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Resumo

Os pos fluxantes sdo formados por escoérias sintéticas que em contato com o aco liquido
deve fundir e gerar uma escoria liquida. Suas principais fun¢des séo: lubrificar e controlar
a transferéncia de calor entre a casca solida do metal e o molde. Eles possuem
composicdes diferentes para diferentes condigbes de lingotamento, sendo formados,
basicamente, por CaO, SiOz, Al203, Na20, CaFz e podem conter MgO, Li20, K20 e B20:s.
Como alguns componentes influenciam diretamente na cristalinidade dos fluxantes, como
o CaO, o MgO, o CaF, neste trabalho seréo analisadas quatro misturas de pos fluxantes
com leves variagcbes na composicdo de modo que possa gerar cristalinidades diferentes.
Para esta analise sera utilizada o método de laminas delgadas, com auxilio de um
microscopio 6ptico de luz transmitida, que tem apresentado resultados bem satisfatorio
sobre o detalhamento da cristalinidade dos materiais.

Palavras-chave: POs Fluxantes; Laminas Delgadas; Microscopio optico de luz
transmitida; Cristalinidade.

ANALYSIS OF CRYSTALLINITY OF MOULD FLUXES THROUGH THE USE OF
TRANSMITTED LIGHT OPTIC MICROSCOPY

Abstract
The mould fluxes are formed by synthetic slag that in contact with liquid steel ought to
merge and generate liquid slag. Its main functions are: lubricate and control the heat
transfer between metal shell and mould. They have different compositions for different
casting conditions, being formed basically with CaO, SiOz, Al203, Na20, CaF2 and could
contain MgO, Li20, K20 e B20s. As some components directly influence at the crystallinity
of mould fluxes, for example CaO, MgO and CaF, in this paper will be analyzed four
mixtures of mould fluxes with slight variations in its composition to generate different
crystallinity. For this analysis will be used the solid slag film method with aid of a
transmitted light optical microscope, which has presented satisfactory results on the
detailing of fluxes crystallinity.
Keywords: Mould fluxes; Solid slag film; Transmitted light optical microscope;
Crystallinity.
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1 INTRODUCAO

Os pos fluxantes séo escorias sintéticas constituidos basicamente pelo sistema CaO-
SiO2-Al203-Na20-CaF2 e podem conter MgO, Li2O, KoO e B203 [1]. Eles sé&o
continuamente adicionados no topo do molde onde gradualmente sao fundidos a uma
temperatura em torno de 1040 a 1300°C e geram uma escoria liquida com
caracteristicas especificas para cada condicdo de lingotamento [2]. Essa escoéria
infiltra-se no gap formado entre o molde e a casca de metal solidificada e sofre um
resfriamento devido a agua que continuamente resfria o molde. Portanto, é gerada
uma pelicula de escéria sdélida (aproximadamente 2mm de espessura) seguida de
uma fina camada liquida (aproximadamente 0,2mm de espessura) contra a casca [3,
4].

As camadas de escoria, liquida e sélida, sdo responsaveis pelo controle das duas
principais fungdes do po fluxante: lubrificagéo e transferéncia de calor horizontal entre
molde e casca [3, 4, 5]. Aléem disso, os fluxantes absorvem inclusdes do aco, permitem
isolamento térmico e protegem a superficie contra a oxidacao [1, 4, 5].

O controle da transferéncia de calor horizontal entre casca e molde é fundamental
para aumentar consideravelmente a probabilidade de obter um produto final sem
defeitos e com boa qualidade [1, 2, 3, 4, 5] além de evitar problemas de operacao [2].
A principal propriedade do po fluxante que influencia neste controle é a cristalinidade
[4]. Quanto maior for a porcentagem de fase cristalina na camada solidificada, menor
sera a taxa de transferéncia de calor por radiacdo entre molde e placa. [2, 3, 4, 5].

Para cada tipo de aco é utilizado um tipo diferente de po fluxante que devido a
mudanca na composi¢cdo quimica afeta a cristalinidade. Em condigbes onde séo
necessarios fluxantes que permitam alta transferéncia de calor entre casca/molde,
como é o caso dos acos baixo carbono, o p6 fluxante deve ter a cristalinidade
reduzida, ou seja, ter predominancia de fase vitrea na camada solidificada. Enquanto
que para baixa transferéncia de calor placa/molde, caso dos acos peritéticos, o po
deve ser mais cristalino, ou seja, ter predominancia de fases cristalinas [2, 3].

A petrologia € o ramo da Geologia que estuda as rochas, que sao formadas no geral
pela associacdo de minerais [6]. Ela utiliza a microscopia Optica de transmissao para
identificacdo desses minerais e as amostras, na maioria dos casos, sao preparadas
pelo método de laminas delgadas [7,8]. As laminas sdo obtidas através de uma sec¢éo
extremamente fina do material, em torno de 0,03 mm, conforme mostrado na figura 1.
Tem como principal vantagem o fato de todos os cristais e/ou minerais presentes na
secao possuirem uma mesma espessura ja conhecida o que permite a determinacao
de uma série de propriedades 6pticas, em especial, aquele referente a interferéncia
da luz [9].

Laminula— [ ]
Balsamo do Canada—— Fatia de Rocha
Resing —l_z“ o
Lamina ———

Figura 1. Representacdo esquematica de uma montagem em lamina de um mineral granulado [9].
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A espessura da lamina € uma etapa muito importante pois garante a passagem de luz
pelos minerais translicidos, que através de técnicas como a polarizacdo, angulo de
extincdo, habito, birrefringéncia e relevo possibilitam sua caracterizacdo [10]. A
proposta deste trabalho € mostrar a eficiéncia deste método na deteccdo da
cristalinidade em diversos fluxantes, assim como a andlise dos grdos de cada um.

2 MATERIAIS E METODOS

O presente estudo utilizou a microscopia éptica de transmissdo e o método de laminas
delgadas para a identificacdo de cristais em 4 diferentes fluxantes cuja composicao
guimica € mostrada na tabela 1 do item 3. Os fluxantes P1, P2 e P3 foram formulados
com base em residuos de marmore e granito, variando principalmente os
componentes CaO, F e MgO [12]. J& o PC é um fluxante peritético comercial obtido
de uma industria siderurgica.

2.1 Preparacéo das amostras

A preparacao das amostras seguiu a metodologia do “Teste de Stollberg modificado”
[3]. Os fluxantes foram descarbornetados a temperatura de 650°C por 16 horas ao ar,
e entdo foram colocadas 30g dessas amostras em um cadinho de alumina e aquecidas
a uma temperatura de 1300°C durante 20 minutos. Apoés a fusdo, as amostras foram
colocadas num cadinho de aco inoxidavel e aquecidas por 20 minutos numa
temperatura de 610°C. Para o resfriamento, foi realizada uma témpera em agua no
gual metade do cadinho foi imerso neste fluido.

A etapa de descarbonetacgdo foi necessaria para eliminacao dos compostos volateis e
consequente diminuicdo da evaporacdo destes componentes na escoria liquida de
fluxante durante o aquecimento [11]. O aguecimento a 1300°C permite que o fluxante
esteja totalmente fundido durante o processo[5]. Ja o recozimento na temperatura de
610°C teve como objetivo a inducéo da cristalizacdo do material [3].

2.1.1 Confeccéo das laminas

As laminas foram confeccionadas seguindo padres da ABNT/NBR [9]. ApOs o
resfriamento, a secéo transversal das escorias foi embutida em uma resina acrilica
para andlise do crescimento dos gréos desde a parte em contato com o cadinho até a
superficie das amostras. Posteriormente foram lixadas e polidas para que houvesse
nivelamento da base e um bom acabamento. Em seguida foram coladas em laminas
de vidro onde foram novamente lixadas e polidas para que atingissem a espessura
desejada de aproximadamente 0,3 mm. Esta operagcao pode ser simplificada em 4
etapas:

1) Embutimento: Foi realizado embutimento a frio com resina acrilica na secao
transversal das escoérias para que houvesse uma maior superficie de contato
da amostra com a lamina na etapa de colagem. Isso garantiu 0 nao
desprendimento da amostra.

2) Lixamento/Polimento: Foram utilizadas lixas de alumina com granulometrias de
400, 600, 800, 1000 e 1200 mesh e o polimento foi feito com o auxilio de pasta
de abrasivo de diamante 1u e &gua. Utilizou-se a politriz Arotec® modelo Aropol
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VV, pertencente ao laboratério de metalografia do IFES, campus Vitoria. Figura
la.

3) Colamento: A amostra e a lamina de vidro foram levemente aquecidas para a
insercao da cola Araldite entre elas. O trio foi pressionado para garantir uma
boa fixac&o isenta de bolhas. Figura 1b.

4) Corte: Apbés o colamento, as amostras foram submetidas a um corte de
espessura inferior a 2mm. Para isso, foi utilizada uma maquina Cortadora
Metalogréafica de Pequena Dimensé&o, marca Militon, pertencente ao laboratorio
de Engenharia de Superficies do IFES, campus Vitoria.

5) Lixamento/Polimento Final: Foram utilizados os mesmos equipamentos da
etapa 2. Para o lixamento, iniciou-se o procedimento com a lixa de 400 mesh
até que a amostra atingisse uma espessura de 0,40mm; posteriormente a lixa
de 600 até a espessura de 0,10 a 0,12mm; em seguida a lixa de 1000 até uma
espessura de 0,08mm e por fim, a de 1200 até a espessura de 0,045 a 0,05mm.
Para o polimento, pasta de abrasivo de diamante 1y e agua foram utilizados
até a obtencao da espessura final de 0,03mm. Figura 1c.
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Figura 1. Amostra embutida, lixada e polida (a); amostra colada na lamina de vido (b); amostra
cortada, lixada e polida, pronta para analise (c).

Apos o procedimento de preparacdo das laminas, foi analisado as propriedades
Opticas das amostras por meio de microscopio petrogréfico de luz transmitida, Leica
DM750, pertencente ao IFES, campus Vitéria. As laminas foram avaliadas mediante
um compensador de 530nm e sob auxilio do software Laz EZ para obtencdo das
imagens.
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Para melhor entendimento do resultado obtido no microscoépio, foi feita uma ilustragéo
(Figura 2) dos aspectos cristalino e amorfo que séo visualizados com nicois cruzados
e utilizando o compensador de 530nm.

Aspecto Amorfo

Figura 2. Representagdo esquematica dos aspectos (cristalino e amorfo) obtidos pelo microscépio
Leica DM750 com nicois cruzados e utilizando um compensador de 530nm.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da tabela 1 foram obtidos por meio de balanco de massa a partir de
analises obtidas por espectroscopia por energia dispersiva (EDS). As analises foram
feitas em um equipamento da Marca Oxford acoplado a um microscopio eletrénico de
varredura (MEV) da Marca Zeiss Mod. Evo 10 pertencente ao Laboratério de
Microscopia Eletronica de Varredura do IFES, campus Vitoria. As composicdes
obtidas podem ter margem de erro em torno de 5%, especialmente para elementos
de menor concentracdo, no entanto os resultados estao de acordo com o esperado
pois maiores concentracdes de CaO e menores de MgO foram identificadas a medida
gue os fluxantes se tornam mais cristalinos, ou seja, na ordem da esquerda para
direita, P1 a PC.
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Tabela 1. Composicdo quimica de fluxantes realizados por meio de residuos de granito e marmore (P1,
P2, P3) provenientes de Alves e colaboradores (2016) e do fluxante comercial peritético (PC) via
balango de massa a partir dos resultados de EDS [12].

Componentes P1 P2 P3 PC
CaO 34,1% 35,6% 44% 44,1%
SIiOy 25,1% 23,6% 24% 30,1%
F 104% 123% 10,6% 8,0%
Al,O3 5,3% 4,9% 5,2% 3,9%
MgO 8,9% 8,2% 2,9% 0,9%
Na.O 4,8% 4,5% 4,9% 4,9%
K20 1,6% 1,5% 1,6% 0,3%
Fe2Os 1,7% 1,6% 1,7% 1,6%
Li-O 0% 0% 0% 0%
Ciota 8,3% 7,8% 5% 6,2%
Ciivre 1,9% 1,8% 2,1% -
Basicidade 1,71 1,86 1,83 1,47
(Ca0/SiOy)

Apbs o Teste de Stollberg modificado, as amostras obtiveram o aspecto mostrado na
figura 3. Aparentemente, pode ser observado a diminuicdo da translucidez e o
aumento da resisténcia a transferéncia de calor horizontal das amostras de P1 a PC.
Portanto, a medida que o teor de MgO diminui e teor de CaO aumenta tém-se um
aumento da cristalinidade aparente. O F também é um fator determinante para o
aumento da cristalinidade, principalmente se comparado o P1 com o P2, que tem
10,4% e 12,3% respectivamente, pois o CaO e o MgO nao variam de forma
significativa. No entanto, para confirmacdo microscopica do que pode ser percebido
macroscopicamente foi realizado laminas das escérias (Figura 4) para entdo serem
analisadas no Microscopio de Luz Transmitida.
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Figura 3. Aspecto macroscopico dos fluxantes apos Teste de Stollberg Modificado.

PC

A figura 4 mostra as micrografias das laminas observadas no microscépio de luz
transmitida, a qual se referem a superficie das escorias (lado oposto ao cadinho). Nela
podem ser observadas, de P1 a P3, o aumento gradativo da camada cristalina com a
variacdo de F, CaO e MgO assim como pode ser percebido na figura 2. A amostra P1
— contendo 34,1%Ca0, 10,4%F e 8,9%MgO — apresenta uma camada cristalina de
aproximadamente 200u, enquanto que P2 com uma leve reducdo de MgO e um
aumento de 1,5% de CaO e 1,9% de F ja apresentou um aumento da cama cristalina,
apresentando aproximadamente 600u. A amostra P3 ja contém uma composi¢cao mais
proxima do fluxante peritético comercial (PC), que comparado com P2, mesmo
contendo menos F, o aumento consideravel de CaO e a reducdo drastica de MgO
acarretaram numa total cristalizacdo do material, assim como o fluxante peritético
comercial (PC).
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E importante destacar as diferencas morfoldgicas entre os fluxantes fabricados por
meio de residuos (P1, P2 e P3) e aquele obtido comercialmente (PC). Neste os graos
possuem um aspecto acicular, enquanto que naqueles o aspecto € axial. Nao se sabe
ao certo o que influencia nessa diferenca de aspecto, uma vez que apesar de possuir
uma composicdo proxima ao fluxante peritético comercial, as amostras providas dos
residuos de marmore e granito possuem uma composicdo mais baixa de SiO2 e maior
concentracdo de MgO e Al2Os3. Além disso € necessaria uma analise pratica da
influéncia dessa diferenca de morfologia na resisténcia ao fluxo de calor horizontal.

‘)OO P 200 pm

1

g ) " 200 pm 'b . g y
' ~ O MRS TN
Figura 4. Micrografias obtidas no microscoépio de luz transmitida ap0s preparacao das amostras pelo

método de laminas delgadas com nicois cruzado e utilizando um compensador de 530nm. Na
sequéncia estéo o fluxante P1 (A), P2 (B), P3 (C) e PC (D).

4 CONCLUSAO

A utilizacao do método de laminas delgadas juntamente com o auxilio do microscépio
optico de luz transmitida, seguindo a metodologia utilizada na petrografia para
descricdo de minerais e rochas ja havia apresentados resultados favoraveis e
promissores na caracterizacdo de pos fluxantes [10, 12]. Contudo, ela apresentou
resultados muito satisfatérios na analise da cristalinidade dos pds fluxantes e dos
contornos de graos.

Neste trabalho, conseguiu-se analisar 0 aumento da cristalinidade nos poés fluxantes
influenciados pela variacdo de F, CaO e MgO e a diferenca morfolégica para os
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fluxantes formados através dos residuos de marmore e granito — P1, P2 e P3 — para
o fluxante peritéticos comercial — PC.

A andlise do fator resultante nessa diferenca de morfologia devera ser feita em
trabalhos futuros, assim como a influéncia dessa morfologia na resisténcia ao fluxo de
calor horizontal.
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