobrepostos aos diagramas ternarios

disponiveis na literatura.



