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Resumo

Dentro do projeto TECOMAT, que envolve 8 instituicbes de pesquisa brasileiras e empresas
siderurgicas, a primeira atividade tem como objetivo o estabelecimento de um procedimento de
caracterizacido de inclusdes pré-normativo e carater pré-competitivo. Assim, o presente trabalho
tem como objetivo avaliar o estado da arte da caracterizagdo de inclusdes na fabricacdo de acos
limpos. Varios trabalhos desenvolvidos e publicados ao redor do mundo sobre a caracterizacéo de
inclusbes em agos foram analisados, e os métodos foram agrupados em métodos diretos e
métodos indiretos. Os métodos diretos apdiam-se na observacdo ou mensuracado das inclusdes
“in-loco”, enquanto que os métodos indiretos embasam-se em mensuragdes de gases associados
a formacado de inclusdes. Cada método é discutido, e suas vantagens e desvantagens sao
apresentadas. Este trabalho visa identificar os métodos de analise de inclusdes disponiveis
atualmente, de forma que uma empresa possa adequar seus processos de controle de inclusées
as exigéncias de mercado. Sao listados métodos de analise diretos, indiretos e formas de
previsdes estatisticas que podem ser aplicados. De uma forma geral, os métodos diretos
apresentam maior exatidao e obtém uma quantidade maior de parametros das inclusdes, tendo-se
como desvantagem o elevado tempo de analise e maiores custos. Os métodos indiretos sao
rapidos e de custos reduzidos, porém sao confiaveis apenas como indicadores relativos. Além
disso, a correlacdo entre tempo de resposta, precisdo de andlise, abrangéncia de analise
(tamanho da amostra, ou tipos de parametros necessarios), e custo de equipamento, e o nivel
inclusionario desejado num determinado aco devem ser cuidadosamente observados.
Palavras-chave: Fabricacado de aco; Inclusbes; Métodos de caracterizagao.

EVALUATION OF THE STATE OF ART OF INCLUSION CHARACTERIZATION IN THE
CLEAN STEEL PRODUCTION
Abstract
From the aims of TECOMAT project, which involves 8 Brazilian research institutions and some
steel companies, the first activity is the establishment of a characterization procedure of inclusions
as a pre-normative and pre-competitive character. The present work aims to evaluate the state of
art of inclusion characterization in the clean steel production. Several works, which have been
developed and published around the world about inclusion characterization in steels, were
analyzed. The methods were classified as direct and indirect methods. The direct methods are
based on observation or measurement “in-locus”, while the indirect methods are based on gas
measurement associated to the inclusion formation. Each method is discussed and, their
advantages and disadvantages are presented. This work also intends to identify which available
methods are more adequate to steelmaking processes to control inclusions based on market desires. It
is possible to conclude that the direct methods are more precise and obtain a more number of
parameters of inclusions, onthe otherhand have higheranswertime and costthan the indirect methods.
Theindirectones are fast with reduced cost, however their confidence is restricted to relative evaluation.
Moreover, itis necessary to observe the correlation between answer time, analysis precision, wideness
ofthe analysis (sample size, orthe necessary information parameters) and the equipment/analysis cost
withthe inclusionary profile desired.
Key words: Steel production; Inclusion; Characterization methods; Clean steel.
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1 INTRODUCAO

O controle das inclusbes em acos esta fortemente associado ao conceito de “aco
limpo” (Clean Steel). A limpeza do aco é definida pelos baixos teores de impurezas
danosas, tais como o oxigénio, enxofre, fosforo, hidrogénio, nitrogénio, e em alguns casos
mesmo carbono.” O conceito de limpeza do ago também esta associado a pequena
quantidade de inclusdes ndo-metalicas, principalmente inclusbes de 6xidos e sulfetos.
Além disso, a idéia de um “aco limpo” normalmente agrega requisitos especiais das
inclusdes, relacionado-as com a sua composi¢cao quimica, tipo, tamanho e distribuicdo no
aco liquido, no lingote e no produto final. Portanto, o termo “controle de inclusdes”
primordialmente significa evitar os efeitos prejudiciais das inclusdes, e secundariamente
também acompanhar as influéncias geradas pelas modificagdes das inclusées na usina,
nos processos de fabricagdo ou no produto final.®)

Com o objetivo de estudar e controlar a limpeza dos acos € importante considerar
métodos com a maior exatiddo possivel para a sua avaliacdo. Os métodos devem ser
capazes de qualificar e quantificar diversos parametros de interesse. Os principais
parametros no controle de inclusdes sdo os seguintes:® parametros quantitativos
(quantidade presente, tamanho), forma, distribuicdo, composicdo quimica, propriedades
especificas (fisicas, corrosao, elétricas), efeitos das propriedades nos agos.

A seguir serdo apresentados os métodos de avaliagao de inclusdes que podem ser
agrupados em métodos diretos e métodos indiretos.

2 METODOS DIRETOS

Os métodos diretos podem ser divididos em: avaliacdo de inclusbes em sec¢des de
aco solido, avaliagdo de inclusées em volumes de ago solido, distribuicdo de tamanho
apo6s a extragao das inclusdes e avaliacido de inclusdes em aco liquido.

2.1 Avaliagao de Inclusdoes em Segdes de Ago Sdlido

Varios métodos estabelecidos podem avaliar diretamente as inclusées em uma
secdo bidimensional através de amostras de ago soélido. Destes, os trés primeiros nao
apresentam a possibilidade de avaliar a composi¢cao quimica das inclusdes.

Observacao metalografica com microscopia ética (MO)

Neste método estabelecido, secbes sado produzidas através de preparacio
metalografica convencional. As amostras sdo examinadas com microscopia o6tica e os
parametros inclusionarios sio identificados em aspectos qualitativos e quantitativos
visualmente. Os custos de equipamento sdo consideravelmente menores que os de
outros métodos. Também podem ser verificadas a quantidade de inclusbes e a
distribuicdo de tamanho. Operadores experientes podem identificar a morfologia das
inclusdes. O fato de se analisar estruturas, que tém formacao espacial com técnicas de
analise bidimensional pode resultar em erros de interpretacdo. Em geral, os tempos de
analise sdo muitos grandes para uma boa compilagcdo de dados. Também n&o sao
possiveis de verificagdo as composi¢cdes quimicas das inclusées. E como todo método
visual, esta sujeito a erros de observagao e interpretagao.

Analise de imagens (Al)

A técnica é uma evolugdo da microscopia Otica, onde uma camera digital &
empregada para captar as imagens. Em seguida, um software especifico efetua a analise,
com base em diferengas de tons de cinza, distinguindo fases. Se uma mesa motorizada é
acoplada ao microscopio e a programacao do software é otimizada e indexada ao
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hardware de um computador, pode ocorrer a analise de grandes areas rapidamente. O
método pode ser usado para medir a quantidade, tamanho e distribuicdo de inclusdes. A
area de inclusdes pode ser medida com maior exatiddo, visto que nao € necessaria a
simplificagcdo matematica. Os tipos de inclusbes podem ser separados por morfologia,
cuja avaliacdo é feita por fatores de forma, como elongacdo e circularidade. Se a
preparacdo da amostra for acurada, o método tende a ser mais exato que a analise visual.
A técnica é sensivel a erros de preparagao e iluminagdo que podem ser interpretados

como fases de interesse.

Impressao de Baumann

Esta técnica de baixo custo e de facilidade de emprego utiliza-se do ataque de
inclusées de sulfetos com acido sulfurico em papel fotografico. A observacéo do resultado
e feita visualmente. A técnica € extremamente simples, e consegue varrer uma grande
area. Pode facilmente detectar segregagdes de sulfetos. Somente avalia as macro-
inclusdes de sulfetos, ndo permitindo quantificagdo de tamanho, tipo e distribuicao.

Microscopia eletrénica de varredura

A técnica usa um canh&o de elétrons que varre a amostra e permite a obtencao de
imagens em profundidade (tridimensional), sem a perda de foco. Pode ser empregado em
magnificagdes de 10 a 400.000 vezes. Se equipado com microssonda, € capaz de avaliar
a composi¢cao quimica qualitativamente das inclusbes. O modo de elétrons
retroespalhados pode ser usado para fazer um mapa de inclusbes em funcdo da sua
composi¢cao quimica aproximada. As imagens obtidas podem ser usadas em analisador
de imagens e obterem-se dados estatisticos de distribuicdo e forma. Sem os recursos de
automatizagao, certos equipamentos podem exigir longos tempos de analise.

Espectrometria de emissao otica com analise de discriminagao de pulso

Esta técnica analisa os elementos dissolvidos no aco liquido. As inclusdes
provocam picos de centelhamento de alta intensidade (relacionados com o sinal dos
elementos dissolvidos), que sdo quantificados para permitir uma correlagdo com a analise
de discriminacao de pulso. O método é bastante rapido e permite a medigao do oxigénio
total, a composicdo quimica e a distribuicido de tamanhos. Nao fornece dados de
morfologia e ndo consegue quantificar inclusées menores que 12um.

Espectrometria de massa com microssonda a laser

O método consiste em submeter a superficie a acdo de um feixe de laser pulsado,
onde as particulas sao irradiadas. A menor intensidade de laser acima de um valor limite
de ionizacao € selecionado pelo padrao caracteristico devido aos estados quimicos. Os
picos da microssonda sdo associados aos elementos, baseados em comparagédo com
amostras de referéncia. O método fornece a composi¢cdo quimica das inclusées. Nao
fornece dados de morfologia e distribuigao.

Espectrometria fotoeletronica de raios X (XPS)

Este método emprega raios X para mapear a composigao quimica de inclusdes
individuais maiores que 10um. O método avalia a composicdo quimica de inclusées. A
técnica nao permite a avaliagdo de quantidade, morfologia ou dados de distribuicido de
inclusdes, sendo restrito a inclusdes maiores que 10um.

Espectrometria eletrénica de Auger

Este método emprega feixes de elétrons para mapear a composi¢cao de pequenas
areas proximas a superficie de amostras planas. O método permite a avaliacdo de
composi¢cdo quimica e de inclusbes menores que 1um. Nao s&do avaliadas a quantidade,
morfologia ou distribuicdo de tamanhos.
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2.2 Avaliagao de Inclusdes em Volumes Sélidos de Ago

Varios métodos medem diretamente as inclusbes em uma matriz de aco
tridimensional, sendo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Métodos de avaliagdo de inclusdes em volumes sdlidos de ago

Método Principio Vantagem Desvantagem
~ - Contabiliza a distribuigdo de | Nao distingue trincas
Ultra-som Reflexao de ondas ultra-soénicas. > ! ~
tamanhos de forma rapida. de inclusdes.
MIDAS Conformagao mecanica de amostras | Redugao de poros e outros Adequado para
e scaneamento por ultra-som. defeitos. grandes inclusoes.
Microscépio | Similar ao ultra-som, porém detecta . ~
e ; . Inspeciona grandes volumes | Nao fornece dados de
Acustico de diretamente no lingotamento . ;
. : rapidamente. morfologia.
Varredura: continuo.

Nao fornece dados de
composi¢ao quimica e
€ um método

Permite quantificar a

Detecgao por Raios-X em camadas e posterior quantidade e distribuicao de

Raios X: analise de imagens.

tamanhos.
demorado
Exatidao em relagao a O método &
Eletrdlise: Dissolugéo de amostras em acido. distribuicdo e morfologia demorado

tridimensional.

Nao fornece dados

Fusgo por F,usao da amos~tra por.fe|xe ge Medicao da quantidade de morfologicos. Uso
Feixe de elétrons e flotagdo das inclusbes . ~ -
. g inclusdes com exatidao. somente em agos
Elétrons para a superficie.
acalmados.
Refusdo em Fusdo da amostra por feixe de Detecta inclusées de SiO.. Przze;agie)\(éje(;r:t;éugges
Cadinho Frio elétrons e posterior dissolugédo da Medigao da quantidade de fusAo indug orros na
superficie da amostra inclusées com exatidao

analise.

Decomposigao
Térmica
Fracional

Mede o oxigénio total e a | Nao fornece dados de
composicao quimica de tamanho e distribuicao
inclusdes. de inclusbes

Redugéo seletiva das inclusdes, a
partir de amostras fundidas.

2.3 Métodos de Distribuicdao de Tamanho apés a Extragao da Inclusao

Varios métodos podem obter a distribuicdo de tamanho de inclusao tridimensional
apos a extracdo das inclusdes. As amostras devem ser inicialmente dissolvidas, o que
eleva o tempo de resposta destas analises. Como caracteristica comum a estes métodos,
eles n&o fornecem dados de composi¢ao quimica ou morfologia.

Analise de Contagem Coulter

Neste método, no qual particulas flutuando sobre um sensor de fina abertura sédo
detectadas devido a variagdo de condutividade elétrica através de um “gap”, medido a
distribuicao de tamanho de inclusdes extraidas pela técnica de eletrdlise e suspensas em
agua. Pode ser verificada a distribuicao de tamanhos de 1 a 70um.

Método de Foto-Dispersao

Sinais de foto-dispersdo de inclusbes (que foram extraidas pelo método de
eletrdlise) sdo analisadas para avaliar a distribuicdo de tamanhos. Pode ser verificada a
distribuicdo de tamanhos.

Analise de Tamanho de Particula por Difragcao a Laser

Esta técnica a laser pode avaliar a distribuicdo de tamanhos de inclusdes que
foram extraidas por um método como a eletrdlise. A distribuigdo de tamanhos (maior que
0,4um) pode ser avaliada.
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2.4 Avaliagao de Inclusoes de Acgos Liquidos

Varios métodos podem ser empregados para detectar a quantidade de inclusdes e
a distribuicdo de tamanhos de agos liquidos.

Técnicas ultra-sénicas de sistemas liquidos

Este método captura as reflexdes de pulsos ultra-sénicos para detectar inclusdes
no metal liquido. O método permite a detec¢cdo da quantidade e distribuicdo de tamanhos
de inclusdo diretamente na panela “on-line”. Nao fornece dados de morfologia e
composi¢cdo quimica. O método esta disponivel comercialmente somente para ligas de
aluminio.

Analisador de limpeza de acgo liquido

Esta técnica “on-line” usa o principio do contador Coulter para detectar as inclusdes
diretamente no metal liquido. Normalmente usado para aluminio e outras ligas, ainda se
encontra em desenvolvimento para a aplicacdo em acos. A deteccdo pode ser feita
diretamente na panela e os resultados obtidos “on-line”. A distribuicdo tridimensional de
inclusdes pode ser estimada. Esta técnica nao fornece dados de morfologia e composigao
quimica. O sucesso da técnica esta comprovada somente para aluminio.

Microscopio a laser de scaneamento confocal

Este novo método “in situ” pode observar o comportamento de inclusdes individuais
movendo-se na superficie do ago liquido, incluindo sua nucleagao, colisdo e aglomeragéo.
Pode revelar o comportamento transiente das inclusbes e o desenvolvimento da
morfologia no ago liquido. A técnica permite somente o acompanhamento de inclusdes
individuais, e no nivel de superficie. Também é um método custoso e demorado.

3 METODOS INDIRETOS

As técnicas indiretas, como a correlagao da formacao de inclusdes com a medicao
de oxigénio total, nitrogénio, aluminio dissolvido, composi¢cdo de escoria e medi¢cdo do
“clogging” formado na valvula submersa podem ser mais atrativas que as técnicas diretas,
considerando os custos gerais, assim como os elevados tempos de analise e dificuldades
de amostragem. Estas técnicas nao fornecem dados de morfologia e distribuicdo de
tamanhos, sendo prevista a composi¢ao quimica das inclusdes através de variaveis
termodinamicas e de diagramas ternarios. Além disso, as analises quimicas podem ficar
comprometidas em termos de reprodutibilidade em fungdo da amostragem.

3.1 Medida do Oxigénio Total

O Oxigénio total de um ago € a soma do oxigénio livre (oxigénio dissolvido) e do
oxigénio combinado como inclusées ndo metalicas. O oxigénio livre ou ativo pode ser
medido de forma relativamente facil empregando sensores de oxigénio. Ele é controlado
principalmente pelo equilibrio termodindmico com elementos desoxidantes, tais como o
aluminio. Uma vez que a solubilidade do oxigénio na matriz metalica é extremamente
baixa, a fragdo massica de inclusbes de Oxidos pode ser prevista. Os resultados da
anadlise quimica podem ser convertidos em area de inclusbes através de
equacionamentos adequados.®

3.2 Diferenga de Nitrogénio entre as Etapas de Fabricacao do Aco
A diferenga da quantidade de nitrogénio nas transferéncias do ago entre a panela e

o distribuidor € um indicador do ingresso de ar durante as operagdes de transferéncia.
Apds a desoxidagao, a baixa quantidade de oxigénio dissolvido torna suscetivel a rapida
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absorcao de ar. A diferenca de nitrogénio fornece entdo uma medida indireta do oxigénio
total, e por sua vez esta relacionado com a limpeza do aco e problemas de qualidade
devido a reoxidagéo.

3.3 Medida da Composicao da Escoria

A evolugdo da composi¢cao da escéria antes e apos certas operagdes pode ser
interpretada para estimar a absorgédo da inclusdo pela escoria. A origem de inclusdes de
oxidos complexos pode ser obtida através da composi¢cao da escoria cruzando as fragdes
minerais e elementares na mesma com a composi¢ao da inclusdo. Estes métodos nao
sao facilmente aplicaveis, devido a dificuldade de amostragem e porque mudancas no
equilibrio termodindmico devem ser consideradas.

3.4 Medida do “Clogging” na Valvula Submersa

Uma reduzida vida util da valvula submersa é as vezes um indicador da baixa
limpeza do aco. A composigao tipica do “clog” de um ago de baixo carbono acalmado com
aluminio tem mais de 50% de alumina. Desta forma, a frequéncia de formacdo do
“clogging” na valvula submersa consiste em um método de estimar a limpeza dos acgos de
forma bastante sujeita a incertezas, e com baixo nivel de informagé&o obtido.

4 TECNICAS RECENTES

4.1 Microscopia Eletronica de Varredura Controlada por Computador

Atualmente, as inclusées sao divididas em macro (>20 um), micro (1-20 um) e
submicro-inclusdes (<1 um)(s) e € em geral impossivel de analisar inclusdes de todas as
classes de tamanho simultaneamente.® Portanto, muitos métodos de andlise de
inclusdes que estdo em uso podem determinar particulas com um especifico intervalo de
tamanhos. A Figura 1 mostra as técnicas geralmente empregadas na Voestalpine para
determinacao do perfil inclusionario, incluindo a técnica de microscopia eletronica de
varredura controlada por computador (CCSEM).

%

CCSEM/EDX A

Microscopia ética (500x de
magnificagao)

V Andlise de imagens A

N
a

Frequéncia/cm?

Técnicas de ultra-som

I I —
I I -

1
1 10 100

Tamanho das inclusdes (um)

Figura 1. Intervalo de tamanhos usuais para as técnicas de analise de inclusbes. Adaptado de Nuspl e
Wegscheider. ©

A Figura 1 mostra duas vantagens do meétodo automatizado SEM-EDX
(microscopia eletrénica de varredura — espectrometria de energia por raios X). Tanto o
intervalo de tamanho abrangido como o numero de inclusdes detectaveis € amplo. Este
ultimo pode ser observado pelo aumento do numero de inclusdes como fungcdo da
reducao do tamanho das inclusoes.

Como o método SEM-EDX produz uma quantidade de dados bastante grande, é
necessario um programa para tabular e agrupar as informagdes.
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A amostragem para as analises parte de tarugos, e necessita de preparagao
metalogréfica. E essencial verificar o resultado da preparagdo no microscépio ético para
garantir se graos abrasivos da lixa ou do polimento ndo permanecem na superficie e se
as inclusées nao foram quebradas ou arrancadas na preparacao.!”

O equipamento para anadlise de inclusdes pela técnica CCSEM consiste em um
microscopio eletrbnico de varredura convencional, com filamento de tungsténio e
detectores de elétrons secundarios e elétrons retroespalhados operando em vacuo. A
analise elementar de cada inclusédo € determinada por um detector de raios X de energia
dispersiva. Os parametros usuais do SEM para as analises de inclusdo sdo: magnificagao
de 600x, tempo de duragdo do EDX de 3 segundos, modo do detector de elétrons
retroespalhados e energia do feixe de 15 kV.

Com o auxilio de um software desenvolvido especialmente para a analise de
particulas, a mesa pode ser direcionada e as amostras sdo analisadas de forma
completamente automatica pela busca de uma area de inclusdes nido metalicas
especificada previamente pelo usuario. O contraste no modo de elétrons retroespalhados
é fortemente dependente do numero atdbmico da area escolhida. Pontos com alto numero
atdmico sdao mostrados de forma mais brilhante, ao contrario de pontos ou regides de
menor numero atémico. As inclusdes ndo metalicas normalmente tém numeros atdémicos
muito menores que a matriz metalica. As regides escuras sdo separadas da matriz
metalica mais brilhante usando um critério baseado na escala de intensidade dos pixels,
de forma similar a que ocorre na analise de imagens convencional.

Quando uma particula é detectada, um algoritmo comega a realizar as outras
etapas de analise, como mostrada na Figura 2. Este algoritmo encontra o centro da
particula e desenha 16 linhas a partir desta referéncia em intervalos angulares
constantes.

Como resultado do tamanho e distribuicdo s&o computados a partir dos
comprimentos das linhas, entdo um espectro de energia dispersiva é tomado para obter a
composicao elementar da particula. Isto € feito varrendo a amostra na forma de linhas.

Uma das caracteristicas do método é eliminar os dados das particulas que nao
atendem a um critério de analise previamente estabelecido. Todas as informagdes sobre
as outras particulas sao armazenadas em um arquivo de dados. Posteriormente, um
programa de avaliagao “off-line” € empregado para tornar possivel classificar as particulas
em classes de inclusdes. Em funcdo dos raios X ndo serem emitidos pela inclusao
isoladamente, mas também pela matriz que a circunda, é feito um ajuste no programa
para subtrair os dados da matriz.

A composicdo elementar de cada particula é entdo reorganizada para fornecer
valores em percentuais do total (100%). Estes célculos sdo necessarios para uma correta
classificacao das inclusdes porque a matriz metalica € mais influenciada pelo tamanho da
inclusdo do que pela quantidade de ferro da prépria inclusao.

Area da amostra
1 1-Detecgao de

particulas 4-Espectro EDX

Area de VJTrredura
[

2-Imagem analitica 3-Andlise EDX da
para medigdo da particula
particula

Figura 2. Sequéncia de operagdes para a analise de inclusdes via CCSEM.
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Quanto menor a particula detectada, maior tende a ser a quantidade de ferro no
espectro observado, porque mais raios X sao emitidos pela matriz metalica. Desta, ocorre
um aumento na incerteza da composi¢ao quimica se o tamanho médio das particulas
analisadas é reduzido. Baseado na hipétese de que as inclusées nao contém ferro (o que
€ verdadeiro em quase todos os tipos de inclusdes), o programa recalcula a composi¢cao
de todas as particulas. Caso contrario, os elementos presentes seriam superestimados na
quantificacéo por EDX.

O programa de avaliagdo agrupa as inclusbes em classes e calcula os parametros
morfoldgicos da inclusao.

Uma tabela detalhada mostrando o resultado de cada particula pode ser muito util
em casos de duvida de classificagdo. Entretanto, esta tabela ndao fornece a informagcao
global sobre as inclusdes para a comparagcdo de amostras de agos. Para tanto, sdo
criadas tabelas e diagramas para fornecer uma visdo mais clara da composi¢ao quimica
das inclusdes na amostra.

Até o presente, dois grupos publicaram dados relatando o desenvolvimento de
sistemas CCSEM: um na Universidade de Leoben (Austria)® em conjunto com a
Voestalpine Stahl GmbH e outro grupo de pesquisa, formado por pessoas ligadas ao
governo e a empresas norte-americanas com um sistema similar, conhecido como
ASCAT (Automated Steel Clealiness Analysis Tool).

O sistema foi iniciado em setembro de 1999 como um projeto do Departamento de
Energia do Estados Unidos em conjunto com o RL Lee Group e apoio de outras empresas
com o objetivo de conduzir pesquisas, construir, avaliar, demonstrar e integrar o ASCAT
em duas plantas siderurgicas. Entre os beneficios citados, salienta-se a redugao de
perdas, aumento do valor agregado dos produtos, redu¢cdo de custos de processo e
melhoria da satisfagdo do cliente. O sistema emprega um MEV ASPEX Instruments
Personal SEM-2000. Na referéncia de demonstracdo,® é indicado que o sistema usa um
conjunto e técnicas similares ao utilizado pelo grupo austriaco. Porém, algumas
diferengas podem ser observadas: o tempo de aquisicdo € menor que 1 segundo, a
tensdo de feixe é maior (20kV), as analises ocorrem com uma magnificagdo menor
(100x), e o tamanho das inclusbes analisadas € maior (acima de 2um). O tempo de
resposta informado € menor que 30 minutos, analisando-se 133 mm? de area da amostra.
Em um outro artigo,(g) o tempo de analise do sistema é maior, analisando cerca de 1500
inclusdes.

4.2 A Espectrometria a Plasma Induzida por Laser

Em resposta aos requisitos de analise de distribuicdo espacial de particulas em
amostras, varios tipos de técnicas foram desenvolvidos. Algumas técnicas,
particularmente aquelas que empregam ions ou elétrons, sdo em escala nanométrica,
conferindo extrema sensibilidade as analises. Infelizmente, os tempos de analise tendem
a ser muito longo. Algumas restrigdes quanto ao espago disponivel na camara e
condicbes de vacuo de equipamentos comerciais podem tornar a analise de grandes
areas bastante dificil.

Apos um periodo de pesquisa intensiva, a técnica de espectrometria a plasma
induzida por laser (LIPS — Laser-Induced Plasma Spectrometry) foi desenvolvida como
uma ferramenta alternativa para a elaboracdo de um mapa de composicdo quimica
porque a analise é feita a pressao atmosférica sem restricdo de tamanho de amostra. Por
esta razdo, as analises por meio da técnica LIPS tém sido aplicadas com sucesso em
quantificacéo de inclusdes e outras impurezas.'%'%

O desenvolvimento das técnicas LIPS foram bastante impulsionadas pelos
equipamentos CCD (Charge coupled device — dispositivo acoplado de carga). Nas
técnicas primeiramente empregadas, um laser, estatico e puntual, fazia a varredura,
consumindo longos tempos de analise. As técnicas mais promissoras usam um feixe de
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laser em forma de linha, que acelera grandemente o tempo de analise. A linha entdo pode
ser imageada para dentro do espectrémetro que projeta o eixo do comprimento de onda
ao longo do eixo do CCD. A posigao de “y” e o comprimento de onda pode ser analisada
pelo CCD, e o eixo “x” € mapeada transladando o feixe de laser."®

A preparacdo da amostra ndo aparenta grandes cuidados.'® Cabalin et all
empregaram no seu trabalho o acabamento em lixa 1200, ndo informando o tratamento
dado a amostra posteriormente, mas infere-se da analise da figura apresentada no artigo
um acabamento tipico de polimento, sugerindo que para a aplicagdo adequada da técnica
€ necessario preparar a amostra neste padréo.

O feixe de laser provoca a sublimacdo do material da superficie, resultando em
uma cratera. Com o espectro obtido, podem-se filtrar as linhas de composi¢ao quimica de
interesse. O tempo para analise de uma area de cerca de 4 mm? € de aproximadamente
55 segundos.'®

Mateo et all'”) mostram no seu trabalho que os mapas de composicdo quimica
para varios elementos podem ser gerados simultaneamente, sugerindo uma correlagao
com os parametros morfolégicos das inclusdes. Entretanto, as dificuldades estao
associadas a obtencdo de uma imagem sem distorgao das inclusdes, de maneira que no
estagio atual de desenvolvimento da técnica parece n&o ser possivel obter tal correlagao.

4.3 Espectrometria de Emissao Otica com Descarga Individual

A técnica de espectrometria de emissdo otica (OES - optical emission
spectrometry) para analise de grandes areas esta em uso ha muitos anos. Ha muitas
diferentes intensidades de emiss&do em um conjunto de excitagado da descarga que podem
ser correlacionadas com o conteudo de inclusbes nao metalicas em diferentes amostras.
Uma forma de avaliar as intensidades da emissdo da descarga a partir de diferentes
intervalos de tempo de uma medida de varias centenas de excitacdes pode ser conduzida
pela analise de discriminagéo de pico ou método de integragéo de pico.

Alguns tipos de algoritmos para a avaliagao de sinais de emiss&o de descarga para
a analise de inclusdes nao conduzem a corretos resultados para todos os tipos de acos.
Kuss et all''® compararam no seu trabalho o desempenho de equipamentos de trés
fabricantes (ARL, OBLF e Spectrolab) de espectrébmetros de descarga individual. As
amostras necessitaram de preparacao em lixa, € um padrdo foi obtido realizando a
técnica de ICP-OES (espectrometria de emiss&o 6tica induzida por plasma).

Os resultados da analise sao histogramas de intensidade de descarga, onde varios
podem ser construidos para cada tipo de composi¢cao quimica esperada. Uma analise
estatistica deve ser conduzida, e para obter um valor da presenca de inclusées de MnS,
por exemplo, devem-se obter coincidéncias de picos de Mn e S. Nao sdo contemplados
dados de morfologia. A referéncia (19) sugere as analises de inclusbes com tamanho
superior a 20 um, e a analise de uma amostra de ago de baixo carbono pode ser feita de
forma agregada em menos de 1 minuto. Em fungcdo do conhecimento do diédmetro da
cratera (aprox. 30 um) e relacionando com uma curva gaussiana, podem ser obtidas
informagdes de quantidade e distribuicdo de didmetros.

4.4 Técnicas Estatisticas

Uma vez que a inspegao a 100% né&o é factivel para a fabricagdo de ago, a
previsdo da analise de inclusbes, especialmente a das macro-inclusées, deve ser
elaborada a partir de dados de pequenas amostras. Recentemente, duas técnicas
baseadas na estatistica de extremos tém sido desenvolvidas para auxiliar nas analises de
inclusdo. A primeira inclui o método baseado na distribuicdo generalizada de Pareto e o
método baseado na distribuigdo exponencial. Ambos métodos exigem conhecimento dos
dados de tamanho de inclusbes maiores que um certo limite critico em uma amostra de
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aco. O segundo tipo de método, conhecido como método de valores extremos, inclue a
abordagem na distribuigdo generalizada de valores extremos e uma abordagem baseada
na distribuicdo de Gumbel. Estes dois ultimos utilizam como dados o tamanho maximo
das inclusdes em cada uma das séries de amostras.

A estatistica de valores extremos para a previsdo do comportamento de inclusdes
foi aplicada primeiramente por Murakami e colaboradores, e os resultados foram
empregados para prever o menor limite de fadiga de dois agos. O método da distribuicao
generalizada de Pareto foi desenvolvido recentemente para estimar o tamanho
caracteristico da maior inclusdo em agos limpos. Os resultados da distribuicao
generalizada de Pareto foram comparados com aqueles obtidos pela estatistica de
valores extremos.®® Uma diferenga entre os dois métodos €& que, em algumas
circunstancias, o método baseado na distribuicdo de Pareto estima o tamanho
caracteristico da maior inclusdo em um grande volume ou area, e atinge um valor limite
como aumento do volume/area analisada, enquanto que a estatistica de valores extremos
continua a aumentar o tamanho caracteristico da maior inclusdo sem restrigdes. A
exatidao das analises mostra que o intervalo de confianca para o tamanho caracteristico
da maior inclusao tende a ser significativamente mais estrito nos métodos de valores
extremos.

Em Anderson et aII,(Z” uma correlagdo entre os métodos estatisticos € feita,
empregando-se 40 areas de amostragem de 200 mm?, onde foram analisadas todas as
inclusdes maiores que 5um, avaliadas por analise de imagem de secdes polidas. Entre as
conclusdes obtidas, salienta-se que os métodos tém essencialmente as mesmas
hipéteses iniciais e resultados similares, porém o método de estatistica de valores
extremos apresenta menores intervalos de confianga.

5 CONCLUSAO

Uma ampla pesquisa das técnicas atualmente empregadas para anadlise de
inclusdes foi feita. Assim, podem-se considerar os seguintes aspectos:
o As técnicas que fornecem a maior quantidade de informagdes para os requisitos da
aciaria sao a espectrometria a laser induzida por plasma, a espectrometria de emissao
otica com descarga individual e a microscopia eletrbnica de varredura controlada por
computador. Os menores tempos de resposta sdo da espectrometria de emissao otica
(cerca de 1 minuto), da espectrometria a laser (cerca 1 minuto para 4 mm?) e da ordem de
30-50 minutos para uma grande area na técnica de microscopia eletrénica controlada por
computador. A maior quantidade de informagdes obtida (quantidade, morfologia,
distribuicdo de tamanhos por composi¢cao quimica) € na técnica de microscopia eletrdnica
controlada por computador. O custo destes equipamentos nao foi computado, mas devido
a aplicacdo e tecnologia envolvida provavelmente giram em torno de dezenas ou
centenas de milhares de ddlares.
o As técnicas de microscopia 6tica e analise de imagem nao fornecem um parametro
de composigado quimica direto. A técnica de analise de imagem apresenta um potencial de
automacgao que ja é explorado pela microscopia eletronica de varredura controlada por
computador.
o Finalmente, pode-se ainda ressaltar que fatores como tempo de analise, precisido
de andlise, abrangéncia de aspectos a serem analisados e custo da técnica, devem ser
correlacionados para se atingir a melhor ou o grupo de melhores técnicas adequadas para
cada situagao, ou seja, que nivel de limpeza do ago que determinada siderurgica precisa
obter.
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