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Resumo

InclusGes ndo metdlicas sdo impurezas presentes nos agos que corrompem, quando ndo
moderadas, suas propriedades mecéanicas e metallrgicas. O tratamento de inclusbes com
ligas a base de célcio é fortemente utilizado visando a producédo de acos mais limpos e é
fortemente induzido pela composi¢cao quimica e temperatura do ago. O objetivo geral deste
trabalho seré o estudo termodinamico e experimental a respeito da modificacdo de inclusbes
ndo metalicas através do tratamento com calcio, em acos de diferentes teores de enxofre. O
presente trabalho utilizard como metodologia: i) obtencdo de dados através de experimentos
em forno resistivo para determinar os dados iniciais utilizados nas simulagfes; ii) estudo
termodindmico computacional através do software FactSage; iii) analise de inclusdes via
MEV/EDS e ASPEX-PSEM explorer. iv) comparagéo dos resultados obtidos nos dois meios
de analise e também compara-las com os resultados obtidos via simulacdo. Para tanto, serdo
estabelecidas dife rentes temperaturas e concentragfes de célcio no banho e diferentes
tempos de processo. Como resultado final, espera-se gerar um maior conhecimento que
contribua para a compreenséo dos fendmenos envolvidos em agos com maior teor de enxofre.
Além disso, espera-se validar as técnicas e metodologia empregadas neste trabalho.
Palavras-chave: Inclusbes ndo-metalicas; Célcio; FactSage.

EXPERIMENTAL STUDIES OF NON - METALLIC INCLUSIONS THROUGH THE
TREATMENT WITH CALCIUM

Abstract
Non-metallic inclusions are impurities present in steels and can affect their mechanical and
metallurgical properties whether not controlled. The treatment of inclusions with calcium-based
alloys is strongly used to produce cleaner steels. This treatment is strongly influenced by the
chemical composition and temperature of the steel. The general goal of this work is to perform
the thermodynamic and experimental study about the modification of non-metallic inclusions
by treatment with calcium in steels with different sulfur contents. This study will use as
methodology: i) obtaining data through experiments in lab resistive furnace to determine the
initial data used in the simulations, ii) to perform a computational thermodynamic study through
the software FactSage iii) inclusions analysis via SEM / EDS and ASPEX-PSEM explorer, iv)
comparison and discussion of the results obtained in both analyses in order to compare them
with the results obtained through the simulation. For this, will be considered different
temperatures and concentrations of calcium in the bath and different processing times. The
final result is expected to generate a greater knowledge that contributes for the comprehension
about the phenomena involved in steels with higher sulfur content. It is hoped to validate the
techniques and methodology used on this paper.
Keywords: Non-metallic inclusions; Calcium; FactSage.
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1 INTRODUCAO

Acos com teor elevado de enxofre possuem alta usinabilidade e tem sido amplamente
aplicados na producédo de pecas para a industria automobilistica. Todavia, seu teor
final de oxigénio ndo é satisfatorio para uso em componentes de alto desempenho.
Ao escolher o elemento desoxidante deve-se relacionar o teor de oxigénio residual
com o grau de limpeza do aco desejado. Dessa forma, o aluminio € uma opcéo
largamente utilizada para reduzir o teor de oxigénio desse material, mesmo que seu
uso como desoxidante resulte na formacao de inclusdes ndo-metalicas sélidas que,
por sua vez, podem causar obstrucao de valvulas no lingotamento continuo.
Conforme Holappa et al. [1], o tratamento com célcio é um método bem estabelecido
para transformar 6xidos e sulfetos no aco em inclusées menos prejudiciais que podem
gerar efeitos benéficos nas propriedades. A transformacdo de clusters solidos de
Al203 em calcio-aluminatos liquidos através do tratamento com calcio é uma técnica
largamente empregada afim depara reduzir a obstrucdo em valvulas de lingotamento
continuo na producdo de agos acalmados ao aluminio. O tratamento com célcio é
ainda um método chave para melhora da usinabilidade, que também pode ser
melhorada através do aumento do teor de enxofre.

A forma dos cavacos € determinante na velocidade de usinagem. Metais, ao serem
usinados, devem produzir um cavaco fragil e, portanto, quebradico, o que propicia
uma maior facilidade de manuseio e operacao [2]. A adicdo de enxofre ao aco é muito
conhecida e utilizada a fim de conduzir a formacéao de sulfetos de manganés. Tais
inclusGes possuem baixo ponto de fusédo e alta deformabilidade. O efeito € positivo na
usinabilidade, ao agirem como lubrificantes no corte, facilitando a quebra do cavaco
na zona de cisalhamento. Assim como no emprego do aluminio no refino, o emprego
do enxofre como formador de sulfetos € agente causador de inclusdes nao-metélicas.
As caracteristicas termodindmicas e cinéticas do tratamento de inclusdes né&o-
metélicas com calcio séo fortemente influenciadas pela composi¢ao quimica do aco e
temperatura, porém ainda ndo sdo completamente conhecidas. Em estudo a respeito
da modificacdo dos Oxidos pelo célcio, Larsen e Fruehan [3] compararam dados
experimentais com a pratica industrial e relataram que a predicao tedrica baseada em
dados termodinamicos concorda com os resultados das amostras de corridas
executadas em laboratério e na industria. Indicando que as rea¢des entre o calcio
dissolvido e as inclusdes séo relativamente rapidas. Ainda no mesmo trabalho fazem
duas importantes consideracfes: que para se obter a completa modificacdo dos
oxidos para calcio-aluminatos liquidos em a¢os acalmados ao aluminio, o teor de
enxofre deve ser muito baixo e que quanto maior a temperatura de lingotamento mais
facil é a formacéo de inclusdes liquidas.

O presente trabalho aborda um estudo termodinamico e experimental a respeito da
modificacdo de incluses ndo metdlicas através do tratamento com calcio nos acos
SAE 1141 e SAE 1117, objetivando especificamente: 1) obter o perfil inclusionario do
aco apos o tratamento em questdo; 2) realizar a comparagédo de dados obtidos via
simulacdo termodinamica com dados experimentais e; 3) discutir diferentes
configuracbes de temperaturas e composi¢cao quimica do aco para esse modelo de
estudo.

2 MATERIAIS E METODOS
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Os acos estudados séo o0 SAE 1141 e o SAE 1117. Classificados pela SAE-AISI como
acos carbono ressulfurados, tem sido amplamente aplicados na producdo de pecas
para a indastria automobilistica. Sao conhecidos por sua boa usinabilidade,
temperabilidade, conformabilidade e baixa soldabilidade. Nas tabelas 1 e 2 verifica-se
a faixa de concentracéo dos principais elementos de liga dos acos em questao.

A metodologia € baseada em estudo realizado anteriormente por Bielefeldt [4], e a
respeito do aco SAE 1117 os autores se referem ao trabalho Kirichenco [5].

Tabela 1. Composicao quimica para 0 aco SAE 1141 em % em massa.
C Mn S P

0,37-0,45 | 1,35-1,65 | 0,08-0,13 | 0,040 max.

Tabela 2. Composicao quimica para 0 aco SAE 1117 em % em massa
C Mn S P

0,14-0,20 | 1,00-1,30 | 0,08-0,13 | 0,040 max.

2.1 Ensaios em Laboratério

Foram realizados cinco ensaios para o aco SAE 1141, sendo quatro deles analisados
no presente trabalho, ensaios B1, B2, B3 e B5, de composicdo semelhante, em forno
elétrico resistivo. Para o aco SAE 1117 foram realizados 5 ensaios, sendo 3 deles
citados neste trabalho, ensaios J2, J3 e J5.

Os experimentos ocorreram em forno elétrico resistivo modelo High Temperature
Graphite Vac-Gas Furnace / HT 2100 Vac Special, fornecido pelo Fabricante Linn High
Therm GmbH, Alemanha. Foram realizados sob atmosfera de argonio, a uma taxa de
aguecimento de 5°C/min.

A carga € constituida da mistura de ferro de alta pureza com as ligas usadas
industrialmente na producéo dos respectivos acos, vide Tabelas 3 e 4. A carga total
de cada ensaio tem como massa 1 kg, a fuséo foi realizada em cadinhos de alumina
com 99% de pureza.

Tabela 3. Ligas utilizadas nos experimentos do aco SAE 1141 para 1kg de carga, em gramas.
Mn eletr | Grafita | Enxofre | Fe,Os | FeCrBC | Nieletr | Sipuro

15,5 5,00 1,01 0,075 2,45 0,44 11

Tabela 4. Ligas utilizadas nos experimentos do ago SAE 1117 para 1kg de carga, em gramas.
Mn puro | Grafita | Enxofre | Fe,Os | Sipuro

10,00 2,50 0,70 0,046 0,40

Os autores testaram duas disposi¢cdes de ensaio, chamadas de T1 e T2, vide Figuras
1 e 2. A disposicao de ensaio referente ao aco SAE 1117 sera chamada de T3, vide
figura 3, conforme Kirichenco [5].
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Figura 1. Fluxo do processo para a condicdo experimental T1.
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Figura 3. Fluxo do processo para a condi¢do experimental T3.
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A Tabela 5 mostra a relacéo de ensaios realizados e condi¢des de adicdo de CaSi e
temperatura.

Tabela 5. Relagdo de ensaios realizados e suas condigdes.

Condicdo | Massa de CaSi | Temperatura de
experimental | adicionada (g) | adicdo de CaSi
Bl Tl 0,95 1520°C
B2 T1 0,95 1520°C
SAE 1141 g3 T2 0,95 1600°C
B5 T2 0,68 1600°C
J2 T3 0,71 1600°C
SAE 1117 J3 T3 0,71 1600°C
J5 T3 0,71 1600°C

2.2 Preparacao e Analise das Amostras

As amostras coletadas ao longo do tempo dos ensaios — conforme exposto nas
Figuras 1, 2 e 3 - foram cortadas em pinos de aproximadamente 1,5 cm, embutidas e
submetidas a preparacdo metalografica convencional. Posteriormente foram
analisadas via Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV/EDS), itens 2.2.1 e 2.2.2.
As amostras de a¢o remanescente no cadinho passaram por analise quimica, item
2.2.3.

2.2.1 Andlise via MEV/EDS de forma manual

As amostras dos pinos foram analisadas em Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV/EDS) marca JEOL modelo 5800, no Centro de Microscopia Eletrbnica da
UFRGS.

Foram analisados quatro pinos dos ensaios Bl e B5 e trés do ensaio B2 e B3 porque
houve problema de preenchimento nas demais amostras, impedindo as analises.
Foram estudados quatro pinos de cada amostra referente ao aco SAE 1117.

E relevante relatar que, apds algumas tentativas, os autores concluiram ser vantajoso,
para analise das amostras em questdo, o uso do MEV em Elétrons Retroespalhados
e tensbes de 15 e 20 kV. E importante, para obter uma analise satisfatoria, que haja
um equilibrio da tenséo e dos elétrons emitidos utilizados para obteng&o da imagem.

2.2.2 Analise em microscoépio automatizado

As amostras de aco remanescente B1l, B2, B3 e B5 foram ainda analisadas em
microscoépio eletrénico de varredura automatizado, ASPEX—PSEM explorer, acoplado
a uma sonda de espectrometria de energia dispersiva (EDS).

Tal equipamento torna possivel determinar a posi¢cdo, quantidade, tamanho,
morfologia e a composi¢ao quimica de cada inclusédo ndo metalica encontrada na area
analisada. A partir das composi¢cdes quimicas elementares das inclusées, uma série
de critérios ou filtros identificam cada inclusédo detectada.

Os resultados da composi¢cao quimica elementar das incluses nas amostras, foram
transferidos para uma planilha Excel para serem convertidos na forma de 6xidos, o
que, apos sua normalizacdo, foram plotados no sistema de diagrama ternario
especifico, CaO-SiO2-Al20s.

2.2.3 Amostras para analise quimica
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As amostras finais de a¢o de todos os ensaios foram analisadas no espectrometro de
emissao Otica modelo ARL 4460, sendo analisados 6 pontos por ensaio, a fim de se
verificar se a composicdo ensaiada estava de acordo com o especificado para 0 aco
estudado. A andlise de oxigénio total foi realizada em duas amostras por ensaio, no
Determinador Simultaneo de Nitrogénio e Oxigénio, marca LECO modelo 436.

2.2.4 Simulacao termodinamica computacional

A simulagéo termodinamica computacional foi realizada através do software comercial
FactSage, versdo 6.4. Foi feito uso de dois bancos de dados, um para aco liquido
(FTmisc-FeLQ) e o outro para as inclusdes de 6xidos e sulfetos (FToxid-SLAGA). Foi
utilizado o modulo Equilib, médulo de minimizacao da energia livre de Gibbs.

Os dados de entrada foram: os resultados das analises das amostras de aco feitas no
Espectrémetro de Emisséao 6tica e Determinador Simultaneo de Nitrogénio e Oxigénio
na temperatura de 1600°C, para representar a condicdo em uma panela siderdrgica.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo serao discutidos os resultados obtidos nos experimentos realizados no
forno elétrico resistivo na producao dos acos SAE 1141 e SAE 1117.

3.1 Composicao Quimica dos Acos

Os resultados da analise quimica do aco SAE 1141 remanescente no cadinho estédo
demonstrados na tabela 6, ja na tabela 7 encontram-se os resultados da analise
guimica referente as amostras do aco SAE 1117.

Sao objetivos da andlise de composi¢cdo quimica das amostras remanescentes do
cadinho verificar se hd completa homogeneizacdo quimica e se 0s experimentos
foram eficientes em reproduzir amostras na faixa de composicao designada para os
acos estudados.

Na Figura 4, é mostrada a “fatia” de ago e a distribuicdo dos pontos onde é feita a
analise quimica.

Flgura 4. Obtengao da bolacha de ago e o produto do corte transversal.

Tabela 6. Resultados das anélises quimicas do aco (base SAE 1141) em % em massa.
Bl C Si |[Mn| P S Cr | Ni | Mo | AI* | Ca* | Ow* | N*
Média |0,38/0,18|1,53/0,01|0,11|0,20|0,07|0,01|20,00|10,00|27,50|4,5

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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B2 C|Si |[Mn| P S | Cr | Ni | Mo | AI* | Ca* | Owta* | N*
Média | 0,37/0,21]1,39|0,02|0,09|0,19|0,07|0,01|41,67|13,83|33,50|4,0
Desvio| O 0O |0,08] O |001] O 0 0O /408172212 |0

B3 C|Si |[Mn| P S | Cr | Ni | Mo | AI* | Ca* | Owta* | N*
Média | 0,38/0,21]1,56|0,01/0,09|0,19|0,07|0,01|46,70|19,80|42,00|4,0
Desvio|0,01| O [0,06] O |0,02] O 0 0O |516327]200] 0

B5 C Si |[Mn| P S Cr | Ni | Mo | AlI* | Ca* | Owta™ | N*
Média |10,40/0,18{1,50/0,01/0,10|0,20/0,07]0,01|32,00|16,75|39,00|6,0
Desvio| O 0 |0,02] 0 [0,03] O 0 0O 4471126 /141]| 0
*em ppm

Tabela 7. Resultados das andlises quimica do aco (base SAE 1117) em % em massa.

J2 C Si [Mn| P S Cr | Ni | Mo | AI* | Ca* | Owwa*| N*
Média |0,20|0,10/0,79/0,01/0,06|0,10/0,04|0,01|22,08|10,27|21,10| 2,5
Desvio |0,22|0,11/0,86|0,01|0,04{0,11|0,04|0,01|20,82| 9,36 |22,43| 3

J3 C|Si|[Mn| P S | Cr | Ni | Mo | AI* | Ca* | Ow*| N*
Média |0,20/0,10/0,79]0,01|0,06|0,10|0,04|0,01|19,84| 9,41 |20,99|2,88
Desvio |0,16/0,07|0,61] O |0,03/0,08/0,03] 0 [11,40| 6,35 0 0

J5 C Si [Mn| P S Cr | Ni | Mo | AI* Ca* | Owa* | N*
Média |0,20/0,10|0,76/0,01|0,05|0,10/0,04|0,01|18,54| 8,85 |16,13|2,09
Desvio |0,02|10,02/0,11| 0 |0,01(/0,01] O 0O 1484 |172]10,77]141
*em ppm

Todos os elementos principais (C até Mo) das tabelas apresentaram baixo desvio-
padrdo, o que era desejado para ambos 0s acgos.

Entre os ensaios submetidos a adicdo de 0,95g de CaSi (ensaios Bl, B2 e B3),
observa-se que o terceiro apresenta teor mais elevado de Ca na sua composicao
quimica em relacdo aos demais, devido ao fato de a liga ter sido adicionado em
temperatura mais elevada.

Comparando os ensaios B3, B5, J2, J3 e J5 — todos com adi¢cédo de CaSi em 1600°C
0 ensaio B3 obteve um maior rendimento de Ca em relacdo aos demais. Todavia seu
desvio padrdo é mais elevado relacdo a amostra B5, evidenciando o maior controle
de homogeneizacdo quando adicionado menor quantidade de liga.

Observa-se também que nos ensaios B1 e B2 teor de Ca € inferior a média de 20
ppm esperado para experimentos com tal teor de liga CaSi adicionada.

A Tabela 8 mostra o teor de Al e Ca em cada ponto dos a¢os ensaiados.

Tabela 8. Teor de Al e Ca dos ensaios B1 e B2 em ppm.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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B1 B2
Ponto Al Ca Al Ca
1 20 7 40 12
2 20 8 40 16
3 20 14 40 15
4 20 12 40 12
5 20 9 40 13
6 20 10 50 15

Observa-se que os pontos 3 e 4, de localizag&o central onde a liga € injetada, possuem
teor de calcio mais elevado em relacdo aos demais. Ha duas hipéteses possiveis: a
dissoluc&o néo uniforme da liga de CaSi e a presenca de porosidades no centro da
amostra, o que pode gerar resultados incorretos de analise.

3.2 Anédlise de Oxigénio Total

Conforme Zhang e Thomas [6], a medi¢ao do oxigénio serve como uma medida direta
de avaliacao de limpeza de acos. Larsen e Fruehan [3] também afirmam que, durante
0 processo na aciaria, € possivel determinar a extensédo da modificacdo das inclusdes
pela medi¢cdo da atividade do oxigénio através do uso de equipamento apropriado.

O oxigénio total do aco consiste na soma do oxigénio dissolvido e o combinado na
forma de 6xidos. Subtraindo o teor de oxigénio dissolvido do valor do oxigénio total &
viavel inferir o nivel de inclusdes no aco.

Tabela 9. Andlise de oxigénio nos ensaios dos acos SAE 1117 e SAE 1141.

.Ototal —1 Odissolvido | Oinclusbes
Média | Desvio
B1 27,50 7,78 13,99 13,51
B2 33,50 2,12 11,29 22,21
B3 42,00 2,00 10,92 31,08
B5 39,00 1,41 13,35 25,65
J2 21,10 22,43 10,69 10,41
J3 20,99 0,00 11,38 9,60
J5 16,13 10,77 9,26 6,87

Na Tabela 9 encontra-se 0 Ototal resultante da medida com espectrometro de emisséo
oOtica, 0 Odissolvido €Stimado através de simulacao termodinamica e 0 Oinclusses €Stimado
como a diferenca entre os dois primeiros. Observa-se que as amostras J2, J3 e J5
apresentam Oinciusses inferior as demais amostras. Tal resultado é esperado, tendo em
vista que esses experimentos receberam teor mais elevado de Al em sua preparagao,
possuindo uma condicdo mais favoravel de desoxidacao.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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3.3 Analise de Inclusbes do Aco Remanescente Atraves de Microscoépio
Automatizado

As amostras de aco remanescente B1, B2, B3 e B5 foram analisadas através de
microscopio automatizado (ASPEX), conforme descrito na metodologia do trabalho e
comparadas aos resultados obtidos via simulacdo termodinamica, vide tabela 10.

Tabela 10. Resultados da andlise de inclusdes via ASPEX e simulagdo termodindmica.
CaO (%) SiO:2 (%) Al;O3 (%)
Média | Desvio | Simulacdo | Média | Desvio | Simulacao | Média | Desvio | Simulacao
B1| 29,19 | 20,77 41,20 33,51 | 21,61 28,27 37,30 | 28,89 30,53
B2| 48,31 | 15,97 35,51 16,58 | 14,89 19,91 35,10 | 13,80 44,58
B3| 43,13 6,92 36,53 11,78 | 2,60 20,27 45,08 | 8,30 43,20
B5| 38,82 | 23,27 37,72 31,20 | 21,91 24,48 29,98 | 23,83 37,79

Os resultados das amostras B1 e B2 sdo bastante distintos em relacdo as amostras
retiradas durante esses ensaios, evidenciando novamente a dificuldade de
homogeneizacgao de tal quantidade de liga na configuracdo de ensaio T1. Observando
0s acos B3 e B5 constata-se que em ambos foi identificado um percentual de CaO
superior a 35% nas inclusbes, evidenciando que ha formacao de calcio-aluminatos
liquidos.

A composicdo das inclusdes analisadas via ASPEX correspondem satisfatoriamente
com os resultados obtidos através de simulag¢édo termodinamica.

Segundo Kirichenco [5], os calcio-aluminatos liquidos adquirem formato globular no
banho e o mantém durante a solidificacdo e na conformac&do. Observou-se no
presente artigo tais inclusdes de modo satisfatorio, vide figura 5.

Figura 5. Inclus6es de célcio-aluminatos analisadas via ASPEX.

Ainda foram observadas inclusdes ricas em sulfetos, vide figura 6. Era esperada a
presenca dessas inclusdes no ago remanescente e ndo nos pinos coletados, porque
o enxofre € soluvel no aco fundido, mas no a¢o sdlido sua solubilizacdo é muito lenta.
Ele é precipitado sob a forma de sulfetos de célcio (CaS) e manganés (MnS) durante
a solidificacao e o padréao de precipitacao é influenciado pela segregacao, conforme
Kiessling [7].
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FigLira 6. Inclusdes de MnS analisadas via ASPEX.

A presenca de enxofre pode estar associada aos sulfetos de CaS e/ou MnS nas
inclusdes. De acordo com Cicutti et al [8], a formacdo dos sulfetos de calcio é
influenciada pela composigéo do aco (enxofre, calcio, aluminio e oxigénio total) e pela
temperatura e tais sulfetos, conforme Madias [9], ocorrendo na panela e/ou no
distribuidor, pode ocasionar o entupimento da valvula. Ao acontecer no molde, podem
causar rompimento do veio. No caso de ocorréncia na solidificacdo do aco, se
observam isolados ou ao redor dos 6xidos.

3.4 Anélise de Inclusdes Através de MEV/EDS de Forma Manual

Na Tabela 11 observa-se o resultado total da analise das inclusdes, média e desvio
padréo, obtida nos pinos retirados ao longo dos ensaios.

Tabela 11. Resultado da analise de inclusdes via MEV/EDS.
Amostra B3 - Geral (20 inclusdes)
MgO Al;O3 SiO; S CaO MnO
Média 5,10 32,04 17,66 2,70 31,27 11,24
Desvio 4,47 12,34 7,57 1,94 7,60 6,92

Amostra B5 - Geral (32 inclusdes)
MgO | AlO3 SiO; S CaO MnO
Média | 1,09 24,78 | 29,79 2,39 34,72 7,23
Desvio | 0,93 8,17 3,50 1,68 6,91 3,07

Amostra J2 - Geral (53 inclusdes)
MgO | AlO3 SiO; S CaO MnO
Média | 1,22 56,11 0,67 14,12 9,79 18,1
Desvio | 0,08 8,35 0,44 5,03 0,86 8,8

Amostra J3 - Geral (54 inclusdes)
MgO | AlOs SiO» S CaO MnO
Média 1,86 75,28 2,10 7,06 9,35 4,35
Desvio | 0,34 6,31 0,80 3,89 2,88 6,95

Amostra J5 - Geral (63 inclusdes)
hﬂg() /“2()3 55K)2 S CaOoO MnO
Média 1,16 64,21 3,38 7,84 8,67 14,73
Desvio | 0,20 2,94 2,18 3,73 0,75 5,51
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Nos ensaios Bl e B2, foram observados dois grupos de inclusdes. O primeiro
encontra-se no sistema MnO-Al203-SiO2 com tragcos de MgO e CaO enquanto o
segundo é composto por um percentual em massa de CaO superior a 80%. Tais
resultados evidenciam novamente que em ambos 0s ensaios, ndo ocorreu a
homogeneizacdo satisfatéria da liga CaSi adicionada ao banho. Dessa forma o
primeiro grupo de inclusdes representa a desoxidagédo com Mn e Si, com Al residual,
ja o segundo grupo mostra que a liga de CaSi ndo se difundiu de forma adequada. A
presenca de tracos de MgO se deve a presenca de Mg residual nas ligas utilizadas.
Comparando os experimentos referentes ao aco SAE 1141, B3 e B5, observa-se que
as inclusdes estdo no sistema (CaO, MnO)-Al203-Si0O2. O CaO tende a substituir o
MnO no produto de desoxidacdo conforme ocorre a reagcdo entre o calcio e as
inclusdes formadas. A proporcdo de CaO e MnO depende do grau de oxidacao do
banho. Menores teores de oxigénio total implicam em maiores teores de CaO nas
inclusGes. O oxigénio total da B5 foi ligeiramente menor do que na B3.

As amostras referentes ao SAE 1117 possuem inclusdes com teor bastante elevado
de Al203 em relagéo as demais, tal resultado se deve ao fato de que nesses ensaios
houve adicdo de Al anteriormente a adicdo de CaSi, vide figura 3. Segundo Beskow
et al. [10], a adicdo de aluminio ndo apenas resulta na formacédo de inclusdes de
alumina, mas também afeta o comportamento quimico das inclusdes. O modo e a taxa
em que ocorre a nucleagao da alumina possuem um grande impacto no processo de
desoxidacéao.

3.5 Evolucao da Composicéo das Inclusées ao Longo do Tempo

A modificacdo das inclusdes pelo calcio é rapida, o que esta de acordo com a
literatura, ainda que 0os mecanismos nao sejam plenamente conhecidos.

Lu et al [11], em um estudo sobre a cinética de modificagdo de inclusdes com calcio,
observam que, em um minuto apos a adicéo de calcio, ja ndo € mais possivel verificar
a presenca de inclusfes de alumina, havendo apenas célcio-aluminatos presentes no
banho.

Na Figura 7 se pode observar a evolucédo da composi¢ao quimica média das inclusdes
para o ensaio B3.
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Figura 7. Evolucdo da composicdo quimica média das inclusdes para o ensaio B3.
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Sobre a Figura 7, as diferencas de composicéo entre (B3-1) e (B3-3; B3-4) podem ser
devido as diferentes temperaturas (1600°C para B3-1) e (1520°C para B3-3; B3-
4) e tempo transcorrido apos a adicdo de CaSi (B3-1 foi a primeira amostra retirada).
Na Figura 8 se pode observar a evolugdo da composi¢ao quimica média das inclusdes
para o ensaio B5.

mB5-2: 4 min
B5-3 : 6min
m B5-4 : 8min

Al203 Si02 Ca0
°B5-2:4 min| 16,04 37,97 45,99

B5-3:6min | 32,82 32,88 34,30
B5-4: 8min | 33,07 29,52 37.41

Figura 8. Evolucdo da composicdo quimica média das incluses para o ensaio B5.

Analisando o ensaio B5, vide Figura 8, chama atencéo a variacdo do teor de Al203 da
amostra B5-2 em relagcédo as demais amostras.

As amostras B3 e B5 apresentam inclusfes no sistema CaO-Al203-SiOo.

A evolucdo da composicdo das inclusdes nas amostras J2, J3 e J5 é bastante
semelhante, dessa forma nesse trabalho serd apresentado o grafico referente a
amostra J3 (vide Figura 9).
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Figura 9. Evolugdo da composicao quimica média das inclusGes para o ensaio J3.

Observa-se que o teor de SiO2 apresentou a menor porcentagem em massa has
inclusdes e Al2O3 a maior. Também se observa que ha queda na porcentagem de
Al203 e aumento na porcentagem de CaO ao longo do tempo. Tal comportamento
difere do apresentado pelas amostras referentes ao aco SAE 1141 e pode estar
ocorrendo devido a adigdo de aluminio ao ensaio. As amostras J2, J3 e J5 - conforme
item 3.2 - apresentam Oinciusses inferior as demais amostras, devido a menor adicdo de
Fe203 como fonte de oxigénio para o banho.
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4 CONCLUSAO

Neste estudo foi avaliada a modificacdo das inclusbes com o tratamento com calcio
para os acos SAE 1141 e SAE 1117, em escala laboratorial. Os experimentos foram
eficazes em reproduzir os acos em questao.

As inclusbes nos ensaios Bl e B2 s&o extremamente ricas em CaO devido a néo
homogeneizac¢ao da liga no banho. Assim, a disposicao de temperatura T1 se mostrou
ineficiente em experimentos com adi¢éo tao elevada de calcio.

Os resultados dos ensaios realizados na disposicao de temperatura T2 se mostraram
mais satisfatorios que os realizados na disposicéo de temperatura T1 no que se refere
a homogeneidade das amostras, harmonia com os dados apurados através da
simulacdo termodinamica e a morfologia globular das inclusées. Ainda no ensaio B5,
houve maior correlacdo entre os resultados obtidos via MEV/EDS e a simulagéo
termodinamica. Tal constatagdo salienta a maior facilidade de controle de
experimentos com adicao inferior de calcio.

O ensaio B3 apresentou teor mais elevado de Ca na sua composi¢cao quimica entre
0s experimentos com adicdo de 0,95g de CaSi possivelmente devido ao fato de a liga
ter sido realizado na disposicao de temperatura T2.

As amostras referentes ao aco SAE 1117 apresentaram Oinclusses inferior as amostras
referentes ao aco SAE 1141 devido ao fato de que as primeiras receberam menor
quantidade de Fe203 em sua preparagao.

Ha significativa disparidade entre os resultados das amostras de ago remanescente
(analisadas via ASPEX) e as amostras retiradas durante os ensaios Bl e B2
(analisadas via MEV). Tais diferencas sao explicadas através de duas hipéteses, i) 0
fato de a analise via ASPEX ser mais eficiente em relacdo a analise via MEV/EDS
(manual), ii) a dificuldade de homogeneizacdo de tal quantidade de liga na
configuracdo de ensaio T1.

Houve formacao satisfatoria de inclusdes liquidas nos ensaios B3 e B5, evidenciando
a eficiéncia da configuracao de temperatura T2.

As amostras referentes ao SAE 1117 possuem inclusdes com teor bastante elevado
de Al203 em relagédo as demais, devido ao fato de que nesses ensaios houve adicdo
de Al anteriormente a adicdo de CaSi.

A simulacdo termodindmica via FactSage da composicdo quimica teve uma
satisfatoria aproximacéo com os dados obtidos pelos experimentos, validando o uso
da termodinamica computacional no estudo de inclusdes ndo-metalicas.

O microscopio eletrbnico de varredura automatizado, ASPEX-PSEM explorer se
mostrou um recurso valido para identificar a distribuicdo dos elementos formadores
das inclusoes.
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