CONGRESSO
ABM ™

A5 BT INTERMATIORAL CONGRESS -
e N

ESTUDO TEORICO E EXPERIMENTAL DE FATORES QUE
AFETAM A LIMPIDEZ INCLUSIONARIA DE UM ACO
SAE 1045 1

ANAIS
PROCEEDINGS

Humberto Luiz Gama de Magalhaes
Andre Luiz V. da Costa e Silva
Carlos Antonio da Silva

Itavahn Alves da Silva

Ayron Torres

ArwWN

[N

Resumo

Identificar as condi¢cdes de formagéo de inclusbes de composicdo especifica em acos para
aplicacdo na industria automobilistica, utilizando de técnicas de Engenharia de Inclusdes e
da determinagdo do conteddo inclusionario nos agos. Utiliza-se termodindmica
computacional — Thermo-Calc® - para avaliar a possibilidade de formac&o de varios tipos de
inclusbes, em funcdo de parametros como a composicdo quimica do aco e temperatura. A
parte experimental inclui um Design of Experiments (DOE) como planejamento e
ferramentas estatisticas com o principal objetivo de identificar e mensurar o impacto das
variaveis injecdo de CasSi (kg/t), teor de aluminio e teor de enxofre na variavel resposta:
nivel e caracteristicas das inclusdes de CaS e oxi-sulfetos complexos. A identificacdo das
inclusdes foi realizada através do MEV-EDS. Teores de residuais como Al, S, e adi¢do de
CaSi controlam a composigéo de inclusdes e alteram as condi¢cdes de lingotabilidade; esta
relacdo foi investigada por meio dos acos produzidos de acordo com o DOE. Determinou-se
também o conteddo de inclusBes, bem como a composigdo das mesmas. Sugerem-se as
condi¢cdes mais apropriadas para a producédo deste aco, controlando o nivel inclusionario.
Palavras-chave: Termodindmica computacional; Engenharia de inclusdes; Thermo-Calc®:
Macroinclusao.

THEORETICAL AND EXPERIMENTAL STUDY OF FACTORS AFFECTING
CLEANLINESS INCLUSION OF SAE 1045 STEEL

Abstract

Identify the conditions of formation of inclusions composition in steels for application in the
automotive industry, using techniques of engineering inclusions and the determination of the
content inclusions in steels. We use computational thermodynamics - Thermo-Calc® - to
assess the possibility of forming various types of inclusions, according to parameters such as
chemical composition and temperature of the steel. The experimental part includes a Design
of Experiments (DOE) and statistical tools such as planning with the primary goal of
identifying and measuring the impact of variable injection of CaSi (kg/t), Al content and sulfur
content in the response variable: level and characteristics of CaS inclusions and oxy-sulfide
complexes. The identification of the inclusions was performed using SEM-EDS. Levels of
waste as Al, S, and the addition of CaSi control the composition of inclusions and alter the
conditions of castability, this relationship was investigated by means of steel produced in
accordance with the DOE. Furthermore, it was the content of inclusions and the composition
of them. Suggest the most appropriate conditions for producing steel of this, controlling the
level inclusions.

Key words: Computational thermodynamics; inclusion engineering; Thermo-Calc®;
Macroinclusion.
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1 INTRODUCAO
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Na producdo de acos para a industria automobilistica, o controle das inclusdes
presentes no aco desempenha papel fundamental nas propriedades do produto final.
Estas inclusdes sdo bastante influenciadas pelos teores de aluminio, silicio, calcio,
oxigénio e enxofre presentes no aco."
Para acos acalmados ao aluminio, com diferentes teores de enxofre visando
melhoria no processo de usinagem posterior, e com inclusées modificadas por
injecdo de calcio, existe uma janela 6tima de processo para garantir limpeza do acgo
e inclusdes de oxidos e sulfetos modificadas para morfologias que néo prejudiquem
o desempenho do produto final.) O tratamento com célcio faz com que as inclusdes
de alumina, Al,Os3, produto da desoxida¢do do aco, formem aluminatos de célcio.
Entre os diversos tipos de aluminato de calcio, destaca-se o Ci2A7, Ou seja,
12Ca0.7Al,03, 0 qual é de baixo ponto de fusdo, sendo liquido nas temperaturas
praticadas de lingotamento continuo e adequado para lingotabilidade do aco.
Para se atuar nas inclusdes e melhorar as propriedades dos acos € que o
tratamento com célcio tem sido aplicado com intuito de alcancar os seguintes
objetivos:®
e aumentar a lingotabilidade, minimizando as ocorréncias de ma lingotabilidade;
« obter agcos com boa qualidade superficial,
« melhorar as propriedades mecanicas especialmente na secéo transversal;
e minimizar a suscetibilidade térmica dos acos, como nas zonas termicamente
afetadas (HAZ) das soldas; e
« minimizar a suscetibilidade as trincas em tubos de aco de alta resisténcia e baixa
liga (HSLA) de tal forma a evitar a trinca induzida a quente (HIC) em ambientes
acidos gasosos ou com 6leo, em que se tem a presenca de H,S.
Obter inclusdes liquidas de aluminato de calcio € o principal objetivo no processo de
producdo de acos acalmados ao aluminio, tratados com célcio. A reacdo com o
enxofre, durante o resfriamento e solidificacdo do aco, contribui para reduzir a
acumulacdo de MnS na regido interdendritica o qual iria se formar nos contornos de
gréo da austenita. A reacdo do Mn com o célcio e o enxofre resulta em uma incluséao
do tipo Ca(Mn)S que encapsula uma particula de aluminato globular, a qual ndo
seria deformavel durante a laminacéo. Por esta razdo € que se faz necessario o
tratamento com célcio para adquirir uma alta dutilidade isotrépica com a melhoria
geral das propriedades mecanicas. Também para o caso da producdo de acos para
rolamento, essas inclusdes formadas de Ca(Mn)S sdo benéficas, pois também
encapsulam os aluminatos de calcio com uma camada do proprio Ca(Mn)S ou a
alumina com uma camada de MnS reduzindo os efeitos prejudiciais dessas
inclusdes nas propriedades mecanicas desse tipo de aco.
Acos de alta resisténcia a trincas induzidas por hidrogénio (HIC) podem ser
produzidos através da reducdo dos teores de oxigénio e enxofre, de tal forma que ao
serem tratados com calcio ndo ocorre a formacédo de MnS durante a solidificacéo, o
que prejudicaria as propriedades do aco.®
Portanto, para assegurar propriedades mecanicas e a aplicacdo de determinados
acos € importante conhecer o tipo de inclusdo, sua quantidade, sua morfologia, a
distribuicdo de tamanho, a area que ela ocupa em relacdo a todos 0s outros tipos de
inclusao.
Como consequéncia das maiores exigéncias de controle sobre o nivel e
caracteristicas das inclus6es observou-se nos ultimos 30 anos o desenvolvimento de
modelos para se calcular a precipitacdo das mesmas no aco; como no caso da
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ArcelorMittal R&D Gandrange, antigo IRSID, que desenvolveu um modelo para
calcular a precipitacdo de inclusdes ndo-metalicas durante a solidificagéo.“’

A termodinamica computacional, como é o caso do Thermo-Calc®, pode utilizar a
metodologia CALPHAD; os célculos podem ser comparados com as informacdes
experimentais utilizadas no ajuste dos parametros, e ou obtidas em condicbes
distintas das associadas aos equilibrios considerados na etapa de otimizagéo.®®
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2 METODOLOGIA E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para os experimentos foi selecionado o agco SAE 1045, destinado a industria
automobilistica. Aplicou-se 0 método estatistico Design of experiment (DOE) para o
planejamento dos testes, realizados com o principal objetivo de identificar e medir o
impacto das variaveis de controle: injecdo de CaSi (kg/t), teor de aluminio e teor de
enxofre, nas variaveis resposta: tamanho, distribuicdo de tamanho, morfologia e
area em percentual das inclusdes de CaS e oxisulfetos complexos.

Para analisar o tamanho da inclusdo (medido em termos de area, u m?) pertencente

a cada classe (definida de acordo com suas caracteristicas quimicas) foi utilizada a
ferramenta estatistica Box-Plot, que apresenta simultaneamente varias
caracteristicas de um conjunto de dados: locagéo, dispersdo, simetria ou assimetria
e presenca de observacoes discrepantes ("outliers”). A participagdo de cada classe
de inclusdo em relagdo a quantidade total de inclusbes observadas foi relatada
utilizando-se histograma de distribuicdo. Finalmente a influéncia das varias variaveis
de processo sobre as quantidades relativas de inclusbes de cada classe, CaS e
oxisulfetos, é reportada através de uma Regressao Linear Mdltipla.

Os fatores e niveis testados neste trabalho sdo mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Fatores e niveis selecionados para realizagdo do experimento

FATORES Nivel 01 Nivel 02 Nivel 03
Injecdo de CasSi (kg/t) Baixo Médio Alto
Teor de aluminio Baixo Médio Alto
Teor de enxofre Baixo Médio Alto

Foram realizadas véarias sequéncias do aco em estudo, e a amostragem
(composicdo quimica do aco e caracterizacdo das inclusdes) foi conduzida de
acordo com a Tabela 2.

Tabela 2. Planejamento das amostragens ao longo de todo processo

- Lingotamento Continuo Acond. Inspecgéo
Processo Metalurgia da Panela Forno Panela (Distribuidor) tarugo em linha
. Apbs | Antes Depois Lib. Inicio do . .

Antes Depois - x o x ) Meio Troca Fio-

Momento o e 10, Injecé@o Injecéo panela regime Tarugo P
Adicdo Al | Adigao Al aquec. | Casi Casi o/ LC permanente panela | panela maéquina

M 01 01 01 01 01 01 01 01 01 01 01

Amostras

No total foram retiradas 11 amostras de aco ao longo de todo processo para cada
corrida (lote de 130 t de a¢o) produzida.

Considerando os resultados das analises quimicas das amostras de forno panela e
lingotamento, foram realizados célculos com auxilio do Thermo-Calc® com o objetivo
de se determinar a janela de lingotabilidade, para se aferir a possivel formacéo de
inclus@es liquidas e outros tipos de inclusdes em cada etapa do processo.
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Os métodos usados para identificacdo do formato e da composicdo da inclusdo sao
baseados na microscopia. Através do MEV foram identificadas as inclusdes e pelo
EDS acoplado ao mesmo se encontrou a analise quimica quantitativa das inclusdes
in-situ, tal como o mapeamento qualitativo da distribuicdo de varios elementos
dentro e ao redor das inclusdes.

Ent&o, a caracterizag&o das inclusdes consistiu na retirada de amostras em diversos
momentos dos processos selecionados como: forno panela, lingotamento continuo,
apos laminacéo (fio-méaquina), com sua posterior analise por microscopia oOptica —
MEV-EDS, para determinacdo de morfologia, tamanho e analise quimica.

Esta metodologia permitiu verificar a influéncia das variaveis selecionadas no DOE
com os tipos, tamanho, distribuicdo de tamanho, percentual de cada classe de
inclusdo pela na éarea total inclusionaria e uma comparacdo entre os tipos das
inclusdes calculadas pelo Thermo-Calc® com as inclusées verificadas no MEV-EDS
nas amostras retiradas durante 0s processos.
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3 RESULTADOS

Pela Tabela 3 tem-se uma nocédo da morfologia das inclusbes durante as varias
etapas do processo com a seguinte configuracdo: %Al: meédio; %S: Alto e Injecédo de
CaSi: Alto; estes dados sao relativos a 5 das 27 corridas planejadas.

Tabela 3. Caracterizacéo das inclusGes durante os processos para Al nivel médio, S nivel Alto e CaSi
nivel Alto. Aumento de 5000X pelo MEV-EDS

Etapa do processo Morfologia da Incluséo Espectro da analise
guimica da incluséo.
u‘,{; Al
- w e~
#+
Metalurgia da panela — N
Antes da injecdo do ? 0
Aluminio. e e
".
e —— RN N
Al
Metalurgia da panela — oy
Depois da injecdo do “® .
Aluminio. J{
L Tl e e ‘
0 1 2 3 4 & -1 7
- Al
" 8]
o
Forno Panela — Apés o
1° aquecimento.
> ¥ Vil
o
JL A ca
SN | ' ¢ 5 ¢
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Acondicionamento de
tarugo

Inspecao em linha no
fio-maquina

Nota-se que nas amostras de metalurgia da panela tem-se somente a presenca de
Al-O e num formato irregular. A medida que se comegou o processo do forno panela
foi observado a presenca de Mg e Ca juntamente com Al e O, podendo 0 magnésio
ser oriundo da radiacao do arco voltaico nas paredes da panela e/ou da agitagéo da
superficie da escoria causando uma mistura dessa com o aco. A partir da adicdo de
CaSi no forno panela foi verificado o efeito do Ca na morfologia das inclusdes
deixando-as esféricas.

A partir da etapa de acondicionamento do tarugo se verificou a presenca de sulfetos
e silicatos que ndo foram observados nas etapas anteriores, o que denota a
influéncia do resfriamento e solidificagcdo na precipitagdo de outras inclusdes, como
as de sulfeto de manganés e de calcio que se apresentaram como aneis ao redor
das inclusbes de aluminato de calcio gerando inclusdes bifasicas.

Em relacdo & comparacdo com a termodinamica computacional — Thermo-Calc® -
tem-se na figura 1 as inclusGes previstas para a composicdo quimica média dos
acos retratados nestes experimentos, como funcdo das temperaturas ao longo do
processo. Para os célculos foi medido o oxigénio total via TOS® na liberacdo do
forno panela para o lingotamento continuo, seno do mesmo de 15 ppm.
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Figura 1. Diagrama temperatura versus fragdo de fase molar para o aco SAE 1045.

Na Tabela 4 mostra-se a comparacao do real (resposta industrial) com o calculado
pelo Thermo-Calc®.

Tabela 4. Comparativo entre as inclusées encontradas no sistema real com as previstas pelo
Thermo-Calc®

Etapas do processo Industrial Thermo -Calc®
Metalurgia panela Al-O Al-O

Forno Panela Al-O-Mg-Ca-S Al-O-Ca-S

Inicio lingotamento | Al-O-Mg-Ca-S Al-O-Ca-S

continuo

Tarugo Al-O-Mg-Ca-S-Mn Al-O-Mg-Ca-S-Mn
Fio-maguina Al-O-Mg-Ca-S-Mn Al-O-Mg-Ca-S-Mn

Percebe-se que os resultados obtidos no sistema real sdo similares aqueles
previstos pelo Thermo-Calc®. O magnésio presente a partir do forno panela provém
provavelmente dos refratarios, em quantidade dificil de ser mensurada.

Para acos com especificacdo de enxofre, acalmados ao aluminio e tratados com
calcio, é importante a questao de lingotabilidade. Esse item tem que ser enfatizado,
pois uma ma lingotabilidade além de propiciar perda de producédo pode incorrer em
ocorréncias de inclusées e macroinclusdes (devido ao desprendimento de depdsitos
de inclusGes formados na valvula submersa); a méa lingotabilidade pode ser fruto da
composicao quimica inadequada e/ou baixa temperatura.

Na Figura 2 apresenta-se diagrama de estabilidade de fases, para uma dada
composicdo quimica média do aco, variando-se apenas a adicdo de CaSi, como
exemplo a adicdo de (alto CaSi). As coordenadas sé@o os teores de Al e Ca e 0s
pontos sao relativos aos experimentos feitos nessa configuragcdo. O oxigénio total
utilizado nos calculos é de 15 ppm.

Com esse tipo de diagrama é possivel verificar para um dado valor de Al e Ca e uma
determinada temperatura a tendéncia (ou ndo) a ma lingotabilidade. A regido visada
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para se trabalhar com intuito de se evitar esse problema é conhecida como janela de
lingotabilidade e é identificada como regido inclus@es liquidas + aco liquido.

Durante a realizacdo destes experimentos ndo se observou a ocorréncia de ma
lingotabilidade. Observou-se, através das analises quimicas, que maior a adicdo de
CaSi maior o teor de Ca dissolvido no aco, como esperado.

Percebe-se pela simulagédo que ocorre um estreitamento da janela de lingotabilidade
(area do aco liquido + inclusdes liquidas) durante o resfriamento do aco liquido do
forno panela para o distribuidor do lingotamento continuo.

Outro fato € que na medida em que se aumenta a adicdo de CaSi no aco liquido
mais afastadas da janela de lingotabilidade ficam as corridas produzidas. A Tabela 1
evidencia que nas etapas de forno panela e lingotamento continuo tinha-se a
presenca de inclusdes contendo Ca e S, além de inclusGes contendo os elementos
O, Ca, Al, Mg, Si, S, Fe e Mn (que no Thermo-Calc® sdo denominadas inclusées
liguidas); estas espécies sdo concordantes com as encontradas no sistema real
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(Tabela 2).
CaSi Forno Panela (T=1550°C)
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Figura 2. Resultados do Thermo-Calc® em funcdo da andlise quimica e adicdo de CaSi e oxigénio
total igual a 15 ppm.

As andlises via MEV-EDS permitiram evidenciar a existéncia de inumeros tipos de
inclusdes, diferindo quanto a composi¢do quimica. Foi necessario entdo criar um
meétodo de classificacdo das mesmas, principalmente para evidenciar as inclusdes
de CaS e oxisulfetos que séo objetivo deste estudo e quantificar seus tamanhos e
percentuais.

As inclusdes foram classificadas da seguinte forma, de acordo com a tabela 5.

Tabela 5. Classificacdo das inclusdes por grupos e subgrupos

GRUPO Oxido Oxido Oxido Sulfeto Sulfeto Sulfeto
O/S>1 O/S>1 o/s>1 0O/S<1 O/s<1 O/s<1
SubGrupo Subgrupo 1 Subgrupo 2 Subgrupo 3 Sulfeto de Mn Sulfeto misto Sulfeto de Ca
O/S >5 2<0/S <5 1<0/S <2 Ca/Mn<0,5 0,5<Ca/Mn <2 Ca/Mn>2
Oxisulfetol Oxisulfeto2 Oxisulfeto3 Sulfeto de Mn Sulfeto misto Sulfeto de célcio

As tendéncias observadas, quanto a distribuicdo percentual das varias classes de
inclusbes podem ser resumidas como se segue. A Figura 3 apresenta a comparacao
de valores previstos de porcentagem de CaS, de acordo com regressdo multipla
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tendo por parametros independentes %C, %Al, %S, CaSi kg/t, e o produto entre %S
e CaSi, e os valores observados.

ANAIS
PROCEEDINGS

o

% Sulfeto de calcio (area valida)

50

4514
A0 f-mmmm e
B g
30— o~~~ LA

g 2 ®

® 20— e s s s s

O .‘

154 o
°

AP A

s e® 9% &

0t @

'5 T T T T T T T T T

Medido

Figura 3. Regressédo para porcentagem de CaS.

A adicdo de maiores quantidades de enxofre favorece a formacéo de outros sulfetos
(exceto CaS, assumindo que avidez do Ca pelo enxofre permita assumir que todo o
calcio ja4 se encontrava ligado ao enxofre), o que leva & menor participacéo relativa
do CaS. Maiores teores de aluminio implicam em maior grau de desoxidacao,
favorecendo a formacdo de CaS. O coeficiente de interacdo do carbono sobre o

enxofre é positivo (e significativo, e =24 x 10) o que permite sugerir que maiores

teores de carbono impliqguem em atividade maior do enxofre, o que favorece a
formacao de outros sulfetos (exceto CaS, assumindo que avidez do Ca pelo enxofre
permita assumir que todo o calcio ja se encontrava ligado ao enxofre).

De acordo os objetivos deste trabalho, tem-se como analise prévia que para atender
a uma boa lingotabilidade, reducdo da ocorréncia de macroinclusbes e boa
usinabilidade, o grupo (médio Al; médio %S) foi o que apresentou melhor resultado
devido a alta presenca de inclusdes do tipo sulfeto de manganés e baixa ocorréncia
de 6xidos.

Analisando pelo lado da lingotabilidade se faz necessario trabalhar com menor
namero de inclusbes de O6xidos devido a aglomeragdo na vélvula submersa e
também o menor nivel de CaS. No caso de usinabilidade quanto maior a presenca
de inclusdes do tipo sulfeto de manganés melhor. Também é preferivel a presenca
de inclusdes pequenas em grande quantidade do que inclusbes grandes em menor
namero.

A Figura 4 relaciona os valores previstos de porcentagem de MnS, de acordo com
regressdo multipla tendo por parametros independentes %C, %Al, %S, CaSi kg/t, e o
produto entre %S e CasSi, e os valores observados.

2144

|SSN 1516-392



CONGRESSO
et L ANAIS
ABM PROCEEDINGS

S5 A INTERNATIONAL EONGRESS " c 1SN 1516-397
- —_ :

Figura 4. regressédo para porcentagem de MnS.

Presume-se que a maior participacdo em MnS com maiores adicbes de CaSi se
deve a maiores niveis de desoxidacao, posto que o calcio é tanto bom desoxidante
quanto dessulfurante. Maiores teores manganés permitem a formacdo de maiores
guantidade de sulfetos e outros compostos em que este elemento toma parte. Pode
a principio parecer contraditorio que teores crescentes de aluminio (e, portanto aco
melhor desoxidado) levem a menor quantidade de sulfeto de manganés; entretanto
teores crescentes de aluminio implicam em maior participacao relativa de oxisulfetos
tipo 3, indicando um efeito de dilui¢ao.

4 CONCLUSOES

O conceito de janela de lingotabilidade foi aplicado ao processo atraves da utilizagdo
da termodindmica computacional, embora ndo se tenha observado nenhuma
ocorréncia de ma lingotabilidade nos niveis propostos pelo DOE. Mas foi evidente a
influéncia do enxofre, aluminio e temperatura no estreitamento dessa janela.

Foi constatada a utilidade de se criar uma forma de classificagcdo de inclusbes, de
acordo com varias classes definidas a partir de critérios quimicos; esta classificacao
permite uma andlise automatica no MEV-EDS a qual facilita o entendimento das
influéncias das variaveis de processo na formacéo das inclusées. Como resultado
consegue-se melhorar a limpidez no aco atuando especificamente em grupos de
inclusodes.

Foram obtidas regressbes com resultados estatisticamente significativos,
ressaltando-se a possibilidade de melhoria pela consideracdo de efeitos de
interacdes entre as variaveis. Os resultados sugerem que a medida que se aumenta
a adicdo de CaSi ao aco maior € a tendéncia de ser ter mais CaS, o mesmo efeito
se verificando quando se aumenta o teor de S.

A maior ocorréncia de MnS com maiores adicbes de CaSi se deve provavelmente
aos maiores niveis de desoxidagdo, posto que o calcio é tanto bom desoxidante
quanto dessulfurante.
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