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Resumo

A fabricagéo de acos com elevada qualidade interna esta correlacionada diretamente ao
entendimento de como inclusbes ndo-metalicas se comportam ao longo de cada etapa
do processo. Neste estudo, amostras de ago foram coletadas em uma planta industrial,
logo apds o vazamento e ao final do tratamento em forno-panela, e submetidas a
analise via MEV/EDS automatizado. A evolucao da composicdo quimica das inclusées
nas amostras foi representada sob a forma de diagramas ternarios e remetida as suas
morfologias. A andlise automatizada permite a obtencdo de dados estatisticos das
inclusbes varridas, que compreendem faixas de tamanho, nimero de inclusdes e
composicdo quimica média. Verificou-se que, dependendo dos desoxidantes utilizados e
da oferta de oxigénio no banho, ocorrem diferentes morfologias de inclusées.
Inicialmente, as inclusdes formadas encontram-se na faixa de composi¢do rica em
alumina e, a medida que o banho é submetido a agitacdo, ha a modificacdo da sua
composicdo quimica para faixas ricas em CaO e SiO,. Durante esta etapa ocorre a
reducdo na populacdo de inclusdes, j& que inclusbes aluminosas sdo ricas em fase
sélida, o que facilita sua remocéao, além disso, a agitacdo do banho favorece a interacao
entre as proprias inclusbes. O comparativo entre a caracterizacdo das inclusbes e os
parametros do processo, durante o refino secundario, permitiu verificar como cada
variavel contribui para o controle inclusionario.

Palavras-chave: Desoxidacdo; Caracterizacdo de inclusdes; Escorias; Composicao
quimica.

STUDY OF NON-METALLIC INCLUSIONS IN STEEL AFTER DEOXIDATION AND
DURING THE LADLE FURNACE TREATMENT

Abstract
The manufacture of steel with high internal quality is directly correlated to the understanding
of how non-metallic inclusions behave along each step of the process. In this study, samples
were collected in a steelmaking plant, shortly after the tapping and in the end of ladle furnace
treatment, and subjected to analysis via SEM / EDS automated. The evolution of chemical
composition of inclusions in the samples was represented in the form of ternary diagrams
and correlated to its morphologies. The automated analysis allows obtaining statistical data
of all scanned inclusions comprising ranges of size, number of inclusions and chemical
composition. It was found that depending on the deoxidizers used and the supply of oxygen
in the bath, there are different morphologies of inclusions. Initially, the inclusions formed are
rich in alumina and, as the bath is submitted to stirring, there is the modification of the
chemical composition to inclusions rich in CaO and SiO,.During this stage occurs the
reduction of inclusions population, as alumina inclusions are rich in solid phase, thus
facilitating its removal, furthermore, the stirring of the bath promotes the interaction between
the inclusions themselves. The comparison between the characterization of inclusions to the
process parameters during these stages, allowed verifying how each variable contributes to
the inclusion control.
Keywords: Deoxidation; Characterization of inclusions; Slag; Chemical composition.
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1 INTRODUCAO

O controle inclusionario é imprescindivel, principalmente em acos especiais
denominados clean steel, uma vez que a presenca de inclusdes representa
significativa modificacdo nas propriedades mecéanicas dos ac¢os [1-6]. Em algumas
gualidades especificas de aco, o controle inclusionario deve ser especialmente
rigido, delimitando, por exemplo, tamanho maximo de inclusbes presentes, bem
como composi¢cdes quimicas e distribuicdo favoraveis para ndo comprometer o
produto final [1,2]. A manipulacdo, ou engenharia de inclusdes, é resultado de uma
série de interacdes e operacdes de refino que vao desde o vazamento do aco liquido
até o lingotamento continuo [3]. As principais premissas para se determinar quais
serdo as operacoes adotadas em cada etapa de refino secundario sdo como e que
tipo de inclusdes sao formadas.

A primeira etapa na sequéncia de refino secundario do aco é a desoxidacdo. Sao
adicionados elementos desoxidantes ao banho para que o oxigénio presente em
excesso no aco (devido as reacfes de refino oxidante, tais quais desfosforacdo e
descarburacéo, realizadas no forno elétrico ou conversor) forme compostos éxidos.
Esta reacdo direta do oxigénio dissolvido com o desoxidante é chamada de
desoxidagdo primaria [7]. A desoxidacdo pode ocorrer também durante o
abaixamento da temperatura, onde a solubilidade do oxigénio cai, formando novos
produtos de desoxidacdo. Este processo é chamado de desoxidagéo secundaria [7].
Dentre os desoxidantes mais comumente utilizados, o aluminio € o que possui maior
poder desoxidante, produzindo agos entre 2 e 4ppm de oxigénio dissolvido [8]. A
alumina é o produto de desoxidacdo mais comum, especialmente na forma de
corundum, quando ha a adi¢éo de aluminio como desoxidante inicial ou principal.
Deve-se considerar que os produtos de desoxidagdo sao inicialmente constituidos
de inclusdes pequenas, que ndo sao de facil remocéo. A nucleacdo e crescimento
das inclusbes sao parametros importantes para que as inclusdes sejam removidas
durante o processo. Kiessling [7] fez um resumo bibliografico que prevé diferentes
mecanismos de desoxidagao por aluminio:

e Desoxidacdo por nucleacdo homogénea: necessita de supersaturacdo de
aluminio. As inclusdes formadas encontram-se na forma de aglomerados
dispersos de corundum.

e Desoxidacdo em pequeno nucleo: resultado da presenca de uma inclusdo
exdgena (arraste de escoria, refratario, etc.), que atuam como sitio para a
reacdo desoxidante. Nao necessita de supersaturacdo de aluminio. A
composicdo e a morfologia das inclusdes geradas neste caso podem ser
bastante variadas.

e Desoxidagcdo em inclusbes grandes: inclusdes grandes podem ser formadas
por nucleacdo homogénea nos locais onde ha a introducdo de aluminio ao
banho.

A oferta de aluminio e de oxigénio dissolvido no banho, bem como as praticas de
desoxidagédo adotadas determinam o tipo e morfologia de inclusdes formadas [9-14].
Algumas tendéncias podem ser observadas como, por exemplo, a formacédo de
particulas de alumina para pequenas atividades de oxigénio. A medida que aumenta
a atividade do oxigénio ha a formacédo de outras morfologias, ja que o crescimento
dendritico é lento e ocorre a aglomeracdo de particulas em clusters, devido a
colisbes promovidas entre as particulas.

Em prética industrial, se buscam meios para facilitar o crescimento das inclusdes e
sua flotacdo (agitacdo que promove colisbes entre as inclusdes e seu arraste até a
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interface metal-escéria) e, ainda, sua absorcdo pela escoria a partir do estudo de
propriedades 6timas [15,16]. Além disso, mesmo nas etapas iniciais do processo de
tratamento de inclusdes, a escoria tem um papel importante na transferéncia de
elementos para o banho [17-20],uma vez que desde o tratamento de inclusdes
aluminosas com célcio, até o controle da formacédo de espinélios (MgO.Al,O3), ha
uma relacdo direta com a otimizacdo dos parametros das escorias.

O objetivo deste estudo é compreender como ocorre a formacdo das inclusbes e
verificar nas etapas iniciais de refino secundéario como as inclusées se comportam,
principalmente avaliando a influéncia da escéria sobre as mesmas.

2 MATERIAIS E METODOS

Amostras de ago e escorias foram retiradas em uma planta siderurgica para avaliar o
comportamento das inclusées durante sua formacdo e nas etapas iniciais de refino
secundario. As amostras foram retiradas durante uma sequéncia de 5 corridas (C1,
C2, C3, C4 e C5) do aco SAE 52100, como esquematizado na Figura 1.

Onde:
P *X1- amostra de ago retirada na chegada
Amostras Amostras > ao forn‘o-PaneIa (FP), apds vazamento no
de escéria  de aco iy forno elétrico a arco (FEA);

*X2- amostra de aco retirada apds tratamento

Y1 @ no FP;
N ﬁ *Y1- amostra de escodria retirada na chegada
= ao FP;
Y2 ! ! .. . .
@ “ *Y2- amostra de escoria retirada apds de
tratamentono FP

Figura 1. Esquematizagdo de retirada de amostras.

A primeira amostra de acgo (X1) foi retirada logo apdés o vazamento do forno elétrico
a arcoe a adicao do desoxidante (aluminio), simultaneamente com uma amostra de
escoria (Y1). A segunda sequéncia de amostragem de aco (X2) e de escoria (Y2) é
realizada apés o tratamento em forno-panela.

O fluxo A sequéncia de andlises adotadas para cada tipo de amostra € mostrado na
Figura 2.

Amostragem

Escoria Aco
FRX MEV/EDS O total
FactSage Imagens
Excel

Figura 2. Sequéncia de analises realizadas com as amostras de aco (caixas lilas) e de escéria
(caixas verdes) e seus respectivos resultados obtidos (caixas vermelhas).
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As amostras de escoria foram submetidas aanalise de fluorescéncia de raios-X
(FRX) para a obtencdo de composicdo quimica que serviram como dados de
entrada para simulacdo termodindmica via FactSage. As amostras de aco foram
analisadas via analisador simultaneo de oxigénio e nitrogénio (obtencdo de oxigénio
total) e via microscopia eletrdnica de varredura acoplada a espectrometria de
energia dispersiva (MEV/EDS) para a obtencdo de imagens metalogréficas e de
composi¢cdo quimica das inclusdes detectadas, que serviram de dados de entrada
para simulagdo termodindmica via FactSage e para plotagem em diagramas
ternarios em planilha Excel. A area média analisada por amostra no microscépio
eletrénico de varredura foi de 65mm?.

3 RESULTADOS EDISCUSSAO

A Figura 3 mostra a evolucao da composicdo quimica das inclusdes ao longo das
provas para a corrida C4. Apos a normalizacdo da composicdo quimica, as inclusdes
foram classificadas e plotadas em sistemas de diagramas ternarios que melhor as
representavam.

si0,

b) X2

50,

_'i:wzarw a) Xl

MRALSIO,

MRALSIO,,

Galaxite

[ i O =
o G . o 20 L
MnO MnALO, Afzol A
(1842) (2054) Ca0
Weight % 12 Mais % AL -

Tamanho das particulas: @ 2,5-5 pm . 5-15um . >=15 pm

Figura 3. Evolugao da composi¢édo quimica das inclusdes. a) X1 - sistema MnO-Al,03-SiO,e b) X2 -
sistema CaO-Al,03-SiO..

Inicialmente, com a acdo do desoxidante logo apdés o vazamento do forno, ha a
formacdo de inclusdes predominantemente aluminosas (Figura 3a) na regido do
corundum, ja que é utilizado apenas aluminio como desoxidante neste aco. Além
disso, a populacdo de inclusdes € bastante elevada nesta etapa do processo. Na
saida do forno-panela as inclusGes ainda séo bastante ricas em alumina, entretanto,
inicia-se a incorporagdo de CaO as inclusdes, que gera um leve deslocamento
(Figura 3b).A agitacdo do banho durante tratamento em forno-panela favorece a
incorporacdo de elementos da escéria ao banho, como mostra também o
deslocamento de composi¢do quimica na Figura 3b. Geralmente inclusdes maiores
tem composicdo quimica diferente das inclusbes menores provenientes de
desoxidagcdo, isso por que suas origens Sd0 externas, ou seja, podem ser
consideradas exogenas [9-12]. A Tabela 1 mostra algumas inclusdes maiores que
15um encontradas na prova X2, com aumento de 200 vezes.
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Tabela 1. Inclusbes maiores que 15um encontradas na prova X2

Comrida PARTH MgO Alz03 Si02 S Ca0 MnO  Classif. Dmeéd. Imagem
i
1 2,689 37282 39,490 1,117 52,382 1,041 o6xido 33,710 \
Cas-
ca 2 4451 5171 51,936 10,416 20,097 7,930 oxido- 17,400 L)
MnS
Cas-
3 3962 6236 51,783 10,432 20,428 7,160 oxido- 16,950 -
MnS
—
4 7390 12,241 32,597 0,750 25976 21,046 o6xido 33,160 ‘
c2
5 8,041 35646 12,694 1038 42580 0,000 oxido 22,720 | ‘
Al/Ca0.8-
6 3904 45,839 13,644 0,601 35236 0,775 L5 18520
ca
Al/Ca0.8-
7 3,826 45470 16,144 0,942 33619 0,000 L 23790

A morfologia variada confirma origens diversas para inclusdes maiores. Inclusdes
provindas de reagbes homogéneas no banho nas etapas iniciais possuem teores
elevados de alumina, ja que sédo frutos de desoxidacao por aluminio. Pode-se notar
o efeito da variacdo de compostos na sua morfologia, ja que, inclusdes mais ricas

em MgO geralmente sdo mais facetadas (inclusdes4 e 5) [3,18].

A Figura 4 mostra as diferencas dos niveis médios de oxigénio total entre a X1 e X2
e 0 numero meédio de inclusbes encontradas por area de amostra varrida em
diferentes faixas de tamanho. Nota-se que para todas as faixas de tamanho ha a
reducdo no numero de inclusées devido ao tratamento no forno-panela. Durante o
processo, muitas particulas colidem, coalescem e formam novas particulas maiores,

gue flotam mais facilmente.
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Figura 4. Evolugdo média do Oqoa € NUmero de inclusdes/mm? para as provas X1 e X2.

A agitacdo do banho auxilia no crescimento das inclusbes, jA que aumenta a
ocorréncia destas colisdes e, consequentemente, a remocao de inclusdes [21-23]. A
reducdo no numero de inclusdes é maior para inclusées menores (2,5-5um e 5-
15um), j& que a medida que vao colidindo e coalescendo passam a compor novas
faixas de tamanho que englobam inclusbes maiores. Entretanto, ressalta-se que a
remocdao de inclusbes maiores que 15um € continua durante as provas.

A figura 5 mostra o corte isotérmico a 1600°C (em sistemas ternarios selecionados)
das provas X1 e X2 da corrida C4, como representativa do comportamento geral das
corridas. Esses sistemas ternarios ndo consideram o teor de MgO nas inclusdes,
mas a presenca desse 0xido também seré tema de discussao.

X1 sio, X2 Sio,

(1723)
1702

\ ALSIO,
(18aty

/ . i ..\‘
; ' 1 “ %‘ﬂn ‘4&5
fvl)) @ 1&‘
MnO Mm‘-\IO Al O
(1842) :1054, Ca0O

Weight % 2612 Mass % ALO, - 2053

Tamanho das particulas: @ 2,5-5pm Campos de fases: [[] Campos totalmente liquidos a 1600°C
@®5-15um [T Equilibrio entre 1 sélido e a fase liquida
@ >=15pm ] Equilibrio entre 2 sélidos e a fase liquida

Figura 5. Corte isotérmico e representacdo dos campos de fases formadasa 1600°C.

Tanto a absorcdo de inclusdes, quanto sua propria aglomeracgéo € facilitada quando
as inclusbes sao ricas em fase sdlida [15,16]. Na etapa inicial do processo, as
inclusbes formadas séo ricas em fase solida, grande por¢do delas no campo de
equilibrio entre o liquido e a alumina. Durante o tratamento no forno-panela, ha a
reducdo no numero de inclusbes e o deslocamento para regides em que se
enriguecem em liquido. Quanto mais préximas as inclusdes estdo do campo liquido
(campo azul), mais ricas em fase liquida. Na Tabela 2 estdo expostos os percentuais
das fases de acordo com a composi¢cdo quimica média das inclusées menores que
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15um. Estes dados foram simulados via FactSage para obtencdo da proporgéo entre
as fases.

Tabela 2. Proporgéo de fases das inclusbes menores que 15um

C1l C2 C3 C4 C5
Solido

(%) 48,75 2,39 0,00 18,64 4,10
X1 ——
Liquido

(%) 51,25 97,61 100,00 81,36 95,90
Solido

(%) 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
X2 p—
Liquido

(%) 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00

Nota-se que, para a todas as corridas analisadas, ocorre uma mudanga na
proporcéo de fase liquida entre as provas X1 e X2. Durante o tratamento em forno-
panela, muitas inclusdes sélidas sdo removidas eficientemente e as remanescentes
acabam tendo a sua composi¢do quimica modificada pela incorporacdo de calcio,
gue acabam por aumentar sua fracao liquida.

A Figura 6 mostra a influéncia da fracdo de fase liquida da escéria Y2 na
incorporacdo de CaO e MgO nas inclusbes na prova X2. As escorias para acos de
elevada limpeza em termos de inclusbes s&do, na maioria dos casos, de alta
basicidade e alto teor de Al;O3 3 1.

30 30
2 _

< 25 m  R?=0,5543 5 2
0 20 20 3
Q a
= S
g 15 e— j>->-;‘ 15 2
© R?=0,0283 ® @

10 10 <
Q o
3 80

5 5 3

O T T T T 0

94 95 96 97 98 99

Fase liquida na escéria Y2 (%)

® MgO nas inclusdes B CaO0 nas inclusdes

Figura 6. Porcentagem de MgO e CaO nas inclusdes da prova X2 de acordocom a fase liquida da
escoria Y2.

A Figura 6 mostra uma fraca relacédo entre 0 % de fase liquida na escéria e 0 %MgO
nas inclusdes. No entanto, a fracdo de liquido é bastante alta nesse caso. O efeito
com relacdo ao MgO é que, quanto maior a fase liquida, maior a interagdo com 0s
refratarios dolomiticos. A escoria busca no MgO dos refratarios a fonte para atingir
sua saturagcdo. Essas interagbes aumentam a oferta de magnésio. Inclusbes de
espinélio podem ser formadas com um minimo de magnésio contido no aco ©2%.
Quanto ao CaO, a incorporacédo deste as inclusdes depende ndo somente da fracdo
de liquido na escéria, mas também da oxidacdo do banho (nivel de oxigénio total).
Quanto maior o teor de oxigénio total, menor o nivel de CaO nas inclusfes. Além
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disso, a tendéncia esperada é de que a composi¢cdo quimica das inclusbes seja
semelhante a da escoria ao longo de certo tempo.

Nas Figuras 7 e 8 estdo expostas as variacdes na quantidade de CaO, MgO, Al,O3 e
SiO; nas inclusdes entre as provas X1 e X2.

30 - 0
I
CaO | MgO
25 } 25
1
€50 ! 20 @
2 x2 1 5
0Q (7]
3 : 3
rELEE S R . ——————— 15 £
— w
8 g
[}
(9] =
s . EE ;
. J_L._l .

CI C2 C3 (¢4 (5 (C1 C2 (3 ¢ ¢G5
Figura 7. Variagbes na quantidade de CaO e MgO nas inclusdes das provas X1 e X2.
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Figura 8. Variagbes na quantidade de Al,O3 e SiO, nas inclusdes das provas X1 e X2.

A analise das Figuras 7 a 8 confirma o efeito do tratamento em forno-panela no
favorecimento das interagbes no banho. Embora n&o haja a adicdo de ligas com
calcio ou magnésio ao banho, ocorre um enriquecimento das inclusées com relagéo
a estes elementos. Tanto para o CaO quanto para o MgO o enriquecimento médio
das inclusdes da prova X1 para X2 foi de 20% (Figura 7). Ainda acontece a queda
nos teores de alumina e silica, devido a presenca de CaO e MgO (Figura 8).
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4 CONCLUSOES

De acordo com as diversas analises realizadas referentes a formacao de inclusdes e
suas interacdes nas etapas inicias do processo de refino secundario, ressalta-se:

e A contribuicdo do tratamento em forno-panela na interagdo entre as inclusdes
formadas por desoxidacgao, portanto, ricas em alumina.

e As inclusdes maiores sdo removidas ao longo do tratamento, principalmente,
em funcdo da homogeneizacdo do banho favorecer o coalescimento,
crescimento e flotacdo das inclusdes;

e A diferenca entre as inclusdes formadas por reacdes homogéneas, tais quais
desoxidagao e interacdo com outros elementos dissolvidos no banho, e as
inclusbes de origem exdgena € percebida pela analise especifica das
inclusdes maiores que 15um, as quais possuem morfologias distintas, bem
como composigao quimica diversificada;

e O deslocamento da composicdo quimica das inclusbes nos diagramas
ternarios reflete a incorporacéo de elementos as inclusées, fazendo também
com que elas se enriquecam em fase liquida;

¢ O enriguecimento de cal e magnésia nas inclusées entre as provas X1 e X2.
Em média, houve um acréscimo de 20% tanto de MgO quanto de CaO as
inclusoes.

e A queda nos teores de alumina e silica nas inclusdes entre as provas X1 e
X2.
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