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RESUMO

Neste trabalho, foi estudado o efeito do tempo e temperatura no tratamento de
envelhecimento sobre as caracteristicas microestruturais, as propriedades magnéticas
e mecéanicas de um aco silicio de grdo nédo orientado contendo 2%Si. Amostras
provenientes de uma bobina laminada a frio (BF), apdés recozimento final, com
dimensdes de 305x30x0,54mm e trés diferentes teores de carbono (20, 32 e 46ppm),
foram submetidas a tratamentos de envelhecimento a partir de 100 até 275°C. Durante
o tratamento térmico de envelhecimento de cada amostra, o ciclo foi interrompido, em
intervalos de tempo variados, para determinagdo da perda magnética. Ao final do
teste, todas as amostras envelhecidas foram avaliadas no microscépio eletrénico de
varredura (MEV) para caracterizacdo dos precipitados. A partir dos resultados da
variacdo do indice de envelhecimento magnético (IE) ao longo do tempo para cada
temperatura e das analises metalogréficas, determinou-se a temperatura critica de
envelhecimento para cada faixa de carbono estudada. Em seguida, amostras com teor
de carbono médio de 32ppm foram envelhecidas na temperatura critica determinada,
sendo avaliadas ao longo do tempo as propriedades magnéticas, caracteristicas
microestruturais e propriedades mecéanicas. Os resultados determinaram que o
aumento da perda magnética ao longo do tempo, para uma dada temperatura, é
cumulativo e esta associado a precipitacdo de carbonetos. Associado a temperatura
critica de envelhecimento (180°C) para C:32ppm, um conjunto de caracteristicas
microestruturais que implicam na restricio maxima do movimento dos dominios
magnéticos foi determinado. Entre as quais pode se citar, um tamanho médio de
precipitados de 1lpm e uma densidade de particulas de 0,025particulas/um?. A
precipitagao intragranular do carboneto €, entre 100 e 225°C, para as trés faixas de
carbono estudadas, foi a principal responsavel pelo aumento elevado na perda
magnética. O teste de envelhecimento realizado na temperatura critica (180°C)
confirmou que o maximo valor alcangado pelo limite de escoamento é atingido bem

antes do maximo valor de perda magnética.
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ABSTRACT

In this work, the effect of ageing time and temperature on microstructure parameters,
magnetic and mechanical properties of the 2%Si non-oriented electrical steel was
studied. Cold rolled and annealed samples with 305x30x0,54mm and three different
carbon contents 20, 32 and 46ppm were subjected to ageing treatments from 100 until
275°C. During the ageing treatment, in each sample, the cycle was interrupted at
varied time intervals in order to determine the core loss. After that, the characterization
of the precipitates, in the all the aged samples, was performed in the scanning electron
microscope (SEM). Based on the results of the ageing index changing along the time
and in the metallographic analyses, the critical ageing temperature for each carbon
content was determined. Then, samples with carbon content of about 32ppm were
aged in the critical ageing temperature, in order to evaluate the microstructure
parameters, magnetic and mechanical properties along the ageing time. The results
have revealed that the core loss rise along the time, at given temperature, is
cumulative and it is associated with carbide precipitation. Associated with the critical
ageing temperature (180°C) for carbon content 32ppm, a set of microstructural
features, which implies in the maximal restraint of domain wall motion was determined:
average particle size of 1pm and a number of particles per unit area of 0,025/um?. The
intragranular precipitation of € carbide, at temperatures between 100°C and 225°C was
the main cause of the increase on core loss. The 180°C ageing test results have

confirmed that yield strength peaks are reached quite earlier than the core loss peaks.



1. INTRODUCAO

Acos silicio sdo materiais magneticamente macios empregados em nucleos de
maquinas elétricas tais como transformadores e motores. As principais caracteristicas
almejadas para esses materiais sdo: alta permeabilidade magnética e baixa perda
magnética. Os acos silicio de gréo nao orientado (GNO) apresentam baixa anisotropia
em relacao as propriedades magnéticas e sao usualmente empregados em aparelhos
onde o fluxo magnético muda de dire¢do e sentido com o tempo, como em maquinas

rotativas.

A cada inversdo de orientacdo do fluxo magnético, durante o funcionamento de uma
maquina elétrica, h4 uma geracdo de calor associada a perda magnética do ago
presente em seu nucleo. O aumento de temperatura pode provocar a precipitagdo de
uma fracdo do carbono em supersaturacdo apos recozimento final na matriz ferritica
do aco. Se as particulas que precipitarem possuirem caracteristicas capazes de
reduzir a mobilidade das paredes de dominio magnético, havera aumento da forca
coerciva e consequentemente do componente histerético da perda magnética,
deteriorando as propriedades magnéticas do material. Este fendbmeno é conhecido

como envelhecimento magnético.

Com o objetivo de simular as condi¢bes de servico de um aco silicio GNO e avaliar o
impacto sobre suas propriedades magnéticas, € realizado o teste de envelhecimento
magnético. Na Aperam sao realizados dois tipos de testes, um denominado acelerado
(225°C/24h) e outro convencional (150°C/100h), de acordo com as normas NBR 5161
e a ASTM A340, respectivamente. A perda magnética do material € avaliada antes e
apés o ensaio numa determinada condicdo de teste. O incremento percentual de

perda magnética é denominado indice de envelhecimento magnético (IE).

A extensdo com que a precipitacdo ocorre e a consequente deterioracdo das
propriedades magnéticas depende do grau de supersaturacdo do aco, logo, baixos
teores de carbono apoés recozimento final sdo objetivados, de forma a reduzir a fragéo
disponivel para precipitacdo. Em linhas gerais, na Aciaria, para se atingir baixos teores
de carbono no aco se fazem necessario, por exemplo, tempos de sopro relativamente

elevados para que a descarburacao seja mais efetiva. Ja na linha de recozimento final,



a bobina deve ser processada numa atmosfera contento vapor d'agua e mais

lentamente para garantir que o teor de carbono final objetivado seja atingido.

Atualmente na Aperam, boa parte do aco silicio GNO 2%Si produzido na Aciaria ja se
encontra abaixo de teores que garantem os indices requeridos pelas normas. No
entanto, devido a algumas limitacdes no processo, uma fracdo da producdo requer um
tratamento de descarbonetacdo na linha de recozimento final. Nota-se, portanto,
possibilidades de ganhos de produtividade através, por exemplo, do aumento da
velocidade da linha no recozimento final. Para tanto, o IE do aco GNO 2%Si, por
convencdo, ndo deve exceder 5% quando submetido a qualquer um dos ensaios

propostos pelas normas.

Neste trabalho, avaliou-se a variacdo percentual da perda magnética, em amostras de
aco silicio GNO 2%Si, com teores de carbono 20, 32 e 46ppm submetidas a diferentes
temperaturas de envelhecimento. Ao final de cada tratamento, foram determinadas as
caracteristicas dos precipitados formados, bem como a influéncia destas
caracteristicas sobre a variacdo da perda magnética, estabelecendo a temperatura
critica de envelhecimento. Avaliou-se a evolu¢do dos precipitados com o tempo na
temperatura critica, quanto ao tamanho, ao nimero de particulas por unidade de area
e a fracdo volumétrica, para as amostras com teor de carbono de 32ppm. Estes
parametros foram correlacionados com as variagbes da perda magnética e das

propriedades mecanicas.



2.

OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo geral a caracterizacdo do mecanismo responsavel

pelo envelhecimento magnético, em acos silicio GNO 2%Si produzidos pela APERAM,

avaliando-se a influéncia de diferentes temperaturas de envelhecimentos e teores de

carbono total sobre a microestrutura, propriedades magnéticas e mecanicas.

Os objetivos especificos séo:

Determinar a variagdo percentual da perda magnética, considerando os trés teores
de carbono selecionados 20, 32 e 46ppm, em diferentes temperaturas de
envelhecimento, apontando o mecanismo responsavel pelo envelhecimento

magnético.

Determinar as caracteristicas dos precipitados formados, ao final de cada
tratamento, quanto a tamanho e ndmero de particulas por unidade de area
(densidade), estabelecendo a temperatura critica de envelhecimento para cada

teor de carbono estudado.

Correlacionar a evolugédo dos precipitados quanto a tamanho, densidade e fracao
volumétrica, na temperatura critica de envelhecimento, com as propriedades

magnéticas e mecanicas.

Determinar a relacdo entre a temperatura e o tempo para se obter um determinado

indice de envelhecimento, para os trés teores de carbono considerados.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Acos Silicio de Grao Nao Orientado

Os acos silicio de grdao néo orientado (GNO) sado ligas de Fe-Si ou Fe-Si-Al
empregadas no nucleo de maquinas elétricas rotativas tais como motores e geradores.
Nesses dispositivos o fluxo magnético muda de direcdo e sentido durante seu
funcionamento, exigindo baixa anisotropia planar em termo de propriedades
magnéticas ™. A orientacdo (100)[0Ovw], na qual os planos (100) sdo paralelos a
superficie da chapa e as dire¢fes [100] estéo distribuidas aleatoriamente no plano da

chapa, é considerada a textura “ideal” para o GNO 2.

Os acos silicio GNO podem ser divididos basicamente em dois grupos 434

a) Totalmente processados: Sao fornecidos com a estrutura final j& desenvolvida e
com baixo teor de carbono, estando aptos a serem estampados e utilizados sem

tratamento térmico posterior.

b) Semiprocessados: Necessitam de um tratamento térmico posterior, a fim de se
reduzir o teor de carbono e ou atingir o tamanho de grao compativel com sua

aplicacao.

Os acos silicio GNO apresentam teores de Si variados dependendo de sua aplicagéo.
Para os acgos totalmente processados, produzidos pela Aperam South America, 0s
teores de Si variam de 2% a 3,3%. As perdas magnéticas tipicas, medidas nas
inducdes 1,0 e 1,5T e nas frequéncias 50Hz e 60Hz, para diferentes espessuras e

teores de Si sdo mostradas na tabela 3.1:

Tabela 3.1 — Classificacdo dos acos silicio GNO APERAM [,

Perda Magnética
(W/kg)
10T 15T
50 60 50 60
Hz Hz Hz Hz

P800-100A(1) | E233 1.00 2,90 | 3,90 | 6,25 | 8,45
P450-65A (1) E233 0,65 1,73 | 2,26 | 3,74 | 4,92

Classificacao

Espessura
(mm)

Referéncia |Aperam




M600-65 E230 183|235 3,97 | 5,16
M470-65 E185 1,76 | 2,27 | 3,84 | 5,01
M450-65 E170 1,69 | 2,20 | 3,70 | 4,85
M400-65 E157 1,61 | 2,09 | 357|470
M530-54 E230 0,54 150 1(1,92 | 3,23 | 4,18
P400-50A (1) E233 1,41 (1,81 3,08 | 3,97
M530-50 E230 150 1(1,92 | 3,23 | 4,18
M470-50 E185 146 | 1,88 | 3,19 | 4,10
M400-50 E170 142 | 1,83 | 3,10 | 4,00
M370-50 E157 1,38 | 1,77 | 3,02 | 3,90
M350-50 E145 0.5 1,33 (1,72 |2,94 | 3,82
M330-50 E137 1,24 | 1,60 | 2,77 | 3,58
M310-50 E125 1,11 (1,42 | 2,54 | 3,28
M290-50 E115 1,08 | 1,38 | 2,48 | 3,21
M270-50 E110 1,04 | 1,34 | 2,42 | 3,13
M250-50 E105 1,00 | 1,28 | 2,35 | 3,05
M230-50 E100 093]1,20| 225|291
M330-35 E170 123|153 |2,72 341
M300-35 E157 1,16 | 1,46 | 2,59 | 3,26
M290-35 E145 1,10 | 1,39 | 2,49 | 3,15
M270-35 E137 0,35 1,04 | 1,31 | 2,37 | 2,99
M250-35 E125 098 |1,23|2,25 2,83
M235-35 E115 093|117 | 2,14 | 2,69
M210-35 E110 0,84 | 1,08 | 2,05 | 2,60
M195-35 E100 0,82 1,04 |1,93| 246
(1) Acos de alta permeabilidade

Historicamente o desenvolvimento dos acos silicio GNO foi determinado pela transicao
de produtos planos laminados a quente para produ¢cdo em massa de aco GNO
laminado a frio. Além disso, a melhoria nos processos de refino secundario, através da
reducéo significativa dos teores de elementos intersticiais, como o carbono, contribuiu
para o controle do nivel de envelhecimento magnético ndo exigindo, em alguns casos,
uma descarbonetacdo adicional durante o recozimento final. O uso de ligas com
teores de Si de até 3,5% bem como a otimizacdo do tamanho de gréo final e da

textura, permitiram se atingir menores valores de perda e alta induc&o magnética .



3.2. Propriedades Magnéticas dos Acos GNO

3.2.1. Ferromagnetismo e Processos de Magnetizacdo

Materiais diamagnéticos e paramagnéticos apresentam uma relacdo linear entre o
momento magnético por unidade de volume, M, e intensidade do campo H,
considerando circunstancias normais, e nao rettm magnetismo quando o campo é
removido. O comportamento destes materiais € mostrado na Figura 3.1, curvas (a) e
(b). J& os materiais ferromagnéticos apresentam uma relacao néo linear entre M e H,
conforme ilustra a Figura 3.1, curva (c). Materiais ferromagnéticos podem ainda ser
subdivididos em dois grupos magneticamente macios e magneticamente duros.
Materiais magneticamente macios possuem elevada permeabilidade e baixa
coercividade. Por outro lado, materiais magneticamente duros sédo caracterizados por
baixa permeabilidade e elevada coercividade .

Quando a intensidade do campo aumenta de zero até um valor suficiente para deixar a
magnetizacdo constante, ou seja, atingir a saturagdo - Ms, e entdo decresce
novamente, como indicado na Figura 3.1, curva (c) pelas setas, a curva original ndo é
retracada. A magnetizacdo ficara atrasada em relagdo ao campo e o valor de M néo
sera reduzido para zero, caracterizando um comportamento irreversivel nomeado por
Ewing como Histerese magnética do ferro . O tracado total é chamado de curva de
histerese, Figura 3.2.

2000 -
M,

Mg- ﬂg /

El 31000 |

§ §

0. ! ! |
0 15,000 0 50 100
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Figura 3.1 — Curvas tipicas de magnetizacdo um material: (a) diamagnético; (b)

paramagnético e (c) ferromagnético "1,
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Figura 3.2 — Curva de magnetizacao (linha sélida) e ciclo de histerese (linha tracejada)
(8]

Embora as curvas M versus H (Figura 3.1) fornecam informacdes importantes acerca
dos materiais ferromagnéticos, engenheiros e pesquisadores buscam compreender a
densidade de fluxo ou indu¢cdo magnética B produzida por um dado campo H, ou seja,
as curvas B versus H (Figura 3.3) ou curvas de magnetizacdo, sdo mais utilizadas do
que as curvas M versus H .. Sabe-se que praticamente a totalidade do campo
magnético existente no entreferro de uma maquina elétrica foi originada no interior do

aco e a intensidade desse campo é a inducdo magnética, medida em T 1.

H

Figura 3.3 — Curva B versus H para um material ferromagnético "),



A razdo B/H é chamada de permeabilidade magnética p. Sendo U, a permeabilidade
inicial e u, a permeabilidade méxima. A permeabilidade magnética, 1, medida em H.m’
! é definida como o grau de magnetizacdo que um material obtém em resposta a
aplicacdo de um campo magnético, ou seja, € a capacidade de amplificagdo do campo
magnético aplicado . O valor de H com o qual B residual é levado a zero é chamado
de forca coerciva ou campo coercivo He, medido em A/m. A forca coerciva avalia a
ordem de grandeza dos campos que devem ser aplicados a um material a fim de
reverter sua magnetizacdo. Materiais magneticamente macios como o ago silicio GNO
sdo faceis de magnetizar sendo destinados a aplicacdes onde baixos campos

coercivos sdo exigidos *7®

[7.8]

. J& o valor da inducdo para H=0 é conhecido como

inducdo remanente B,

Geralmente, materiais ferromagnéticos sdo amplificadores do campo magnético,
porque o campo interno pode ser algumas ordens de grandeza maior que o externo.
Assim, um fluxo magnético relativamente elevado pode ser obtido com campos muito
menores, comparado com materiais ndo ferromagnéticos. Um dos mecanismos
envolvidos na amplificacdo do fluxo é o movimento das paredes de dominio e a
mobilidade dessas paredes define a eficiéncia de um material ferromagnético como
amplificador. Em materiais ideais, os dominios estdo alinhados paralelos aos campos
e as paredes de dominio movem-se lentamente. Entretanto materiais ferromagnéticos
reais como em acgos silicio GNO, os dominios sdo orientados aleatoriamente e as
paredes de dominio estao frequentemente ancoradas por diferentes tipos de defeitos

na estrutura cristalina como precipitados, inclusées e deslocacdes .

3.2.1.1. Dominios Magnéticos e Paredes de Dominio

O conceito de dominio magnético foi primeiramente introduzido por Weiss ! no intuito
de explicar alguns fatos experimentais a respeito de materiais ferromagnéticos, como
a permeabilidade extremamente alta. De acordo com Weiss, materiais ferromagnéticos
séo divididos em pequenas regides, espontaneamente magnetizadas até a saturacao,
ou dominios. Dentro de um dominio, todos os &tomos estédo alinhados paralelamente
entre si, mesmo sem a aplicacdo de um campo externo, Figura 3.4. Uma vez que 0s
momentos magnéticos dos dominios apontam aleatoriamente em todas as dire¢des o

material, como um todo, ter4 magnetizacdo nula "%,
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Figura 3.4 — Dominios em um material ferromagnético *%. O simbolo ¢ representa a

orientacdo do momento magnético.

Normalmente, dominios magnéticos sdo separados por contornos onde a
magnetizacao gira da direcdo de um dominio para a direcdo de outro dominio, e esses
contornos sdo conhecidos como paredes de dominios, Figura 3.5. A mudanca de
orientacdo de um momento magnético para outro € analoga ao contorno de gréo, onde
as orientacdes dos cristais mudam de um grdo para o outro. Entretanto em um

contorno de dominio a orientacdo do momento magnético muda gradualmente de um

9,11]

dominio para outro

Figura 3.5 — Estrutura de uma parede de dominio "\

A estrutura de dominios que se estabelece nos materiais ferromagnéticos pode ser
interpretada como o resultado da competicdo de diferentes componentes da energia

total do sistema. A energia de interacdo obriga 0s momentos magnéticos se alinharem
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com o campo magnético aplicado externamente. A energia de troca obriga os
momentos magnéticos permaneceram alinhados lado a lado. A energia de anisotropia,
por sua vez, favorece o alinhamento dos momentos magnéticos ao longo do eixo de
mais facil magnetizacdo. Finalmente, a energia magnetoestatica permite a
configuracdo onde nenhuma carga magnética livre esteja presente. A estrutura de
dominios magnéticos resultante €, portanto 0 compromisso que minimiza a soma dos

diferentes tipos de energia ..
3.2.2. Perda Magnética

A perda magnética, também chamada de perda total no nlcleo representa a energia
transformada em calor num circuito magnético durante a inversdo da magnetizacéo
aplicada . A perda total P, medida em Wi/kg, pode ser dividida em perdas por
correntes parasitas Pp, perdas por histerese P, e perdas anébmalas P,, de acordo

com a expresséo 3.1 12,

PP, +Pp+P, 3.1)

a) Perdas por correntes parasitas: Também conhecida como perdas por correntes de
Foucault, ocorre como consequéncia da circulacdo de correntes elétricas induzidas em
um material magnético, sendo influenciada fortemente pela espessura e resistividade
do material. Com base na equacéo 3.2, é possivel calcular as perdas magnéticas por

correntes parasitas (Pp) em W/kg 2.

__(nBfe)?

P
p 6dp

(3.2)

Onde:
e B, inducdo maxima, (T);
e e, espessura datira, (m);
e f, frequéncia do ensaio, (Hz);
e , resistividade elétrica, (Qm);
e d, densidade, (kg/m3).
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E importante notar que o termo “d” na equagao 3.2 n&o consta nas referéncias citadas,
sendo normalmente incluido para se obter a perda magnética na unidade mais usual
WI/kg.

b) Perdas por histerese: O campo magnético muda de direcdo e sentido durante o
funcionamento de uma maquina elétrica rotativa. O mesmo comportamento €
esperado para os dominios magnéticos do material. A cada inversdo de orientacdo, o0s
dominios necessitam vencer o atrito e a inércia para se alinharem de acordo com a
nova orientagdo imposta, dissipando assim uma determinada quantidade de energia
na forma de calor ®*. A presenca de particulas de segunda fase no aco dificulta o
movimento dos dominios magnéticos influenciando fortemente o valor da componente

histerética.

c) Perdas anémalas: Em virtude do calculo classico da perda por corrente parasita
ignorar a presenga de dominios e do movimento das paredes de dominios, é
observado uma consideravel diferenca entre o valor calculado e o medido. Tal
diferenca é conhecida como perda anémala ou perda excedente ). Apesar de a perda
andmala ser considerada proporcional as perdas por corrente parasita, Bertotti 2
sugeriu que as perdas andmalas estariam relacionadas a componente histerética da

perda.

A medicao das perdas magnéticas totais, permeabilidade e forca coerciva, entre outros
parametros, € realizada por meio de um dispositivo dotado de dois enrolamentos, um
primario responsavel pela criagdo do campo magnético e um secundario responsavel
pela medida da densidade de fluxo magnético. As propriedades do material sédo
medidas por meio da inser¢do do aco no interior desses enrolamentos. O dispositivo
mais comumente utilizado é o quadro Epstein, descrito na NBR 5161 *¥ como

referéncia para afericdo das propriedades magnéticas de acos laminados .

3.2.3. Influéncia da Composi¢cdo Quimica e da Microestrutura nas Propriedades

Magnéticas

As propriedades magnéticas dos acos GNO sao influenciadas principalmente pela
composicdo quimica do aco, nivel de pureza, tamanho de grdo e textura

cristalografica.
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O silicio é adicionado ao ago para aumentar sua resistividade e, portanto, promover a
diminuicdo da parcela da perda magnética relativa as correntes parasitas. Uma adi¢éo
de 3% de Si, por exemplo, aumenta a resistividade elétrica em mais de quatro vezes,
se comparada com o ferro puro. Por outro lado a adi¢éo de silicio reduz a inducéo de
saturacdo e a permeabilidade, e para teores mais elevados, o aco torna-se fragil
comprometendo processos de conformagdo mecéanica em virtude do surgimento de

fases ordenadas frageis (a1 e a2), conforme ilustrado pelo diagrama da Figura 3.6
[8,9,14]

Weight Percent Silicon
C 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
1700 . B — v s e - R et

Temperature %

0 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100
Fe Atomic Percent Silicon Si

Figura 3.6 — Diagrama binario Fe-Si 4,

O aluminio e manganés também aumentam a resistividade do aco, entretanto o
primeiro possui elevada afinidade pelo oxigénio favorecendo a formacédo de 6xidos e
dificultando o lingotamento *°. O efeito sobre a resistividade em relagéo & adicdo de
Si, Mn e Al ao ferro € mostrado na Figura 3.7. O silicio e o aluminio influenciam
também na cinética de precipitacdo dos carbonetos de ferro em acos silicio, ja que
ambos possuem solubilidade insignificante na cementita e retardam sua precipitacao.
O silicio ainda apresenta um efeito pronunciado na diminuicdo da taxa de crescimento

[ Segundo Leslie e Rauch | o aluminio quando

do carboneto de transicdo ¢
presente em teores da ordem de 5,6% inibe completamente o aumento da forgca
coerciva em ligas Fe-Al-C (C < 180ppm) j& em ligas Fe-C-Si, o silicio presente em

teores superiores a 3% restringe a ocorréncia do envelhecimento magnético (C <
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160ppm) 8. Semelhantemente, o fésforo retarda a transicdo do carboneto ¢ para

cementita 9,
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Figura 3.7 — Resistividade em funcéo da adic&o de véarios elementos ao ferro [,

O manganés é normalmente adicionado ao aco para promover uma melhoria nas

propriedades mecanicas,

aumentando o limite de resisténcia através de

endurecimento por solucéo soélida (Figura 3.8) ®. Segundo Cardoso !, em acos GNO

a adicdo de Mn contribuiu ainda para o desenvolvimento de uma textura mais

apropriada para as propriedades magnéticas.
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Figura 3.8 — Aumento no limite de escoamento em fun¢éo da adicdo de elementos de
liga em acos baixo carbono .
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Carbono e nitrogénio também possuem elevada capacidade de endurecimento por
solugdo sdlida, entretanto durante um tratamento térmico simples podem deixar a
solucdo sdlida para segregar em deslocacbes ou precipitar como carbonetos ou

nitretos 29,

De maneira geral, teores de elementos como enxofre, nitrogénio, titanio e
oxigénio devem ser reduzidos, evitando a formacédo de inclusdes e/ou precipitados os
quais podem interferir negativamente nas propriedades magnéticas dos acos bem
como na restricdo ao crescimento de grdo #?2?3, O teor de carbono também deve ser
controlado, uma vez que, para um excesso de carbono em solugdo sdlida, pequenos
aumentos de temperatura posteriores podem provocar a precipitagdo de carbonetos,
0s quais podem reduzir a mobilidade das paredes de dominio magnético, aumentando

a perda magnética e provocando o envelhecimento magnético 2%,

Marra ! determinou o efeito do teor de carbono sobre a variacdo no IE em um aco
silicio semiprocessado, tratado a 210°C durante 24h, Figura 3.9. O autor observou que
abaixo de 20ppm de carbono o IE se manteve inferior a 10%, contudo, com 25ppm, o
aumento na perda magnética foi maximo, e para teores de carbono superiores a
25ppm houve uma tendéncia de diminuicdo no IE.

> 8 8 8
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Figura 3.9 — Relacao entre o indice de envelhecimento (IE) em funcao do teor de

carbono, para amostras tratadas a 210°C durante 24h 28],

O tamanho de grdo obtido apés recozimento final € um dos parametros
microestruturais de maior influéncia na perda magnética ™. Seu aumento resulta num
correspondente aumento no tamanho dos dominios magnéticos ?®, o que provoca

uma reducdo da parcela histerética da perda magnética . Por outro lado, este
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aumento promove um aumento na velocidade das paredes de dominios com
consequente aumento da parcela anébmala. Portanto, hd um tamanho de grdo 6timo
associado a um compromisso entre o tamanho dos dominios magnéticos e a
velocidade das paredes de dominios, o qual minimiza a perda magnética total, Figura
3.10 . O aumento do teor de silicio também diminui as perdas magnéticas totais,
reduzindo a componente relativa as correntes parasitas *. Dessa forma, para cada
classe de aco GNO existe um tamanho de grao 6timo que minimiza a contribuicdo das

parcelas da perda magnética.
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Diametro de grao médio (pm)

Figura 3.10 — Influéncia do tamanho de grao na perda magnética em acos silicios com

varios teores de silicio ®!. Adaptado de (Shimanaka e colaboradores, 1982).
3.3.  Envelhecimento Magnético

O envelhecimento magnético em acos silicio GNO esta associado ao aumento da
perda magnética durante a vida atil de uma maquina elétrica ¥"?®. O envelhecimento
magnético consiste na deterioracdo das propriedades magnéticas devido a
precipitacdo de particulas de segunda fase, formadas por elementos intersticiais tais
como carbono e nitrogénio. Esta precipitacdo € provocada pelo acréscimo de

temperatura decorrente do calor gerado pela dissipacdo de poténcia associada a
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perda magnética do aco presente no nicleo de um equipamento elétrico !, Mediante
a caracteristica dos precipitados formados quanto a sua natureza, tamanho e
distribuicdo ™, conforme citado anteriormente, pode haver reducéo da mobilidade das
paredes de dominio levando ao aumento da for¢a coerciva e, por conseguinte da

perda magnética %27,

A temperatura de servico na qual um aco GNO esta submetido, normalmente ndo

%3] sendo da ordem de 80°C para compressores herméticos .

ultrapassa 200°C
Assim, existem alguns testes de envelhecimento normatizados, a fim de se avaliar se
0 aco ir4 envelhecer em servico. A norma NBR 5161 ™ propde que o teste seja
realizado a 225°C durante 24h, ja a norma ASTM A340 ! propde dois testes: 150°C
durante 100h ou ainda 100°C/600h. O méaximo aumento percentual permitido para

perda magnética, apds o tratamento térmico a 225°C/24h, é 5%.

3.3.1. Solubilidade e Precipitacdo do Carbono em um aco GNO

A solubilidade maxima do carbono bem como a do nitrogénio no ferro alfa é
extremamente baixa, sendo da ordem de 0,02 e 0,1% em peso, respectivamente,
conforme ilustra a Tabela 3.2. A solubilidade do carbono no campo alfa varia
aproximadamente trés ordens de grandeza entre 723°C e 20°C B%. A Figura 3.11
mostra a concentracdo de equilibrio do carbono entre a temperatura ambiente e
723°C. A concentracdo de equilibrio na temperatura ambiente é de aproximadamente
8,5x10™%% em peso BY. Se um aco possuir uma quantidade de carbono ou nitrogénio
em solucao solida na temperatura ambiente, além do limite de solubilidade, pequenos
aumentos de temperatura provocardo a precipitacdo de particulas de segunda fase
(por exemplo, carbonetos) ***2. Como a precipitacdo de carbonetos pode ser deletéria
as propriedades magnéticas dos acos GNO, esfor¢os tém sido realizados no intuito de
reduzir o teor de carbono total do aco por meio de um controle mais rigido na aciaria

ou ainda pela descarbonetacéo da tira durante o recozimento final %33,

A velocidade da linha de recozimento final é determinada pelo teor de carbono total
presente no acgo. Usualmente, acos com teores de carbono totais considerados
elevados sdo processados mais lentamente, sob atmosfera imida, para que o teor de

27]

carbono desejado seja alcancado ). Num processo com uma taxa de resfriamento

baixa havera um maior tempo disponivel para precipitacdo ocorrer, sendo esperado
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um menor teor de carbono em solugdo sélida em relagdo a uma taxa de resfriamento

alta ®** A extensdo com que a precipitacdo ocorrer4, em servico ou em um

tratamento de envelhecimento posterior, sera ditada pelo grau de supersaturacédo do

aco, pela temperatura e tempo 23,

Tabela 3.2 — Solubilidade do carbono e nitrogénio no ferro-alfa e ferro-gama 1*°!.

Temperature Solubility
°C)
wt% at%
Cin y-iron 1150 2.04 8.8
723 0.80 3.6
C in a-iron 723 0.02 0.095
20 <0.00005 <0.00012
N in y-iron 650 2.8 10.3
590 2.35 8.75
N in a-iron 590 0.10 0.40
20 <0.0001 <0.0004
1000
¥
J 900
2
o 800
| .
o
700
g
£ 600
Q
o+
= 500
@]
8 400
< | 27°C
300 | 1 1 | | | | | 1 | | | | | I | | | | |
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Figura 3.11 — Solubilidade do carbono no ferro alfa .

O uso de técnicas de

espectroscopia de relaxagcdo mecéanica (atrito interno) tem

permitido a determinacdo da concentracao de solutos intersticiais no ferro alfa. Snoek
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mostrou que medidas de atrito interno em um fio de ferro oscilando na frequéncia de
~1,0Hz em um péndulo de tor¢cdo, em um intervalo de temperatura entre a temperatura
ambiente e 100°C, revelaram picos de perda de energia (pico de Snoek) associados
ao carbono e ao nitrogénio em solucdo solida. A altura do pico de Snoek é
proporcional & concentracdo de atomos intersticiais, permitindo que a técnica seja
usada ndo somente para determinar solubilidades de elementos intersticiais muito
baixas, mas também examinar a precipitacdo do excesso de carbono durante um

3034381 'Marra ®® determinou, via atrito interno, os teores

tratamento de envelhecimento
de carbono e nitrogénio em solugdo solida antes e apds um tratamento de
envelhecimento a 210°C/24h, para um aco silicio semiprocessado com 30ppm de

carbono total, Tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Resultados do ensaio de atrito interno (teores em ppm) 2%,

Amostra C total C intersticial N total N intersticial
Amostra nao envelhecida 30 13.6 34 1.7
Amostra envelhecida 30 3.9 34 1.6

O decréscimo observado no teor de carbono intersticial bem como o aumento na
quantidade de particulas de segunda fase no interior dos graos, Figura 3.12,
demonstraram que houve precipitagdo de carbonetos. A conservacdo do teor de
nitrogénio em solucéo solida foi atribuida ao fato de que o nitrogénio intersticial estava
abaixo do limite de solubilidade na temperatura do teste. Cementita e carboneto € sao
os dois tipos de carbonetos de ferro que precipitam em acos silicio e provocam
envelhecimento magnético *”. Segundo Takami *”), para uma liga Fe-2,3%Si-0,2%Al
com teores de carbono entre 25 e 90ppm, temperaturas de envelhecimento superiores
a 250°C ou longos tempos de encharque abaixo dessa temperatura, podem levar a
precipitacdo de particulas de cementita com a composi¢do basica Fe;C e estrutura

cristalina ortorrdmbica, possuindo o plano (110) como plano de habito.

Particulas de cementita aparecem normalmente como plaquetas dispostas formando
dendritas, orientadas ao longo da dire¢cdo <111> na ferrita. J& o carboneto de transicao
€, semicoerente, € formado em temperaturas entre 100 e 250°C, com composi¢cao
aproximada Fe, ,C, estrutura cristalina hexagonal e plano de habito (100) ¥, Segundo
Leslie e colaboradores %, para precipitados formados ao longo dos planos (100) n&o

sdo observadas mais do que trés dire¢des distintas.
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Antes do envelhecimento Apos envelhecimento

Figura 3.12 — Microestrutura da matriz metalica apds envelhecimento & 210°C/24h !,

O carboneto ¢ precipita normalmente no interior dos gréos da matriz ferritica, e

25,28,36 S [16,30,37]

segundo alguns autores sob a forma de disco | 1 plaquetas ou agulha
Além disso, € sabido que a temperatura de transi¢céo entre o carboneto € e a cementita
aumenta com o aumento do teor de silicio, ja que o silicio retarda a precipitacdo da

¢ 11633

cementita bem como diminui a taxa de crescimento do carboneto Em

25371 gpservaram, via MET, a

temperaturas inferiores a 100°C, alguns autores
precipitagcdo de particulas muito finas e densamente distribuidas, chamadas de

carbonetos de baixa temperatura (Low Temperature Carbide - LTC).

A Figura 3.13, ilustra o efeito da temperatura e do teor de carbono, nas curvas solvus,
para precipitagdo do carboneto de transicéo € e da cementita (Fe;C) considerando o
ferro puro e uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al. As linhas tracejadas (ferro puro) foram
propostas por Butler ®® e Chipman 9, através de equacdes de solubilidade do
carbono na ferrita em equilibrio com o carboneto € e em equilibrio com a cementita,

respectivamente (eq. 3.3 e 3.4).

- _ 1335
log[C]‘°'pp]m = 4,06 —— (3.3)

= 6,38 — 220 (3.4)

Fe3C
log[C] ppm T

As linhas solidas foram propostas por Michal e Slane ®3, por meio da adequacéo do
termo independente da temperatura das equacgfes (3.3 e 3.4) de Butler e Chipman
para uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al, equacdes 3.5 e 3.6.
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e - _ 13385
log[C] ppm = 393 —— (3.5)

4040

log[C]Fe3¢ = 6,34 — (3.6)

ppm

Segundo Leslie e Rauch ™

, a adicdo de silicio diminui a solubilidade do carbono na
ferrita em equilibrio com o carboneto € assim como com a cementita, logo € esperado
gque para ligas, como a utilizada por Michal e Slane, a curva solvus situe-se acima da

curva solvus para o ferro puro.

Ferrite T TR
700+ Fe-0 Si-0 Al
€ s00 » N
) “ Fe,C +Ferrite T
g ’ - Fe=0 8i-0 Al
,/{-S\'“
.- Fe-2.3 81-0.7 Al

Transition Carbide + Ferrite

l1||l||1,1;.4k |J_llllllllllL|| ol asu
0 0005 0010 0015 0020 0025 0030 0.035 0040
CARBON, Wt.%

Figura 3.13 — Curva solvus para a cementita e o carboneto de transi¢cdo no ferro puro e
em uma liga Fe-2,3%Si-0.7%Al 2,

A Figura 3.14 mostra a variacdo da taxa de nucleagdo com a temperatura para uma
transformacdo de uma fase estavel em alta temperatura para uma fase estavel em
baixa temperatura, como é o caso da precipitacdo. Para temperaturas muito baixas,
longos tempos serdo necessarios para se completar a precipitacdo, uma vez que a
taxa de nucleacdo é baixa, pois, embora a forca motriz pra a transformacdo seja

3149 Analogamente, em temperaturas mais

elevada, a velocidade de difusdo é baixa !
elevadas, proximas a linha solvus, a taxa de nucleacdo sera igualmente baixa, pois,
embora a velocidade de difusdo seja elevada, a forca motriz para a precipitacdo €

baixa. A velocidade de crescimento dos precipitados tem uma variacdo semelhante
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com a temperatura e pelas mesmas razdes o que implica que a velocidade de

precipitacéo passa por um maximo em funcéo da temperatura .

Dessa forma, é esperado que em temperaturas proximas a solvus, haja formacao de
poucos precipitados e de maior tamanho, uma vez que a dimensao critica dos ndcleos
dos precipitados é inversamente proporcional a forca motriz que é baixa e a
difusividade é alta. Para temperaturas muito baixas o0s precipitados devem ser

menores, uma vez que os nicleos tém menor dimensao critica, e a difusividade é alta
[40]
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Figura 3.14 — Relacao entre a temperatura e a taxa de nucleagao “°'.

3.3.1.1. Cinética de Precipitagdo do Carbono

A cinética de precipitagdo de particulas de carboneto, formadas durante um tratamento
térmico de envelhecimento em acos baixo carbono, pode ser descrita segundo a

equacéo de Johnson-Meh| ¥03141:

f=1-exp(-(kt)") (3.7)

Onde f é a frag&o de carbono precipitada, para uma dada temperatura, k € a constante
de velocidade da reacéo (dependente da temperatura), n € o expoente do tempo et é
o tempo. A constante k e o expoente do tempo n podem ser determinados através de
uma regresséo linear entre In[-In(1-f)] x In(t), em que a inclinacdo e a intersecdo da

reta representam os valores de n e In(k)", respectivamente. Com posse dos valores de
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k em ao menos duas diferentes temperaturas, pode-se determinar a energia de
ativacdo da reacdo através da equacéo para a constante de velocidade “:

k=Ko exp(-Q/RT) (3.8)

Onde k é a constante de velocidade, Q é a energia de ativacdo dada em kJ/mol, R é a

constante universal dos gases (8,314J/mol.K) e T a temperatura em K.

A avaliacdo da fragdo de carbono precipitada com o tempo € comumente relacionada
com propriedades mecanicas, elétricas e/ou caracteristicas microestruturais.
Vandeputte e Cooman ™ relacionaram a fracdo precipitada de carbono com
Ao/Aonax, ONde Ac € 0 aumento no limite de escoamento, para uma dada temperatura
T, durante um tempo t, e Aoy representa o maximo incremento no limite de
escoamento para um ac¢o ultra baixo carbono (Fe-0,0024%C-0,9%Mn-0,45%). Os
resultados obtidos pelos autores indicaram uma mudanca na cinética de precipitacao
em 77°C (Figura 3.15), para amostras pré-deformadas 5% e submetidas a um
tratamento térmico de envelhecimento de 45 a 140°C. Para temperaturas inferiores a
77°C, foi observada a precipitacdo do carboneto de baixa temperatura (LTC) com n
[0,58-0,70] e Q=85,6 kJ/mol. J& para temperaturas superiores a 77°C foi observada a
precipitacao do carboneto épsilon com n [0,42-0,48] e Q=74 kJ/mol.

| v 25MPa
cf.) A 30MPa
A 120+ ® 35MPa
= O 40MPa
£ 100+ m  43MPa
E&
£ 80
v -
F
60
40 e 9 O 1
0,1 1 10 100 1000

Aging Time, min
Figura 3.15 — Curvas de transformacao isotérmica para o processo de envelhecimento

por deformac&o em acos ultra baixo carbono 4.
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Leslie e colaboradores ¥ avaliaram a cinética de precipitacdo no ferro de pureza
comercial (C:0,014% e Si:0,033%) envelhecido de 150°C a 315°C, em um intervalo de
tempo para a formacdo do primeiro precipitado resolvivel no MET. A energia de
ativacdo determinada para a precipitagdo da cementita foi cerca de 84kJ/mol,
consistente com a energia de ativacao para a difusdo do carbono na ferrita. Hideo Abe
37 estudou a cinética de precipitacdo de uma liga Fe-0,046%C-0,35%Mn, através de
medi¢cBes de resistividade elétrica, durante um tratamento de envelhecimento de 35 a
250°C. Baseando-se em uma equacao similar a equacédo 3.7, o autor determinou o
expoente do tempo, n, variando de 1,3-1,75 para a precipitacdo de carbonetos de
baixa temperatura (LTC) e igual a 1,1 para a precipitacdo do carboneto épsilon. Ray e

19 basearam-se em uma equacdo do tipo Zener-Wert-Avrami para

colaboradores
determinar a relacdo da remocdo do carbono, de uma matriz ferritica, utilizando
também medidas de resistividade elétrica. Amostras de uma liga Fe-0,33%Si-0,3%Mn-
0.17%P com 130ppm de carbono foram envelhecidas a 125, 170, 210 e 250°C, sendo
obtidos valores de n entre 1,21 e 1,40 e Q= 71kJ/mol para a precipitacdo do carboneto

épsilon.

Outros autores se valeram de variag6es das propriedades magnéticas para estudar a
cinética de precipitacao, contudo, sem a aplicacao de equacfes similares a equacédo
3.7. Michal e Slane ¥, propuseram uma curva em C (Figura 3.16) para a precipitacdo
do carboneto de transicdo e da cementita em uma liga Fe-2,3%Si-0.7%Al com 90ppm
de carbono, baseando-se no primeiro aumento significativo da perda magnética em
relacdo a temperatura e o tempo de envelhecimento (IE>1%). O maior aumento na
perda magnética para ambas as fases nao coincidiu com o “nariz” da curva em C, ou
seja, para um dado teor de carbono, a temperatura que apresentou uma maior taxa de
aumento na perda magnética ndo € a mesma que garantiu o maior indice de

envelhecimento magnético, vide Figura 3.16.

Marra ! avaliou, em diferentes temperaturas, o tempo gasto para uma liga Fe-
0,71%Si-0,39%Mn-0,0025%C apresentar um aumento percentual na perda magnética
de 10% (IE=10%), obtendo a curva em C mostrada na Figura 3.17. Nota-se que o
fenbmeno aconteceu mais rapidamente por volta de 250°C e que a 100°C, longos
tempos foram necessérios devido a baixa mobilidade do carbono. Para temperaturas
superiores a 330°C, entretanto, o carbono apresentou intensa mobilidade e precipitou

nos contornos de grdo, sob a forma de cementita, afetando menos a perda magnética.
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Embora muitos autores estudem a varia¢ao da forga coerciva e/ou da perda magnética
em acos silicio, durante um tratamento de envelhecimento em diferentes temperaturas
e correlacionem estes parametros com tipos e caracteristicas dos precipitados
formados 78233 nao foram encontrados trabalhos na literatura que se baseiam nas
variacOes das propriedades magnéticas para determinacdo do expoente do tempo (n)
bem como da energia de ativacdo. Presumivelmente, devido ao fato de que esta
propriedade ndo represente a cinética de precipitacdo, assim como a resistividade

elétrica e 0 maximo no espectro de relaxagdo mecanica (atrito interno).

10 Min 1 100 240
800 1I@1 OI_ 1='I' D:-lr lw I He
0 2 -4
TOOF 2 2 I
—""%§ -1 T [ [

-

g

3 10 23 39 k1] 43 44 41 44

:

TEMPERATURE, °C
o o O o O O/~
=]
/ﬂl e W

0 6 az . :n: i Eﬁm 74 87 63 rls

ransition Car
200l 012 31 49 45 51 58 5|s
0 o\z 6 10 14 30 43
100 L Lr i ! il | [ L [ 1 ||1|
10° 102 107 104 105 10%

TIME, Sec

Figura 3.16 — O aumento percentual da perda magnética depois de véarias condi¢cbes
de envelhecimento em uma liga Fe-2,3%Si-0.7%Al com 90ppm de carbono 2.

Leslie e Rauch 7 avaliaram a variacdo do limite de escoamento em ligas de Fe-C
com adi¢Bes de até 5,6% de Al, durante um tratamento de envelhecimento a 150°C
(Figura 3.18). Durante todo o tratamento, para todas as ligas mostradas na Figura
3.18, o precipitado estavel foi o carboneto épsilon. Os valores méaximos de limite de
escoamento foram atingidos em intervalos de tempos relativamente curtos,
principalmente para as ligas 1, 2 e 3. Contudo, assumindo a variacdo da coercividade
como critério, os autores determinaram que nenhuma liga atingiu o maximo em um
tempo inferior a 10000min. Para a liga 7 ndo se observou variacfes significativas na

forca coerciva, devido ao elevado teor de aluminio (5,6%).
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Figura 3.17 -Tempo necessario para um ago GNO semiprocessado (Fe-0,71%Si-
0,39%Mn-0,0025%C) atingir 10% de |E em varias temperaturas #°.
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Figura 3.18 -Variag&o do limite de escoamento, durante um tratamento de
envelhecimento a 150°C, para as ligas: 1-Fe-0,023%C ; 2-Fe-0,023%C-0,43%Al; 3-Fe-
0,022%C-2%Al 7-Fe-0,018%C-5,6%Al .

Os autores determinaram que os picos de envelhecimento observados através das
medidas do limite de escoamento, sdo atingidos significativamente antes daqueles

observados pelas medidas de coercividade, pois, 0 tamanho de precipitado que leva a
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méxima restricdo do movimento das deslocacdes € muito menor do que aquele que

maximiza a restricdo do movimento dos dominios magnéticos.

Nacken e Heller 2 mostraram que a precipitacdo do carbono, a partir de uma solucéo
sblida supersaturada, avaliada por metalografia quantitativa, para uma liga Fe-
0,019%C, néao reflete o endurecimento magnético, ou seja, 0 aumento da forca
coerciva com o tempo durante um tratamento isotérmico, (Figura 3.19). Os autores
observaram que o pico de coercividade e o final da precipitacdo ocorreram no mesmo
tempo somente para 250°C. Entretanto em temperaturas muito baixas, o pico da
coercividade ocorreu muito depois do final da precipitacdo. Leslie e Stevens M
obtiveram resultados semelhantes para o envelhecimento de uma liga Fe-0,45%Mn-
0,003%C a 200°C. Os autores observaram que apés o 30min (final da precipitacao),
guando ndo houve mais alteracfes nos parametros microestruturais, com excecao do

tamanho dos precipitados, a for¢ca coerciva aumentou continuamente até 400min.
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Figura 3.19 — Comparacdo entre a cinética de precipitacdo do carbono e o aumento da

coercividade com o tempo em diferentes temperaturas para uma liga Fe-0,019%C 4,
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3.3.2. Influéncia dos Precipitados Sobre as Propriedades Magnéticas

Uma vez formados, os precipitados interagem com as paredes de dominio reduzindo
sua mobilidade, aumentando a forgca coerciva e consequentemente aumentando a
parcela histerética das perdas magnéticas %% exigindo campos mais elevados para
mové-las. As outras parcelas da perda magnética (perda por corrente parasita e
andmala) estdo virtualmente livres da influéncia dos precipitados . A reducéo da
mobilidade das paredes de dominio depende principalmente do tipo, tamanho, da
caracteristica magnética, da fragdo volumétrica e do estado de dispersdo dos

[1619.28] Eloot e colaboradores ¥ estudaram a reducéo do teor de carbono

precipitados
intersticial, a 225°C, em relacdo ao aumento da perda magnética a 1.5T/50Hz para
uma liga Fe-0,36%Si-0.41%AI-0,20%Mn-0,10%P com 50ppm de carbono apés
tratamento térmico, vide Figura 3.20. A quantidade de carbono intersticial, apds
1000min, era de aproximadamente 5ppm enquanto que a perda magnética aumentou

até cerca de 540min, quando atingiu um patamar em 3.2 W/kg.
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Figura 3.20 — Evolucéo do teor de carbono intersticial e 0 aumento da perda magnética
em funcado do tempo de envelhecimento a 225°C e 1.5T B,
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Leslie e Stevens 8, observaram que para uma liga Fe-3,3%Si-0,016%C, envelhecida
a 300°C durante 150min, houve a precipitacdo intragranular de um carboneto com
formato de disco, presumidamente carboneto €, promovendo um leve aumento na
forca coerciva. JA Michal e Slane ¥ observaram que temperaturas de envelhecimento
entre 350 e 700°C, para uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al, promoveram a precipitacdo de
cementita ao longo dos contornos de grao da ferrita. Para temperaturas entre 150°C e
315°C, foi observada a precipitagao de carbonetos € no interior dos graos ferriticos e o
aumento na perda magnética foi significativamente maior. Ray *®!, observou que para
uma liga Fe-1,52%Si-0,015%C, o carboneto de transicdo foi o responsavel pelo
aumento da forca coerciva, quando as amostras foram envelhecidas até 170°C, e para
temperaturas superiores 210°C a precipitagdo da cementita provocou o aumento da
forca coerciva. Marra ®®! encontrou precipitados muito finos e de pouca influéncia sobre
as propriedades magnéticas, em uma liga Fe-0,71%Si-0,39%Mn-0,0025%C néo
envelhecida, classificado como LTC. Embora o carboneto de baixa temperatura
possua pouca ou nenhuma influéncia sobre as propriedades magnéticas, o LTC é
considerado um potencial agente endurecedor 7“3, Durante um tratamento de
envelhecimento, um subsequente amaciamento, ap6s o0 endurecimento da matriz
causado pelo LTC, pode ocorrer devido a precipitacdo de particulas de carboneto

épsilon mais espacadas “?.

O carboneto de transicdo € e a cementita interferem diferentemente nas propriedades
magnéticas. A precipitacdo da cementita nos contornos de gréo da ferrita possui um
efeito consideravelmente menor no aumento da perda magnética quando comparado
com a precipitacdo do carboneto de transicdo no interior dos grdos 3. Como os
contornos de gréo ja se apresentam como uma barreira preexistente & movimentagao
dos dominios magnéticos, a precipitacdo de particulas de cementita nos contornos
pouco altera o campo coercivo. Por outro lado, a interacdo entre os precipitados
intragranulares e os dominios € relevante e a intensidade dessa interacdo depende
principalmente do tamanho e da distribuicdo das particulas. Assim como apresentado

no trabalho de Ray e Mohanty %

, as caracteristicas magnéticas do carboneto € e da
cementita sdo também diferentes. A auséncia da formacdo de um dominio ao redor
dos carbonetos de transicdo para todas as faixas de tamanho, indica que a
magnetizacdo de saturacdo desses carbonetos € bem similar a da ferrita no que diz
respeito a magnitude e direcdo. Entretanto, caracteristicas magnéticas da cementita

sdo bem diferentes da ferrita %,
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Conforme ilustrado na Figura 3.16 o maior aumento percentual na perda magnética
causado pelo carboneto de transicdo foi da ordem de 76% para 205°C contra 12%
para precipitacdo da cementita a aproximadamente 600°C . Possivelmente o
elevado teor de Si (2,3%) retardou a precipitacdo da cementita, elevando a
temperatura de transicao (épsilon-cementita) e favorecendo apenas a precipitacdo do
carboneto épsilon. Contudo, sabe-se que em ligas sem adicdo ou com baixos teores
de Si, envelhecidas a temperaturas inferiores a 350°C, pode haver precipitacdo
intragranular da cementita. E esta é mais danosa as propriedades magnéticas do

material do que a precipitacéo intragranular do carboneto de transicéo ™8,

Amostras de uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al com 50ppm de carbono foram submetidas a
um tratamento de envelhecimento a 150, 205, 260 e 315°C durante 240h avaliando o
tamanho e a distribuicdo dos precipitados e suas respectivas influéncias na perda
magnética *¥. Os resultados de microscopia 6tica, Figura 3.21, revelaram um
aumento significativo no tamanho dos precipitados, com o0 aumento da temperatura de
envelhecimento, acompanhado por um decréscimo no nuimero de precipitados por
unidade de area. A temperatura de 205°C favoreceu a formacéo de precipitados com
caracteristicas mais prejudiciais a perda magnética, ja que o IE foi de 43%. Analises
no microscopio eletrénico de transmissao revelaram que houve precipitacdo de
carbonetos de transicao até 315°C e o comprimento médio de precipitado, associado
ao maior aumento de perda magnética (205°C), foi aproximadamente 0,31um. Ja a
315°C ( Figura 3.21 d)) foi observado um numero menor de precipitados e um
comprimento médio relativamente elevado (3um). Nota-se, portanto, que existe uma
combinacdo de tamanho e distribuicdo de precipitados que sdo mais deletérios a

perda magnética.

Segundo Cullity !, o efeito do tamanho do precipitado sobre o ancoramento das
paredes dos dominios magnéticos é mais efetivo quando a dimenséo do precipitado €
préxima a espessura da parede do dominio ", Entretanto, Leslie *¥ determinou que
associado ao maximo aumento na forca coerciva, durante um tratamento de
envelhecimento isotérmico em acos baixo carbono, tem-se particulas de cementita
com tamanho cerca de 10 vezes maior que a espessura da parede de um dominio. O

(8] para particulas de cementita, associado ao

tamanho critico encontrado por Ray
pico da forca coerciva, foi significativamente maior (4-9X) que a espessura da parede

de dominio.
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Marra !, estudou a variacdo do tamanho e da densidade de particulas, ao longo do
tempo para ligas Fe-0,71%Si-0,39%Mn com dois teores de carbono: 11ppm e 33ppm,
durante um tratamento de envelhecimento a 210°C, conforme ilustra a Figura 3.22. O
tamanho médio de precipitado assim como a densidade de particulas, aumentaram
mais significativamente para o aco com 33ppm de carbono. Associado a esse
crescimento, o IE, apds 24h, para este aco foi de 22,8% contra 3,9% para 0 agco com
11lppm de carbono. Medidas de atrito interno, feitas pelo autor, indicaram que, ao
contrério do agco com 33ppm, 0 ago com 11lppm de carbono apresentou uma pequena
variacdo na quantidade de carbono intersticial apés tratamento de envelhecimento, o

que é compativel com a pequena variagédo no indice de envelhecimento.

|E=22% NMESA3% [E=22% . |[E=28%

150°C a) 205°C b) 260°C C) 3s5°C d) WOpm
Figura 3.21 — O tamanho e a distribuicdo dos carbonetos de transicdo apds amostras

com 50ppm de carbono terem sido envelhecidas por 240h a 150°C a), 205°C b), 260°C
c) e 315°C d) B3,

Alguns autores observaram que precipitados com dimensdes maiores que 0,1um séo
mais deletérios as propriedades magnéticas “*?". Leslie e Stevens ¥, observaram
gue associado ao pico da forca coerciva (191A/m), em ligas Fe-0,45%Mn-0,017%C
envelhecidas a 200°C durante 400min, ocorreu a precipitagdo de particulas de
cementita com tamanho médio de 1,2um. Ja associado ao pico da coercividade
(95A/m), de uma liga uma liga de Fe-2,8%Si-0,015%C, envelhecida a 300°C apos

33]

16h, foram encontrados precipitados de até 7um. Michal e Slane ¥, observaram
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precipitados com tamanho médio de 1,5um provocaram o maior aumento de perda
magnética em uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al com 90ppm de carbono. Outros autores
observaram que precipitados com tamanho médio entre 1,2 e 1,8um sdo os mais

deletérios a coercividade em diversas ligas ***%.
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Figura 3.22 - Variagdo do tamanho médio e densidade de particulas para um aco GNO
semiprocessado (Fe-0,71%Si-0,39%Mn) tratado a 210°C *°!. Adaptado de (Marra,
2002).

3.3.3. Temperatura Critica de Envelhecimento

De acordo com a composicdo quimica de um aco silicio GNO, havera uma
temperatura na qual as taxas de nucleacéo e velocidade de crescimento favoreceréo a
formacdo de precipitados com caracteristicas que serdo mais deletérias as
propriedades magnéticas. Esta temperatura € chamada de temperatura critica de
envelhecimento ®**!. Para temperaturas abaixo da critica, as baixas taxas de
nucleacao e velocidade de crescimento ndo permitirdo que os precipitados se formem
em quantidade suficiente. Por outro lado, temperaturas acima da critica, a baixa forca
motriz para precipitacéo resultara em precipitados acima do tamanho critico ?**Y. Na

temperatura critica de envelhecimento, taxas de nucleacdo e velocidade de
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crescimento maximas permitirdo que os precipitados atinjam o tamanho critico que

maximiza a deterioracdo da perda magnética 2444,

Merz ¥4 realizou estudos em ligas de Fe-2,3%Si-0,018%C a 100, 150, 200, 250 e
300°C. A 100°C observou que os precipitados formados ndo cresceram o suficiente
para se atingir o tamanho critico. J& a 150 e 200°C, o tamanho critico de precipitado
foi atingido, sendo 200°C a temperatura que mais afetou as propriedades magnéticas
desta liga, sendo assim considerada a temperatura critica. Para 0s ensaios realizados
a 250 e 300°C, os precipitados cresceram tao rapidamente que a densidade (nimero
de precipitados por unidade de &rea) ficou extremamente reduzida, ndo provocando

um envelhecimento significativo.
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4., METODOLOGIA
4.1. Material

Foram utilizadas chapas de aco silicio GNO 2%Si com 0,54mm de espessura,
totalmente processado, coletadas apds recozimento final na linha de producdo da
Aperam. As composi¢des quimicas destas chapas encontram-se na Tabela 4.1.
Destas chapas, foram descartados 50mm de cada borda e retiradas cerca de 30
amostras de dimensfes 305x30mm, na direcdo transversal a direcdo de laminacao,
para realizagdo dos testes, conforme ilustra a Figura 4.1. Apenas amostras na direcao
transversal foram utilizadas e a densidade assumida nos testes magnéticos, calculada

pela norma NBR5161 ¥, foi de 7,75g/cm?® para todas as amostras.

Tabela 4.1 — Composic¢ao quimica dos acos GNO 2%Si (% em peso).
Aco C Si Mn Al P S N

01 0,0020 | 2,0211 | 0,4169 | 0,0021 | 0,0190 | 0,0007 | 0,0031
02 0,0032 | 2,0448 | 0,4121 | 0,0022 | 0,0185 | 0,0007 | 0,0034
03 0,0046 | 2,0448 | 0,4121 | 0,0022 | 0,0185 | 0,0007 | 0,0034
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Figura 4.1 - Esquema de amostragem realizado.
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Os teores de carbono totais foram escolhidos buscando compreender uma faixa onde
normalmente o indice de envelhecimento magnético observado é inferior a 5%

(1329 Foram escolhidas

(C:20ppm), considerando 0s ensaios propostos pelas normas
uma composicao intermediaria (32ppm) e uma elevada (46ppm), as quais geralmente
estdo associadas a indices de envelhecimento superiores a 5%. Os outros elementos
guimicos importantes apresentam teores bastante proximos, o que eliminaria o efeito

secundario entre uma corrida e outra.

4.2. Tratamento Térmico de Envelhecimento

4.2.1. Ensaio de Envelhecimento para Avaliac&o do Efeito da Interrupgéo do

Ciclo Térmico

Devido ao numero reduzido de amostras e da necessidade de avaliar a variagdo do
indice de envelhecimento, durante o tratamento térmico de envelhecimento em
diversas temperaturas, foi proposto o estudo da interrupc¢do do ciclo para medicdo das
propriedades magnéticas. O teste de interrup¢édo avaliou a influéncia do uso de uma
Gnica amostra, para acompanhar a variacdo percentual da perda magnética (IE),
durante todo o intervalo de tempo, ao invés de utilizar uma amostra para cada
condigdo, reduzindo significativamente o nimero de amostras e a possivel variacéo de

propriedades magnéticas que poderia ocorrer entre elas.

Antes da realizacdo do tratamento térmico proposto, uma presilha foi soldada em uma
amostra "cobaia”, para colocacdo de um termopar (tipo K) e a realizagdo da medicdo
da temperatura da amostra em tempo real, conforme ilustrado na Figura 4.2. O
conjunto amostra "cobaia" e termopar foram colocados em um suporte, e em seguida
inseridos em um forno tipo mufla, dotado de resisténcia elétrica e ar como atmosfera.
Apos a afericdo da temperatura, o conjunto foi removido do forno e entdo o ensaio

para avaliacdo da interrupcao do ciclo foi iniciado.

O ensaio consistiu em submeter cinco amostras do aco 2 a um tratamento térmico de
envelhecimento a 225°C, com e sem interrupcdo de ciclo. Os ensaios foram divididos
em trés partes e realizados separadamente, primeiramente a amostra 1 foi ensaiada

individualmente, em seguida, a amostra 2 e por fim as amostra 3, 4 e 5.
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Figura 4.2 - Amostra "cobaia” com uma presilha soldada para insercéo do termopar.

A amostra 1, a qual foi submetida a um tratamento térmico de envelhecimento durante
80h, teve seu ciclo de tratamento interrompido em intervalos de tempos variados, para
medi¢cdo da perda magnética e célculo do indice de envelhecimento, correspondente
ao tempo de tratamento de cada interrupcdo. A cada interrupcdo, a amostra era
retirada do forno, resfriada a temperatura ambiente, avaliadas as propriedades
magnéticas e entdo retornava para o forno novamente. A amostra 2 foi submetida a
um tratamento térmico com interrupcdo de ciclo, similar ao da amostra 1, porém com
intervalos de tempos fixos e com duracdo total de 24h. As amostras 3, 4 e 5
permaneceram no forno, sem interrupgdo do ciclo a 225°C durante 24h, 48h e 65h,
respectivamente, em seguida, foram removidas do forno permanentemente, resfriadas
a temperatura ambiente e entdo ensaiadas no medidor de propriedades magnéticas. O
tipo de ensaio realizado, o tempo total de tratamento e os intervalos de interrupgéo
para as amostras avaliadas, estdo dispostos na Tabela 4.2. Ao final do teste, as
amostras 2 e 3 foram submetidas a andlise metalogréafica no microscépio 6tico a fim de
se comparar qualitativamente a distribuicdo de precipitados entre as amostras tratadas

com interrupgdo e sem interrupgao de ciclo.

Tabela 4.2 - Procedimento e periodicidade do ensaio para determinacdo da influéncia

de interrupcéo do ciclo.

. . Tempo Total de Intervalos de Tempo
Amostra Tipo de Ensaio Tratamento [h] Ih]
1 Com Interrupcéo 300 Variado
2 Com Interrupcéo 24 1,18,20e 24
3 Sem Interrupcao 24 -
4 Sem Interrupcao 48 -
5 Sem Interrupcao 65 -
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4.2.2. Ensaio de Envelhecimento para Avaliacdo do Efeito da Temperatura de
Tratamento sobre as Propriedades Magnéticas e Caracteristicas

Microestruturais

De maneira semelhante ao experimento anterior, antes do inicio destes ensaios,
também foram utilizados termopares, em amostras "cobaias", para afericdo da
temperatura obtida no forno tipo mufla. Apés a comprovacéo de que a interrup¢cédo do
tratamento com medicdo das propriedades magnéticas, em cada tempo, né&o
apresentava diferenca na evolucdo do indice de envelhecimento com o tempo, para
uma dada temperatura, foi utilizada apenas uma amostra a qual foi testada apés
permanéncia no forno em cada tempo de tratamento. Assim, nesta etapa, quatro
amostras de cada aco (305 x 30 x 0,54mm) Tabela 4.1, foram submetidas a um
tratamento térmico de envelhecimento. Os tratamentos foram realizados a 100+5°C,
150+5°C, 200+5°C e 225°C+5°C, com interrupcdo do ciclo para medicdo das
propriedades magnéticas, mantendo-se as amostras no forno até o tempo no qual a
perda magnética ndo apresentasse mais variacdes significativas. Apds a n-ésima
medicao das propriedades magnéticas, quando a perda avaliada no tempo t era
aproximadamente a mesma que no relativo a n-1 medi¢édo, ao invés de retornar as
amostras para o forno, as mesmas foram encaminhadas para a analise metalografica
no MEV. Paralelamente, o teor total de carbono de cada amostra foi medido utilizando

o determinador de carbono e enxofre (LECO, modelo CF4444).

O fluxograma apresentado na Figura 4.3 ilustra a sequéncia das etapas realizadas. Os
valores de temperatura foram escolhidos de modo a compreender as faixas de
temperatura utilizadas para avaliacdo do envelhecimento magnético propostas pelas

normas 329,
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Figura 4.3 — Fluxograma ilustrando o procedimento de interrupg&o do ciclo térmico e o

critério para finalizacdo do ensaio.

4.2.3. Ensaio de Envelhecimento para Avaliacdo do Efeito do Tempo de
Tratamento sobre as Propriedades Magnéticas, Propriedades Mecénicas e

Caracteristicas Microestruturais

Para realizac&o deste ensaio, foi escolhido o agco 02, pois, atualmente uma fracdo da
producdo do aco em estudo, antes da descarbonetagéo, apresenta teores de carbono

da ordem de 30ppm. De acordo com alguns autores *?>%")

, materiais com teores de
carbono acima de 30ppm estéo suscetiveis ao envelhecimento magnético. Este ensaio
também foi realizado no formato daquele onde se utilizou a interrupcéao de ciclo para
medi¢do das propriedades magnéticas. A cada interrupgao, as amostras resfriadas ao
ar, eram ensaiadas no medidor de propriedades magnéticas, retornavam ao forno e o
tratamento prosseguia com a evolucdo do tempo. Uma amostra "cobaia”, com um
termopar, foi mantida durante as 10 primeiras horas do teste, acompanhando o
aguecimento e resfriamento da amostra, durante as interrupgdes.

Assim, nesta etapa, foram utilizadas 21 amostras do aco 02 nas dimensdes de 305 x

30 x 0,54mm, as quais foram divididas em trés grupos: magnético, mecanico e
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microestrutural. A partir das amostras selecionadas, foram confeccionados 48 corpos
de prova no tamanho subsize (150x10x0,54mm) para o ensaio de tracdo. Para a etapa
de caracterizagdo microestrutural foram confeccionados 30 corpos de prova nas
dimensbes de 20x10x0,54mm. Os ensaios magnéticos foram realizados na dimenséo
da amostra inicial (Tabela 4.3). Todas as amostras foram dispostas em um suporte,
mostrado na Figura 4.4, a fim de facilitar o manuseio das amostras durante as
interrupcdes de ciclo. O conjunto de amostras foi entdo submetido ao ensaio de
envelhecimento na temperatura critica de envelhecimento (180°C) para esta liga, em

um forno tipo mufla, dotado de resisténcia elétrica e ar como atmosfera.

Tabela 4.3 — NUmero e dimensfes das amostras para cada ensaio.

Ensaio N° de Amostras Dimensé&o [mm]
Magnético 3 305x30x0,54
Mecanico 48 150x10x0,54

Microestrutural 30 20x10x0,54

Figura 4.4 - Parte superior e inferior do suporte com as amostras para a realizacédo do
ensaio a 180°C a) Parte inferior: amostras destinadas ao ensaio mecéanico (1 e 2) e
amostras destinadas a analise metalografica (3). b) Parte superior: amostras

destinadas ao ensaio magnético.
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Uma curva de envelhecimento magnético tipica, Figura 4.5, ilustra esquematicamente
a periodicidade de interrup¢do do ciclo. Os quadrados em vermelho indicam o
momento da retirada das amostras destinadas ao ensaio magnético, o losango em
preto representa os intervalos onde as amostras subsize foram removidas do forno e
encaminhadas para o ensaio mecéanico. E analogamente o0 mesmo procedimento foi
adotado para as amostras destinadas a analise da microestrutura (traco em verde).
Com excecdo das amostras destinadas ao ensaio magnético, as demais foram
permanentemente removidas do forno, em cada interrupgéo de ciclo, e armazenadas
em um freezer a -5°C. O armazenamento foi feito com intuito de evitar a precipitacdo
de carbonetos de baixa temperatura (LTC), uma vez que este precipitado pode

aumentar a dureza do material ©74%!,
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Figura 4.5 — Periodicidade de retirada de amostras para cada tipo de ensaio.

4.3. Ensaios Magnéticos

As medicOes das propriedades magnéticas foram realizadas nas dimensdes originais
das amostras (305x30x0,54mm), utilizando o acessério chapa Unica do medidor de

propriedades magnéticas Brockhauss MPG100D, na frequéncia de 50Hz e inducéo de
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1,0T. A variacdo percentual da perda magnética (IE), apés cada tratamento de

envelhecimento, foi determinada utilizando a seguinte relagéo

E_
IE = (PTP—PT) x100 (eq. 4.1)

T

Onde P7€ é a perda magnética total do ago envelhecido e Pr a perda magnética total

do aco antes do envelhecimento.
4.4, Caracterizacdo Microestrutural

A fim de avaliar a microestrutura de partida, para cada aco estudado, assim como
caracterizar os precipitados nas amostras envelhecidas foram utilizadas diversas

técnicas, de acordo com o tratamento realizado, conforme mostra a Tabela 4.4.

Tabela 4.4 - Analises realizadas de acordo com o tipo e temperatura de tratamento.

. Temperatura de . :
Andlise Amostra tratamento [°C] Andlise realizada
1 Sem envelhecimento - MO e MEV

5 Envelheuda/Efelto da 295 MO
Interrupcéo
3 Envelhecida/Efeito da 100-225 MEV, MET e EBSD
Temperatura
4 Envelhecida/Efeito do 180 MEV
Tempo

As amostras ndo envelhecidas (andlise 1), de cada aco, foram levadas ao microscépio
Otico e no microscopio eletrénico de varredura, com objetivo de analisar a presenca de
precipitados e/ou inclusdes. As amostras envelhecidas no teste de interrupgéo de ciclo
(analise 2) foram encaminhadas ao microscépio Otico, e realizadas comparacdes

qualitativas quanto a distribuicdo de precipitados.

As amostras envelhecidas, andlises 3 e 4, foram examinadas no microscopio
eletrénico de varredura (MEV) utilizando o detetor de elétrons secundéarios SE
(Secondary Electron), para determinacdo do numero de particulas por micrébmetro
quadrado (densidade de particulas), dimensfes das particulas e a area de cada
particula. Para determinacdo da fracdo volumétrica de particulas foi utilizada a

equagédo 4.1:
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ZN Areapartl’cula

— — i=1 i
Vy = Ay = (ncampos_Areacampo) .100 4.1)

campos

Onde, Area”™""? & 4rea de cada particula, n representa o nimero de campos

campo

avaliados e Area € area do campo. De maneira geral pode se considerar que a
fracdo volumétrica é equivalente a fracdo em area (Ax = V) . Todas as anélises

quantitativas foram realizadas baseando-se em 16 campos por amostra.

Algumas amostras da andlise 3 foram ainda selecionadas com o objetivo de se

identificar os precipitados existentes, utilizando duas técnicas:

- Determinacé@o dos padrdes de difracdo via microscopia eletrénica de transmissao
(MET).

- Determinagéo do plano de habito dos precipitados via EBSD (Electron Backscatter

Diffraction).

A preparacado metalogréfica para analise da microestrutura das amostras via MO e
MEV, foi realizada na secdo longitudinal, nas amostras embutidas a quente em
baquelite. Posteriormente, as amostras foram lixadas na sequéncia de grana 120, 320,
500 e 600 mesh, e polidas com pasta de diamante de grana 9, 3 e 1um. O polimento
final foi realizado com silica coloidal e entdo foi realizado o ataque com nital 5%
durante 3s. Para as andlises realizadas no MEV foi necessario repetir os Gltimos trés
passes: polimento com pasta de diamante de grana 1um, polimento final com silica

coloidal e ataque com nital 5% durante 3s, para visualizag&do dos precipitados.

Ja para a andlise via MET, foram preparadas amostras de filme fino, lixando as
amostras até atingirem a espessura de 100um, e em seguida, as amostras foram
estampadas em discos de 3mm de didmetro. Os discos foram lixados na sequéncia de
grana 220, 320, 600 e 1000 mesh, e polidos com pasta de diamante de grana 9,3 e
1um, até a espessura de 60um. O polimento final foi realizado por feixe de ions em um
“lon Milling" (GATAN, modelo PIPS 691) com nitrogénio liquido durante todo o

processo de polimento, utilizando as seguintes condi¢des:

-Energia do feixe em 5 keV
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-Angulo dos canhdes em 6 graus por 5 horas nas duas faces do disco e 2 graus nas

duas faces até a amostra apresenta furo.

Uma técnica foi proposta para determinacao do plano de hébito dos precipitados via
EBSD. Primeiramente as amostras selecionadas foram preparadas, de maneira
convencional, para serem visualizadas no microscépio 6tico. Em seguida as amostras
foram encaminhadas para o microdurometro, onde foi realizada uma indentacdo na
regido da microestrutura onde se desejava determinar o plano de habito dos
precipitados. Em seguida, foram geradas imagens da regido de interesse, com as
marcas de indentagdo, utilizando o microscépio oOtico. Posteriormente a mesma
amostra foi analisada no EBSD, acoplado ao microscopio eletrénico de varredura
(MEV). A coleta de dados foi realizada na sec¢éo longitudinal com aceleracéo do feixe
de 20KV e passo de 2um. O tratamento dos dados obtidos via EBSD foi realizado no
software OIM Analysis. As orientacbes @1, ® e ®, determinadas foram inseridas em
uma rotina computacional, desenvolvida em MATLAB (anexo ), para determinagéo

dos angulos dos precipitados.
Os equipamentos utilizados para a caracterizacdo microestrutural foram:
1. Microscopio 6tico, LEICA modelo DMRM,;

2. Microscépio eletrbnico de varredura, PHILIPS modelo XL-30 acoplado com EBSD
da TSL (TecSEM Laboratories);

3. Microscopio eletrbnico de transmissao, modelo TECNAI G2 F20, 200kV e PHILIPS
CM-120, 120kV;

4.5, Ensaios Mecéanicos

As amostras, preparadas no tamanho subsize, conforme norma ASTM A370/11,
provenientes do ensaio de envelhecimento (item 4.2.3), foram submetidas ao ensaio
de dureza, utilizando um durbmetro (INSTRON WOLPERT GMBH) e a dureza
determinada em HV utilizando uma carga de 1kg. Todos os corpos de provas foram
devidamente lixados antes do ensaio de dureza, para remog¢ao do revestimento. A
medida de dureza foi realizada em cinco diferentes pontos na superficie da amostra e
a propriedade estudada, determinada pela média. As mesmas amostras que tiveram a
dureza avaliada foram encaminhadas para o0 ensaio de tragdo em uma maquina

INSTRON, modelo 5582 equipada com extensdmetro de 10mm de base de medida,
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para determinacdo do limite de escoamento e limite de resisténcia. Os ensaios foram
realizados & temperatura ambiente a uma taxa de deformacdo de 107°s'. Foram
realizadas trés medicbes para cada condicdo e a propriedade de interesse

determinada pela média.
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5. RESULTADOS

5.1. Caracterizagdo das Amostras Nao Envelhecidas

As amostras do aco GNO 2%Si utilizadas nos experimentos foram retiradas de uma
bobina laminada a frio, com recozimento final padrdo e cortadas nas dimensdes
(305x30x0,54mm), padrdo para um ensaio magnético. Nesta condicdo, estas
apresentaram uma estrutura ferritica, baixo nivel de inclusdes e um tamanho médio de

grao da ordem de 80um, conforme ilustra a Figura 5.1.

AccV SpotMagn Det WD ——— 50um
20.0kV 4.0 500x SE 10.2 DWTLI4-180C-01 k-

Figura 5.1 - Micrografia, via MEV, de uma amostra ndo envelhecida (aco 2 - C:32ppm).
Ataque nital 5%.

A Tabela 5.1 apresenta os valores de dureza, limite de escoamento, limite de
resisténcia e alongamento para amostras ndo envelhecidas do aco 2.

Tabela 5.1 - Propriedades mecanicas iniciais do aco 2 (amostras ndo envelhecidas

C:32ppm).
Dureza [HV] 17145
Limite de Escoamento [MPa] 340+1
Limite de Resisténcia [MPa] 444+3
Alongamento [%)] 24+3
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5.2. Determinacédo da Influéncia da Interrupc¢éo do Ciclo

A Figura 5.2 apresenta os valores de indice de envelhecimento em fungéo do tempo,
na condicéo de teste 1T/50Hz, obtidos de cinco amostras do ago 2 tratadas a 225°C.
Os valores de |IE para a amostra 1 (com interrup¢édo de ciclo), quando comparadas
com as amostras sem interrupcao de ciclo (3, 4 e 5), removidas do forno com 24h, 48h
e 65h, mostraram-se equivalentes. A diferenca entre o IE alcancado para as amostras
com interrupcéo de ciclo (1 e 2) e a amostra 3 (sem interrupgdo), para 24h, foi da

ordem de 1%.
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E 5 O AAmostra 4 - S.I. 48h
— ®Amostra 5 - S.1. 65h
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Figura 5.2 - Variacéo do |IE na condi¢do 1T/50Hz para amostras do aco 02 (C:32ppm)

tratadas a 225°C com e sem interrupcéo de ciclo.

Com o objetivo de se avaliar o impacto da interrupcéo de ciclo sobre a microestrutura,
as amostras 2 e 3 foram analisadas por microscopia 6tica, cujas microestruturas estao
mostradas nas Figura 5.3a) e Figura 5.3b), respectivamente. Conforme mencionado

anteriormente, a amostra 2 foi retirada periodicamente para medicdo da perda
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magnética, enquanto que a amostra 3 permaneceu no forno sem interrupgdo durante
24h. Comparando as Figura 5.3a) e Figura 5.3b), ndo foi observada alteracéo
significativa quanto a distribuicdo de precipitados presentes no interior dos graos das

amostras envelhecidas.

2~<DUTLI4-

b)
Figura 5.3 - Micrografias, via MO, de amostras do aco 2 (C:32ppm) tratadas a 225°C.

a) 24h com interrupcéo de ciclo (amostra 2) b) 24h sem interrupgéo de ciclo (amostra
3).

5.3. Tratamento Térmico de Envelhecimento

5.3.1. Efeito da Temperatura de Tratamento Sobre o Iindice de Envelhecimento
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Os resultados relativos a variagdo do indice de envelhecimento em fungcdo do tempo
de tratamento térmico dos agos com 20, 32 e 46ppm de carbono, submetidos a
temperaturas de 100 a 225°C sdo mostrados a seguir. O tempo total de permanéncia
de cada amostra no forno para todos os ac¢os, salvo algumas excecoes, foi diferente,
uma vez que o critério para interrupcdo do teste foi a estabilizacdo do aumento da
perda magnética em funcdo do tempo. Em cada caso, buscou-se determinar a
temperatura que promoveu 0 maior aumento no |E, a temperatura critica de
envelhecimento.

A variacdo do indice de envelhecimento em funcdo do tempo de tratamento térmico
para 0 aco com 20ppm de carbono é mostrada na Figura 5.4. Para este aco foi
necessario um periodo relativamente longo, de aproximadamente 100h para que o
tratamento comecasse efetivamente a afetar a perda magnética do material,
provavelmente devido & menor saturacdo do carbono na matriz ferritica, vide Figura
5.4. O indice de envelhecimento magnético maximo (36%) foi atingindo com 2130h a
150°C.
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Figura 5.4 - Curvas de envelhecimento magnético para o0 a¢o 01 a 100-225°C.
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A Figura 5.5 apresenta a variacdo do indice de envelhecimento em fun¢do do tempo
de tratamento térmico para o aco com 32ppm de carbono (ago 2). Com excecdo do
tratamento a 100°C, o indice de envelhecimento deste a¢o ultrapassou os 5% de IE
em intervalos de tempo 10 vezes menores do que o aco 01. Notou-se também que o
maximo de IE, em cada temperatura, foi também atingido em tempos mais curtos, em
relacdo ao aco 1, e o maior IE (=54%) ocorreu a 180°C com 450h. O tratamento a

100°C, no ago 02, promoveu um maior aumento no IE (=20%) em relagédo ao acgo 01.

45 100°C
40 —| —e—150°C

O,
35 || —*—180°C
—e—200°C
—m—225°C

IE1T/S50HZ [%)]
N
o

1 10 100 1000 10000
Log (tempo [h])

Figura 5.5 - Curvas de envelhecimento magnético para o aco 02 a 100-225°C.

A variacado do indice de envelhecimento em funcdo do tempo de tratamento térmico
para 0 agco com 46ppm de carbono é mostrada na Figura 5.6. O aumento do IE com o
tempo para este aco mostrou-se extremamente sensivel aos tratamentos térmicos
entre 150 e 225°C, presumidamente devido a maior supersaturacdo do carbono na
matriz ferritica. Com cerca 4h o IE, nesta faixa de temperatura, ja era superior a 10%.
Para o tratamento a 100°C o ac¢o 3 atingiu um IE superior a 10% com um pouco mais
de 100h. J4 os acos 1 e 2, demoraram cerca de 2000h e 500h, respectivamente, para
atingir os mesmos 10%. Além disso, notou-se que com pouco mais de 20h 0 aumento

percentual de perda magnética em funcdo do tempo, para 200 e 225°C, ja havia
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estabilizado. O maximo IE atingido para o aco 3 foi cerca de 80% e ocorreu a 200°C
ap6s 400h. Apenas no caso do acgo 2 percebeu-se a necessidade de um tratamento de
envelhecimento em temperaturas intermediarias entre 150 e 200°C para se atingir o
maximo |E da liga, visto que para 100 e 225°C os IE alcangados foram menores do

gque para a faixa citada.
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Figura 5.6 - Curvas de envelhecimento magnético para o aco 03 a 100- 225°C.

Para cada faixa de carbono avaliada, houve uma temperatura que maximizou o IE,
Tabela 5.2. Considerando uma mesma temperatura de envelhecimento, observou-se
gue houve aumento no IE a medida que o teor de carbono aumentava, conforme
ilustra a Figura 5.7. Notou-se ainda que para as temperaturas de 200 e 225°C, o

aumento no IE decorrente do aumento no teor de C, foi ainda mais pronunciado.

Tabela 5.2 - Temperatura critica de envelhecimento por faixa de carbono.

20 150 36

32 180 54

Aco | Teor de Carbono Médio [ppm] | Temperatura Critica [°C] | |IE Maximo [%]
1
2
3

46 200 80
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Figura 5.7 - Maximo IE atingido em fun¢&o do teor de carbono e da temperatura.

5.3.2. Efeito da Temperatura de Tratamento Sobre as Caracteristicas

Microestruturais

As andlises metalograficas, apresentadas a seguir, foram feitas nas mesmas amostras
utilizadas para a obtengédo das curvas de envelhecimento, ou seja, cada micrografia
refere-se ao ultimo valor obtido apds o ensaio de envelhecimento correspondente ao
tempo total de tratamento. Todas as micrografias foram feitas utilizando uma
ampliacdo de 1000x, assim, apenas as particulas com tamanho superior a 0,2um,
foram visualizadas e, portanto, quantificadas. As andlises quantitativas dos
precipitados intragranulares foram realizadas através da determinacdo da distribuicdo

de tamanhos e da densidade de particulas.

O efeito do aumento da temperatura, de 100 a 225°C, sobre a microestrutura do ago 1
(C:204+2ppm) é mostrado na Figura 5.8. Em relagdo a microestrutura do ago nao
envelhecido (Figura 5.1), houve uma precipitacédo de particulas no interior do grdo das
amostras envelhecidas, presumidamente carbonetos de ferro. A 100°C, Figura 5.8 a),
observou-se uma precipitacdo bastante fina de particulas de segunda fase, nédo
permitindo inferir sobre a forma dos precipitados. A amostra tratada a 150°C, Figura
5.8 b), apresentou boa parte dos precipitados em forma de agulha, entretanto, uma
pequena fracdo de particulas, de mesma caracteristica das observadas a 100°C,
foram notadas. As amostras tratadas a 200 e 225°C, Figura 5.8 c) e d),

respectivamente, apresentaram precipitados em forma de agulha.
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Figura 5.8 - Micrografias, via MEV, de amostras do aco 1, apos ensaio de
envelhecimento. a) C:23ppm 100°C/3100h; b)C:20ppm 150°C/2100h; c)C:21ppm
200°C/850h; d) C:18ppm 225°C/300h.

A Figura 5.9 mostra a variagdo do tamanho médio de particulas e do nimero de
particulas por area em funcéo da temperatura de tratamento para o a¢o 1. A medida
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que aumenta o tamanho das particulas, com o aumento da temperatura de
envelhecimento, a densidade média de particulas diminui, atingindo valores da ordem
de 4x10“particulas/um? a 225°C. Nota-se ainda uma reducédo da ordem de 7x na
densidade média de particulas apdés o tratamento a 150°C em relacdo a 100°C,
seguido por um aumento no tamanho médio das particulas de aproximadamente 3X,
alcancando cerca de 1,3um. Para o tratamento a 225°C, em relacdo ao tratamento a
200°C, embora tenha sido notada uma reducdo de uma ordem de grandeza na

densidade média, o tamanho médio de particulas se conservou.
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Figura 5.9 - Variacdo do tamanho médio de particulas e do niumero de particulas por

area em funcéo da temperatura de tratamento para o0 ago 1.

Na Figura 5.10, é mostrado o efeito do aumento da temperatura sobre a distribuicdo
de tamanho dos precipitados. A 100°C cerca de 90% dos precipitados possuiam
tamanhos inferiores a 0,6um, a 150°C, apenas 42% dos precipitados se situavam
nessa faixa, ja a 225°C ndo foram encontrados precipitados inferiores a 0,8um. E
importante ressaltar que para as temperaturas 200 e 225°C o numero total de

precipitados encontrados foi relativamente baixo, o que diminuiu a precisdo da andlise.
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Figura 5.10 - Distribuicdo dos precipitados, por faixa de tamanho, para cada
temperatura (ago 1).

As amostras envelhecidas do aco 2 revelaram a mesma precipitacdo intragranular
observada no aco 1, Figura 5.11, porém com uma densidade média de particulas
consideravelmente maior, principalmente nas condi¢cdes de tratamento 100°C/3100h
(a) e 150°C/1100h (b). Assim como observado Figura 5.8 a), ndo foi possivel inferir
sobre a forma dos precipitados observados na Figura 5.11 a), referente ao tratamento
a 100°C. Apesar de certa heterogeneidade quanto ao tamanho dos precipitados
presentes na Figura 5.11 b) e c¢), notou-se que boa parte dos precipitados apresentava
formato de agulha. A 200°C e 225°C, Figura 5.11 d) e e), praticamente a totalidade dos
precipitados observados possuiam forma de agulha e um tamanho médio de particula

com dimensdes superiores a 3um.

A andlise quantitativa das amostras do ago 2, Figura 5.12, revelaram uma pequena
reducdo na densidade média de particulas do tratamento a 150°C, quando comparado
o tratamento a 100°C, seguida por um aumento no tamanho médio de particula de
0,33 para 0,58um. Ja o tratamento a 180°C, em relacdo a 150°C, promoveu uma
reducdo de 3x na densidade média de particulas e um aumento no tamanho médio

das particulas de 0,58 para 1,1um. O tratamento a 200°C, por sua vez, acarretou uma
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redugéo elevada na densidade média de particulas (=16x), em relagao ao tratamento a

180°C, e concomitantemente elevou o tamanho médio para 3,33um.
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Figura 5.11 - Micrografias, via MEV, de amostras do ago 2, apos ensaio de

envelhecimento. a) C:33ppm 100°C/3100h; b)C:33ppm 150°C/1100h; c) C:31ppm

180°C/600h; d)C:33ppm 200°C/500h; €)C:31ppm 225°C/200h.
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Figura 5.12 - Variacdo do tamanho médio de particulas e do nimero de particulas por

area em funcao da temperatura de tratamento para 0 ago 2.
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A Figura 5.13 mostra o efeito do aumento da temperatura de envelhecimento em
amostras do aco 2 (C:32ppm) sobre a distribuicdo de precipitados. Observou-se um
deslocamento notdério para direita, na distribuicdo de tamanho dos precipitados com o
aumento da temperatura. Em torno de 98% dos precipitados observados ap6s o
tratamento a 100°C apresentavam tamanhos inferiores a 0,6um. A 180°C, entretanto,
essa mesma porcentagem estendeu-se de 0,4 a 2um. O tratamento de 225°C em
relacdo ao de 200°C, por sua vez, levou o valor da mediana da distribuicdo de

tamanhos de 3,1 para 3,8um.
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Figura 5.13 - Distribuicdo dos precipitados, por faixa de tamanho, para cada

temperatura (aco 2).

A fim de se avaliar as caracteristicas dos precipitados formados a temperaturas mais
elevadas, amostras do aco 2 também foram envelhecidas a 275 e 300°C, conforme
ilustra a Figura 5.14 a) e b), respectivamente. Na amostra tratada a 275°C foram
observados pouquissimos precipitados intragranulares, do tipo de agulha, com
dimensbes da ordem de 20um. A 300°C, no entanto, ndo foram observados

precipitados com formato de agulha apos o tratamento térmico.
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Figura 5.14 - Micrografias, via MEV, de amostras do aco 2, apés ensaio de
envelhecimento. a) C:30ppm 275°C/460h; b) C:30ppm 300°C/300h.

As amostras do a¢o 3, submetidas ao tratamento na faixa 100-225°C, apresentaram
uma maior densidade média de particulas precipitadas no interior dos gréaos, quando
comparadas com o0s acos 1 e 2, Figura 5.15. Em decorréncia da precipitacdo muito
fina, observada na Figura 5.15 a), nao foi possivel inferir sobre a forma das particulas.
A amostra tratada a 150°C, Figura 5.15 b), apresentou uma densa precipitagdo
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intragranular semelhante a observada a 100°C. Entretanto,

€ possivel notar

claramente a presenca de outra distribuicdo de precipitados, no interior dos graos, em

forma de agulha, caracterizando uma tipica distribuicdo bimodal. A 200°C e 225°C,

Figura 5.15 c¢) e d), respectivamente, nota-se que boa parte dos precipitados

apresenta forma de agulha.
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Figura 5.15 - Micrografias, via MEV, de amostras do aco 3, apos ensaio de
envelhecimento. a)C:48ppm 100°C/3100h; b)C:49ppm 150°C/1900h; ¢)C:48ppm
200°C/500h; d) C:46ppm 225°C/300h.

A Figura 5.16 apresenta mais detalhadamente as duas faixas de tamanho
determinadas na amostra tratada a 150°C.
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Figura 5.16 - Distribuicdo bimodal observada na amostra do aco 3 tratado a 150°C
durante 1900h.

Na Figura 5.17 sao apresentadas as variagfes do tamanho médio de particulas e do
namero de particulas por area em funcao da temperatura de tratamento para o aco 2.
O aumento da temperatura de tratamento de 100 para 150°C, o qual levou a
densidade média de particulas para metade do valor inicial, foi acompanhado por um
ligeiro aumento no tamanho médio de particulas (0,3-0,4um). JA o aumento no
tamanho médio de particulas e a diminuicdo da densidade média de particulas,
relativo ao tratamento a 200°C em relagdo a 150°C, foram da mesma ordem de
grandeza, Figura 5.17. Diferentemente dos outros acos (1 e 2), o tratamento do ago 3
a 225°C em relagdo a 200°C, promoveu um aumento significativo no tamanho médio

de particulas.

A distribuicdo de tamanho dos precipitados por faixa, para o aco 3, € mostrada na
Figura 5.18. Analogamente as distribuicbes anteriores, apds o tratamento a 100°C
99% dos precipitados possuiam tamanhos inferiores a 0,6um. A 150°C, a presenca de
aproximadamente 68% dos precipitados com tamanhos inferiores a 0,4um e 13%
entre 0,8um e 1,4um, caracterizaram uma distribuicdo do tipo bimodal, conforme
observado na Figura 5.16. A 200°C, cerca de 94% dos precipitados estavam entre 0,6
e 2um, compreendendo uma faixa similar a obtida para o ago 2 para 180°C. Para a
temperatura mais elevada aproximadamente 96% dos precipitados possuiam

tamanhos superiores a 1um, Figura 5.18.
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Figura 5.17 - Variagdo do tamanho médio de particulas e do numero de particulas por

area em funcéo da temperatura de tratamento para o ago 3.
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Figura 5.18 - Distribuicdo dos precipitados, por faixa de tamanho, para cada

temperatura (aco 3).
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5.3.3. Efeito do Tempo de Tratamento na Temperatura Critica Sobre as
Caracteristicas Microestruturais e Propriedades Mecanicas do Aco com

32ppm de Carbono

As andlises metalogréaficas, apresentadas a seguir, foram feitas em amostras tratadas
na mesma temperatura ao longo do tempo. Cada micrografia estd associada a um
ponto obtido na curva de variacdo do indice de envelhecimento em fungcédo do tempo
de tratamento na temperatura critica de 180°C, Figura 5.5. A quantificacdo dos
precipitados intragranulares foi também realizada através da determinagdo da
distribuicdo de tamanhos e da densidade de particulas, sendo quantificadas apenas
particulas maiores que 0,2um. De maneira semelhante, os resultados dos ensaios
mecéanicos, apresentados a seguir foram obtidos para amostras tratadas a 180°C.

Os resultados apresentados na Figura 5.19 (a)-i) mostram o efeito do tempo sobre a
distribuicdo de particulas no interior dos grdos das amostras do ago 2 tratadas a
180°C. Apesar da pequena fracdo volumétrica de precipitados na amostra nao
envelhecida (Figura 5.19 a)), notou-se a presenca de pequenos precipitados (<400nm)
intragranulares que podem ter sido formados durante o resfriamento, apds o
recozimento final. Com cerca de 4,5h (Figura 5.19 b)) foi possivel notar a presenca de
uma fracdo muito baixa de precipitados do tipo agulha. Apés 10,5h, (Figura 5.19 c)),
no entanto, verificou-se uma distribuicdo de precipitados significativamente
heterogénea no interior dos graos. Depois de 42h, Figura 5.19 f)), ja se observa uma
precipitacao intragranular elevada de particulas em forma de agulha. A partir de 91h
até 600h (Figura 5.19 g)-i)), praticamente néo se observou alteracdes significativas, no

que diz respeito as caracteristicas dos precipitados, nas micrografias apresentadas.

Apesar de uma dispersdo consideravel, entre os dados da densidade média
levantados, conforme ilustra a Figura 5.20, com o auxilio de uma curva de ajuste do
tipo "B-spline" foi possivel obter uma linha de tendéncia para a variacdo deste
parametro com o tempo. A densidade média de particulas aumentou ao longo do
tempo, até cerca de 85h atingindo valores da ordem 0,033particulas/um?, em seguida
notou-se uma diminuicdo no parametro estudado, estabilizando em cerca de

0,025particulas/um?.
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Figura 5.19 - Evolucdo da precipitagdo em uma amostra do aco 2 envelhecida a 180°C
nos tempos: a)Oh b)4,5h ¢)10,5h d)16,5h €)22,5h f)42h g)91h h)379h i)600h.
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Figura 5.20 - Numero de particulas por unidade de area em fungéo do tempo para o
aco 2 envelhecido a 180°C.



70

O mesmo ajuste foi utilizado para a determinacdo da variagdo do tamanho médio de
particulas, ao longo do tempo, conforme ilustra a Figura 5.21.

Inicialmente, notou-se um aumento no tamanho médio das particulas seguido por um
patamar entre aproximadamente 1,5 e 9h, apds este tempo observa-se um elevado
crescimento no tamanho médio de particulas partindo de 0,61um até 1,09um, para
35h. Posteriormente, observou-se uma conservacdo do tamanho médio de particulas
entre 91h e 600h.
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Figura 5.21 - Tamanho médio das particulas em funcéo do tempo para o aco 2

envelhecido a 180°C.

A distribuicdo de tamanhos das particulas foi também avaliada ao longo do tempo,
conforme ilustra o histograma da Figura 5.22. Cerca de 90% dos precipitados
observados, na amostra ndo envelhecida, eram inferiores a 0,6um, ja com 12h de
tratamento, apenas 34% encontrava-se abaixo dessa faixa. Apos 67h, 85% dos
precipitados observados encontravam-se entre 0,6 e 2um. Entre 91h e 600h, 60% dos
precipitados observados apresentavam tamanhos entre 0,9 e 1,6um. Em outras
palavras, apds 91h, a distribuicdo de tamanhos de particulas praticamente ndo se

alterou, com o tempo, até fim do tratamento térmico.
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Figura 5.22 - Distribuicdo dos precipitados ao longo do tempo para 0 ago 2
envelhecido a 180°C.

A frac@o volumétrica das particulas, ao longo do tempo, foi também determinada com
0 auxilio de uma curva de ajuste do tipo "B-spline", conforme ilustra a Figura 5.23. A
variagdo da fracdo volumétrica, ao longo do tempo, seguiu um comportamento tipico
de uma curva em S, caracteristica de transformac6es que ocorrem por nucleacdo e

crescimento, como € o caso da precipitacao, atingindo um patamar apés 91h.

As variagBes das propriedades mecénicas, ao longo do tempo para o tratamento
térmico a 180°C, foram também avaliadas. O ensaio de dureza foi realizado a partir
de 1,5h, utilizando os corpos de prova confeccionados para a realizagdo do ensaio de
tragcdo. Com posse dos resultados iniciais de variagdo da dureza, vislumbrou-se a
necessidade de se avaliar também a variacdo antes da primeira medigcdo em 1,5h.
Para tanto, nove amostras do aco 2 com dimensBes de 30x30x0,54mm foram
envelhecidas a 180°C, com intervalo de 10 até 80min, para avaliacdo da dureza. A
Figura 5.24 mostra todos os resultados de dureza obtidos. Notou-se que a propriedade
avaliada, passou por um maximo com cerca de 70min, e entdo decresceu
continuamente até 10h. Embora exista certa dispersao, entre 10 e 91h, o valor de

dureza foi praticamente conservado.
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Figura 5.24 - Variacdo da dureza, ao longo do tempo, para o aco 2 tratado a 180°C.
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O ensaio de tracdo foi realizado somente nos corpos de prova subsize utilizados

primeiramente para medir a dureza. O limite de escoamento (LE) foi avaliado, ao longo

do tempo até 91h, conforme ilustra a Figura 5.25. Os valores de LE passam por um

valor maximo em 1,5h (343,2 MPa), e decrescem continuamente ao longo do tempo,

até atingirem um patamar apds 60h. A variacdo entre as trés medidas realizadas para

cada ponto, indicado pela barra de erros, foi inferior a 3% em todos 0s casos.
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345 -

340

335
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325 +

320
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Figura 5.25 - Variagdo do limite de escoamento, ao longo do tempo, para o ago 2

tratado a 180°C.

5.4. Determinacdo da Natureza dos Precipitados Causadores do

Envelhecimento Magnético

5.4.1. MET

A Figura 5.26 mostra uma micrografia de campo claro de uma amostra do aco 3, com

48ppm de carbono, envelhecida durante 3100h a 100°C. Em funcao da dificuldade na

preparacdo das amostras para o MET, apenas uma amostra do aco 3, envelhecida a

100°C, foi devidamente avaliada. Todas as andlises apresentadas foram feitas

utilizando-se a técnica de filme fino, em virtude do insucesso na extracdo por réplica



74

dos precipitados. Notou-se a presenca de alguns precipitados com formato de agulha,
e em alguns casos, uma sombra elipsoidal mais escura ao redor, conforme destacado
pelas setas vermelhas na Figura 5.26. Com o auxilio do difratograma, sobreposto a
imagem, foi possivel perceber que o plano de habito das particulas precipitadas era

paralelo ao plano (001) da ferrita.

1000 nm_

Figura 5.26 - Micrografia, via MET, de uma amostra do aco 3(C:48ppm) envelhecida a
100°C/3100h. O difratograma ao centro, sobreposto & imagem, mostra o plano (001)

da matriz. As particulas indicadas pelas setas estéo orientadas segundo o plano (001).

A Figura 5.27, mostra uma micrografia, de outra regido da mesma amostra, e a
indexacao dos spots dos precipitados difratados formando um hexagono regular (parte
superior da Figura 5.27). Foi também notada a presenca de precipitados com formato
de agulha e estes estdo indicados por setas.
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Figura 5.27 - Micrografia, via MET, de uma amostra do ago 3(C:48ppm) envelhecida a
100°C/3100h. O difratograma, na parte superior da imagem, mostra os spots, referente

aos precipitados, formando um hexagono regular.

5.4.2. EBSD

A Figura 5.28 a) mostra uma micrografia 6tica de uma amostra do aco 1 tratada a
225°C. Foi notada a presenca de pouquissimos precipitados intragranulares em forma
de agulha. A seta em vermelha, ainda na Figura 5.28 a), destaca os precipitados, para
os quais foi determinado o plano de habito. A indentacéo, na parte superior e inferior
da amostra (setas em preto), provocada pelo penetrador do microdurémetro, delimitou
0 grao de interesse e garantiu a andlise da mesma regido no EBSD. No lado direito da
Figura 5.28 a) foi também determinado o angulo que os dois precipitados, presentes
no gréo de interesse, fazem em relagdo a direcéo transversal (DT). ApOs a andlise via
EBSD, os dados foram tratados, utilizando o software OIM Analysis, conforme mostra
a Figura 5.28 b). Através do software foram determinados os valores de ®;, ® e ®,:
51,1, 47,7 e 18,8 para a mesma regido de interesse delimitada anteriormente. Em

paralelo, foi desenvolvida uma rotina computacional, anexo |, para a determinacdo dos
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angulos dos precipitados em relagdo a DT, com posse dos valores de ®;, ® e D,.
Dessa forma, foi determinado que para os dois precipitados, vistos na Figura 5.28 a),
pertencerem a familia de planos {100}, estes devem apresentar os seguintes angulos
em relacdo a DT: 12,1°, 38,9° e 116°.
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Figura 5.28 - Analise, via MO e EBSD, de uma amostra do aco 1 envelhecida a 225°C.
a) Micrografia 6tica destancando o gréo de interesse (setas em preto), os precipitados

(seta em vermelho) e o &ngulo entre os precipitados em relacdo a DT. b) Imagem da
mesma regido a), gerada no software OIM, juntamente com os valores de ®1; ® e ¢2.
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Para uma amostra do aco 3, envelhecida a 225°C, foi realizado o mesmo
procedimento: indentacdo no microdurdmetro, registro da micrografia otica (Figura
5.29 a)), andlise no EBSD e por fim, andlise dos dados no software OIM Analysis
(Figura 5.29 b)). Os valores obtidos para a orientagédo ®1, ® e ®2: 6,7; 66,7 e 166,5
alimentaram a rotina computacional, a qual determinou que para os precipitados vistos
no grao de interesse (Figura 5.29 a) pertencerem a familia de planos {100}, devem

possuir angulos em relagédo a DT de 114,6°, 178,7° e 83,3°.
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Figura 5.29 - Analise, via MO e EBSD, de uma amostra do aco 3 envelhecida a 225°C.

a) Micrografia otica destancando os precipitados (seta em vermelho) e o &ngulo entre

os precipitados em relacéo a DT. b) Imagem da mesma regido a), gerada no software
OIM, juntamente com os valores de ®1; ® e 2.
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6. DISCUSSAO

6.1. Material de Partida

A composi¢do quimica das amostras utilizadas neste estudo sdo essencialmente as
mesmas, conforme apresentado na Tabela 4.1, variando-se apenas o teor de carbono:
20+2ppm, 32+1ppm e 46+3ppm. Embora o nitrogénio também seja considerado um

causador do envelhecimento magnético por alguns autores 1181932

. A presenca de
aproximadamente 22ppm de Al, de teores residuais de outros elementos formadores
de nitretos, como Ti, Ni e V, assim como a pequena variagdo do teor de nitrogénio
entre as ligas selecionadas, contribuiram para que nao se considerasse a influéncia

deste elemento sobre o aumento percentual da perda magnética.

A microestrutura de uma amostra do ago 2, mostrada na Figura 5.1, esta condizente
com o que era esperado para um aco GNO 2%Si. Resultados semelhantes foram
obtidos para as micrografias dos outros acos, pois, a composi¢do quimica era similar,
as amostras foram processadas de maneira convencional e nenhuma amostra foi
descarbonetada na linha de recozimento final. Os resultados obtidos para as
propriedades mecéanicas de amostras do aco 2, apresentados na Tabela 5.1, também

estdo de acordo com o histérico deste material ®.

Mesmo néo tendo sido evidenciado por recursos de microscopia, uma pequena fragdo
do carbono, em cada amostra de partida, ja se encontrava precipitada. Este carbono
poderia estar precipitado sob a forma de inclusdes complexas oriundas da aciaria ou
mesmo durante o resfriamento, apds recozimento final. Além disso, assim como

observado por Marra

, a precipitacdo de carbonetos de baixa temperatura low
temperatura carbide (LTC), também pode ter ocorrido durante o tempo de

armazenamento das amostras.

6.2. Solubilidade do Carbono na Matriz Ferritica em Equilibrio com o

Carboneto Epsilon

Precipitados com formatos semelhantes aos observados nos itens 5.3.2 e 5.3.3,

formados apos tratamentos térmicos de envelhecimento, em temperaturas inferiores a
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300°C, também foram observados por diversos autores 718242333 A micrografia
sobreposta a um difratograma, apresentada na Figura 5.26, evidenciou que o0s
precipitados observados, apds um tratamento térmico a 100°C durante 3100h de uma
amostra do aco 3, possuiam um plano de habito paralelo ao plano (001) da ferrita. J&
em outra regido da mesma amostra envelhecida a 100°C, o difratograma da Figura
5.27 mostrou que os spots, referentes as particulas de segunda fase, formavam um
hexagono regular. Conforme relatado no item 3.3.1, foi comentado que os precipitados
do tipo épsilon possuem estrutura cristalina hexagonal e plano de habito (100),
portanto, os precipitados observados nessas amostras foram considerados como
carboneto € 8. Embora o formato dos precipitados, observados em todo o trabalho,
tenha sido designado como agulha, a micrografia da Figura 5.26 mostrou a presenca
de uma sombra elipsoidal ao redor de alguns precipitados, possivelmente
evidenciando que os carbonetos possuem na verdade um formato de disco, assim

como observado por alguns autores 125283

, para o carboneto €. A analise dos
precipitados via EBSD, mostrou que em ambos os casos (Figura 5.28 e Figura 5.29)
os carbonetos observados eram do tipo épsilon. Os angulos determinados para os
precipitados, em relacdo a DT, eram exatamente 0os mesmos previstos pela rotina
computacional (anexo ), para que os carbonetos pertencessem a familia de planos
{100}. Além disso, na Figura 5.29 a), os oito precipitados intragranulares observados,
ndo possuiam mais do que trés direcdes distintas, assim como previsto por Leslie ¥,
para precipitacdo de carbonetos ao longo dos planos (100). Como carbonetos do tipo
épsilon foram identificados em amostras tratadas a 100°C e a 225°C, e nas
micrografias ndo foi notada nenhuma diferenca, com relacdo ao formato dos
precipitados nas faixas de temperatura utilizadas neste trabalho, assumiu-se que todos

os carbonetos, observados nas amostras envelhecidas, eram do tipo épsilon.

Conforme mencionado no item 3.3.1, Michal e Slane B3

determinaram que a
temperatura de solubilidade para o carboneto €, para uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al-
0,005%C, era aproximadamente 325°C. Com posse dessa informacdo, os autores
adequaram o termo independente da temperatura da equacéo 3.3 % e propuseram a
equacao 3.5. As andlises metalograficas, apresentadas na Figura 5.14, revelaram que
para uma amostra com 30ppm de carbono, tratada a 275°C durante cerca de 460h,
houve a precipitacdo de poucas particulas com tamanhos da ordem de 20um. No
entanto, a 300°C, néo se observou, para 0 mesmo aco, a presenca de precipitados
apés um tratamento de 300h. Logo, com base no artificio matematico utilizado por

(33]

Michal e Slane ", foi proposta uma equagdo, considerando a temperatura de
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solubilidade para a liga em estudo como 300°C, para a solubilidade do carbono na
ferrita em equilibrio com o carboneto €, equacgéo 6.1.

log[C]®

ppm

1335

=3,80 ——

(6.1)

A Figura 6.1 compara as curvas de solubilidade do carbono no ferro puro e no ago

estudado. E interessante notar que para 225°C, por exemplo, baseado na equag&o

proposta por Chipman % ndo haveria precipitacdo de carboneto épsilon para um aco

com teor de carbono da ordem de 20ppm. Entretanto, neste estudo foi possivel

visualizar a presenca de precipitados em uma amostra com teor de carbono de 18ppm
envelhecida a 225°C durante 300h (Figura 5.8 d)) conforme se pode prever analisando

a Figura 6.1. De fato, aplicando-se a equacdo 6.1 para a temperatura de 225°C,

conclui-se que a matriz ferritica do aco em estudo, estaria supersaturada em 5ppm,
permitindo assim a precipitacéo.
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Figura 6.1 - Curvas solvus para o carboneto épsilon, considerando a liga em estudo

(Fe2%Si) e o ferro puro.
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A 100°C, segundo o ajuste proposto pela eq. 6.1, o limite de solubilidade de carbono
na matriz ferritica seria de aproximadamente 2ppm, o que justifica a elevada
densidade de particulas observada apds o tratamento de envelhecimento para os trés

agos.

E importante notar que a curva proposta pela eq. 6.1 encontra-se acima da curva para
o ferro puro, pois, segundo Leslie e Rauch ™, a adic&o de silicio diminui a solubilidade
do carbono na ferrita em equilibrio com o carboneto €, pois, o silicio aumenta o
coeficiente de atividade do carbono na ferrita, diminuindo a concentragédo de carbono
em solugédo. O uso da equacao proposta (eq. 6.1) serve apenas para ter se uma ideia
sobre a precipitacdo da liga em estudo. Para a determinagédo do teor de carbono em
solucdo sélida seria necessario o uso de técnicas adequadas como atrito interno e/ou

resistividade elétrica.

6.3. Efeito Cumulativo do Envelhecimento Magnético

Os resultados apresentados na Figura 5.2, demonstraram que o aumento na perda
magnética de uma amostra retirada do forno periodicamente, resfriada ao ar e inserida
novamente foi equivalente aguela mantida integralmente no mesmo intervalo de
tempo. Esse resultado validou o uso da metodologia de interrupcdo do ciclo, para
medicdo das propriedades magnéticas, durante todos os tratamentos de
envelhecimento realizados neste trabalho. E ainda, assegurou o uso de uma Unica
amostra durante todo o tratamento de envelhecimento, permitindo a obtencdo de

curvas com uma menor presenca de ruidos, conforme mostrado no item 5.3.1.

As taxas de resfriamento ao ar, na qual as amostras 1 e 2 (item 5.2) foram submetidas
e as baixas taxas de difuséo do carbono, Dc=3x10"“cm®s™, na temperatura ambiente
B nhao foram capazes de alterar a distribuicdo de precipitados entre as amostras
envelhecidas com interrupcdo e sem interrupgcao de ciclo (Figura 5.3). Além disso, é
importante mencionar que a pequena variacdo observada (da ordem de 1%), entre as
amostras analisadas com 24h de ensaio, conforme citado no item 5.2, pode ser
atribuida a variagcbes experimentais inerentes as proprias amostras e ao teste

magnético.
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E interessante notar também que os motores dos compressores herméticos, uma das
aplicagbes do aco em estudo, funcionam de maneira intermitente. Ou seja, durante
cada ciclo de funcionamento, a temperatura do nucleo do motor, onde o ago esta
inserido, se eleva por um periodo de tempo e entdo diminui gradativamente ap6s o
desligamento. Logo, dependendo principalmente do nivel de saturacdo do carbono
presente na liga e da temperatura de servi¢co, pode haver a precipitacdo de carbonetos

durante o funcionamento, conforme mencionado anteriormente.

6.4. Efeito das Caracteristicas Microestruturais sobre a Perda Magnética em

Funcéo de Diferentes Temperaturas de Tratamento

Apesar de alguns autores *4 n&o terem observado a ocorréncia de envelhecimento
magnético para teores de carbono inferiores a 30ppm, os tratamentos realizados em
amostras do aco 1 (C=20ppm) a 150 e 200°C, conforme mostrado na Figura 5.4,
atingiram um |IE de 35% e 20%, respectivamente. Contudo, 0s tempos para serem
atingidos os valores de |IE mencionados, foram mais longos do que os propostos pelas
normas 3%, Esse resultado evidencia que a incidéncia do envelhecimento magnético,
em relacdo a temperatura, é ditada por um balanco entre fatores cinéticos e
termodinamicos, conforme destacado por Marra 2% 'O tratamento a 100°C, para o aco
1, ndo promoveu um aumento significativo na perda, pois, cerca de 90% dos
precipitados estavam abaixo de 0,6pum, Figura 5.10, tamanho este bem inferior a faixa

%42 'O tratamento a 150°C foi 0 que causou 0 maior

considerada critica (1,2-1,8um)
aumento da perda, pois, apresentou uma densidade de particulas relativamente
elevada (0,01 particulas/um?), Figura 5.9, somada a presenca de 17% dos
precipitados na faixa considerada critica, Figura 5.10. Por outro lado, a 225°C, a
presenca de poucas particulas e de tamanhos elevados (=3um), Figura 5.8 d), levaram
o IE para pouco mais de 5%, Figura 5.4. De maneira semelhante, Michal e Slane 2,
observaram que precipitados com tamanho médio da ordem de 3um promoveram

menores aumentos no IE.

Embora 98% dos precipitados da amostra tratada a 100°C, Figura 5.13,
apresentassem tamanhos inferiores a 0,6um, a elevada densidade de particulas, foi a
responsavel pelo aumento de quase 20% na perda magnética para o aco 2, Figura

5.,5. Ou seja, a variacdo da perda magnética, durante um tratamento de
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envelhecimento, assim como reportado por Leslie ', depende do tamanho assim
como da densidade das particulas. A 180°C, uma distribuicdo de particulas com
densidade 0,025 particulas/um?, Figura 5.12, somada a presenca de 50% dos
precipitados na faixa critica **?, Figura 5.13, promoveram o maior aumento de perda
magnética para esta liga. A extensa distribuicdo de precipitados, por faixa de tamanho,
mostrada na Figura 5.13, por sua vez, justificou o elevado IE alcancado pelos
tratamentos, principalmente a 200 e 225°C. Cerca de 10% dos precipitados existentes
nesses dois agos, situava-se na faixa considerada critica (1,2-1,8um), apresentando

uma distribuicdo similar & obtida para o aco 1 envelhecido a 150°C, Figura 5.10.

Aplicando-se a equacao proposta 6.1, estima-se que a fracdo de carbono disponivel
para as amostras do aco 3 a 200°C, seja da ordem de 30ppm. Eloot e colaboradores
34 mostraram que existe um aumento linear entre a perda magnética e o teor de
carbono intersticial, a partir de 12ppm até aproximadamente 50ppm. Dessa forma, o
elevado teor de carbono presente nas amostras do aco 3, foi o responsavel pelo
aumento acentuado observado nos valores de perda magnética (Figura 5.6),
principalmente para as temperaturas de 200 e 225°C. A presenca de 70% dos

%42 Figura 5.18, somada a

precipitados compreendidos pela faixa citada como critica !
uma densidade de aproximadamente 0,023 particulas/um?, Figura 5.17, foram os
principais causadores de um aumento de 80% no IE, Figura 5.6. Assim como
mencionado no item 5.3.2, o tratamento a 150°C promoveu uma distribuicdo bimodal
do tamanho de particulas. Embora esta analise tenha se baseado no percentual de

%42 para explicar as

precipitados com tamanhos compreendidos na faixa critica |
variacbes na perda magnética, a relacdo entre o tamanho médio de particula e o IE
também traz informag6es importantes, conforme mostra a Figura 6.2. E interessante
notar que independente da temperatura de tratamento, precipitados entre 1,1um e
1,3um estavam associados aos maiores IE alcancados. Valor este préximo a faixa

critica (2642,

Na distribuicdo mostrada na Figura 5.16, foi possivel observar particulas na ordem de
0,3um e particulas com 1um. Adicionalmente, observou-se que a curva de
envelhecimento apresentou um formato bem atipico em relacdo as outras curvas e
uma espécie de "degrau” com aproximadamente 10h de teste, conforme mostrado na
Figura 5.6. Atribui-se a presenca do "degrau", uma mudanca no mecanismo de
precipitacdo, presumidamente indicando o inicio do coalescimento de uma fracdo das

particulas.



84

85 -
75

65
55
45

[%]

35
25
15

5

0,30 080 1,30 1,80 230 280 3,30 3,80

Tamanho Médio
[um]

Indice de Envelhecimento 1T/50Hz

Figura 6.2 - Efeito do tamanho médio de precipitados sobre o indice de

envelhecimento magnético para os trés acos.

Uma distribuicdo semelhante de precipitados também foi observada por Michal e
Slane ® durante o envelhecimento de uma liga Fe-2,3%-0,7%Si com 90ppm de
carbono a 150°C. Foi identificado pelos autores, que a maior parte dos precipitados
apresentava tamanhos da ordem de 0,12um, mas muitas particulas coalesceram e
atingiram tamanhos da ordem de 0,5um, causando um aumento no |IE da ordem de
22%. Apesar do aco 2, tratado a 180°C, ter apresentado uma densidade de particulas
proxima a do aco 3, quanto tratado a 200°C, a diferen¢a no IE pode ser justificada pela
distribuicdo de precipitados, por faixa de tamanho. Analisando a distribuicdo de
tamanhos para o0 ago 3 (200°C), Figura 5.18, notou-se praticamente uma auséncia de
precipitados inferiores a 1um e que 70% da distribuicdo encontrava-se entre 1,2 e

1,8um, contra 50% para 0 ago 2.

Analogamente, a Figura 6.3 mostra a relagdo entre o indice de envelhecimento
méximo atingido, para cada ago, com a densidade de particulas. Associado ao
méximo de envelhecimento dos trés agos, observou-se também uma densidade critica

de particulas entre 0,01 e 0,025particulas/pm?®.
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Figura 6.3 - Efeito da densidade de particulas sobre o indice de envelhecimento

magnético para os trés agos.

6.5. Temperatura Critica de Envelhecimento Magnético

Uma vez que ndo foi evidenciada a presenca de picos nas curvas de envelhecimento
apresentadas no item 5.3.1, neste estudo, os valores do indice de envelhecimento
méaximo e do indice de envelhecimento final foram considerados iguais. Resultados

B2 para o envelhecimento de acos

semelhantes foram reportados por Ray e Mohanty
silicio com 1,1 e 1,5%Si, e por Leslie e Stevens ™ para acos silicio com 2,8 e 3,3%Si.
A auséncia de picos pode ser atribuida ao elevado teor de silicio da liga (2%), pois,
este elemento retarda a precipitagdo do carboneto € ™. A medida que a precipitacdo
desenvolve-se, como o silicio ndo se dissolve no carboneto, este elemento é rejeitado
para a matriz. O aumento da concentragdo de silicio na matriz aumenta a atividade do

carbono na ferrita ¢!,

A Figura 5.7 mostrou que para cada faixa de carbono estudada houve uma
temperatura que maximizou o |IE. Para uma amostra do aco 2 (C:32ppm), por
exemplo, a temperatura critica foi 180°C e o maximo IE foi 54%, ja para o aco 3
(C:46ppm), a temperatura que elevou o IE para 80% foi 200°C. Tais resultados podem

ser melhor compreendidos através da Figura 6.4, que mostra os maximos valores de
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IE obtidos, por tipo de aco, em funcdo da temperatura de envelhecimento. Michal e
Slane ¥ também observaram um aumento na temperatura que maximizou o IE,
decorrente do aumento do teor de carbono, para uma liga Fe-2,3%Si-0,7%Al. Os
autores determinaram que a temperatura que promoveu 0 maior aumento no IE (40%),
para a liga com 50ppm de carbono, foi 205°C. Ja para 0 mesmo aco com 90ppm de
carbono, a temperatura critica subiu para 260°C e o IE para 70%. Associada a
temperatura critica, para as trés ligas estudadas, foi também estabelecida uma faixa
de tamanho médio e densidade de particulas, cujo efeito sobre o0 aumento da perda
magneética foi maior (Figuras 6.2 e 6.3). Para o aco 3, por exemplo, a temperatura
critica de 200°C, provocou a precipitacdo de particulas com tamanho médio de 1,3um
e densidade de 0,023particulas/um?. Resultados semelhantes foram obtidos por Merz
44 o qual determinou que precipitados, formados durante um tratamento de
envelhecimento de uma liga Fe-2,3%Si-0,018%C, atingiam o tamanho critico a 200°C,
deteriorando significativamente as propriedades magnéticas da liga. Portanto, de
maneira geral, 0 maximo aumento na perda magnética se da por um compromisso
entre a elevada fracdo volumétrica de precipitados formada em baixas temperaturas e
as particulas maiores, as quais possuem maior influéncia sobre a variacdo da perda

magnética e sdo formadas em temperaturas mais elevadas 2.
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Figura 6.4 - indice maximo de envelhecimento magnético (1T/50Hz) obtido para
amostras dos acos 1, 2 e 3 tratados a 100, 150, 200 e 225°C e 180°C para o0 aco 02.
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6.6. Efeito das Caracteristicas Microestruturais sobre a Perda Magnética e as

Propriedades Mecéanicas ao Longo do Tempo

Durante as primeiras horas de tratamento (t<10h) de uma amostra do aco 2 a 180°C, o
aumento no IE foi inferior a 5% (Figura 5.5), pois, praticamente a totalidade da
distribuicdo de precipitados, apresentava tamanhos inferiores & faixa critica ***?, Apés
12h de teste, uma distribuicdo de particulas com 10% dos precipitados compreendidos
entre a faixa critica (1,2-1,8um), Figura 5.22, provocou um aumento de 11% no IE.
Com 91h de teste, a presenca de 50% das particulas com tamanhos entre 1,2 e
1,8um, Figura 5.22, levaram o IE para 52%, Figura 5.5.

Uma vez que a area da curva de histerese € proporcional a perda magnética por
histerese "), o efeito do aumento da quantidade de precipitados, na faixa considerada
critica ¥4, sobre a elevacdo da perda magnética, pode ser compreendido pelo
alargamento da area da curva de histerese, Figura 6.5. Tal alargamento foi quase que
integralmente provocado pelo aumento da forca coerciva de 72,5A/m para 108A/m,
aumento este proximo ao observado por Ray %
Fe-1,52%Si-0,23%Mn-0,015%C a 170°C. Marra * e Negri P!, também observaram

aumento na area da curva de histerese, apés tratamento de envelhecimento, devido a

para o envelhecimento de uma liga

interagdo entre os precipitados, na faixa critica de tamanho, e os dominios

magnéticos.

A Figura 6.5, mostra ainda que a &rea da curva de histerese foi conservada entre 91h
e o fim do teste, assim como observado para a perda magnética, Figura 5.5. As
andlises quantitativas apresentadas no item 5.3.3 revelaram que o fim da precipitacdo
ocorreu também com 91h. Portanto, para o envelhecimento do ago 2 a 180°C, as
variagbes da perda magnética acompanharam as variacdes das caracteristicas
microestruturais. Entretanto, é importante notar que 0 mesmo comportamento nédo é
esperado para envelhecimentos a baixas temperaturas (=100°C), pois, o tempo
necessario para que o precipitado atinja o tamanho critico, pode ser muito superior em

relacdo ao tempo para fim da precipitacéo 2.

Em relacdo as propriedades mecénicas, a analise da dureza ao longo do tempo
(Figura 5.24), revelou a presenca de um pico com 70min de ensaio. A Figura 5.25,
mostrou que o valor do limite de escoamento passou por um valor de méaximo (343,2

MPa) para um tempo de 1,5h e entdo seu valor decresceu, ao longo do tempo. O valor
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méaximo atingido ndo caracterizou um pico, pois, este era ligeiramente maior do que o
valor do LE para a amostra ndo envelhecida. A auséncia do pico foi atribuida ao
intervalo de tempo inicial de tratamento relativamente longo (1,5h), utilizado para
realizacdo dos testes, caracterizando uma possivel situacdo de superenvelhecimento
mecanico ja nas primeiras medi¢ées. E sabido que o superenvelhecimento representa
0 amaciamento do material, resultante de um envelhecimento prolongado e esta
relacionado com crescimento continuo dos precipitados e um decréscimo no nimero

de particulas Y.
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Figura 6.5 - Evolucdo da curva de histerese, ao longo do tempo, para o tratamento de

envelhecimento de uma amostra do aco 2 a 180°C.

E de maneira semelhante ao observado para as medidas de LE, Figura 5.25, depois
de atingido o0 méximo, houve uma reducéo nos valores de dureza. Segundo Abe 7,
em tratamentos de envelhecimento, um endurecimento causado pela precipitacdo de
LTC, formado em temperaturas inferiores a 60°C, seguido por um subsequente
amaciamento, causado pela precipitacdo de particulas mais espagadas de carboneto €

pode ocorrer em ac¢os baixo carbono. Embora ndo tenha sido flagrada a presenca do
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LTC nas anélises metalogréficas realizadas, foi reportado por Marra * a presenca de
carbonetos LTC em amostras ndo envelhecidas de um ago silicio semiprocessado.
Portanto, a queda nos valores das propriedades mecénicas avaliadas, apds ser
atingido o "pico", pode ser atribuida a transicdo de fase entre o carboneto LTC e o
carboneto €. Essa hipotese também justificaria a pequena variacdo na perda
magnética nas primeiras medi¢cbes, visto que o LTC é in6cuo ao envelhecimento

magnético 743,

Associado ao maior valor de LE, obtido com 1,5h, determinou-se um tamanho médio
de particula de 0,54um, Figura 6.6. De maneira semelhante, associado ao pico da
dureza com 70min de ensaio, estima-se um tamanho médio de precipitado inferior a
0,5um. Passado o ponto de maximo, foi notado que a medida que o tamanho médio
das particulas aumentava, os valores de LE e dureza decresciam presumidamente

provocados pelo decréscimo de carbono em solugéo sélida ao longo do tempo.
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Figura 6.6 - Efeito do tamanho médio dos precipitados sobre o limite de escoamento,

durante o envelhecimento de amostras da liga 2 a 180°C.

A Figura 6.7 compara a variacdo da perda magnética com o limite de escoamento, ao

longo do tempo, para o envelhecimento da liga 2 a 180°C. O maximo valor de LE foi
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atingido apds 1,5h, associado a um tamanho médio de particula de 0,54um, Figura
6.6. JA 0 maximo valor de IE foi atingido com 451h para um tamanho médio de
particulas de 1,2um. Resultados semelhantes foram reportados por Leslie ™, o qual
observou que o tamanho dos precipitados associados a maxima restricdo ao
movimento das deslocac¢des € muito menor daquele que restringe mais efetivamente o

movimento das paredes dos dominios magnéticos.
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Figura 6.7 - Variacdo da perda magnética e do limite de escoamento, ao longo do

tempo, durante o envelhecimento do ago 2 a 180°C.

6.7. Cinética de Envelhecimento Magnético

Através das informag¢des obtidas na Figura 5.5, foi tracado um diagrama da
temperatura em funcdo do tempo necessario para as amostras do aco com 32ppm de
carbono médio atingirem um IE de 5%, Figura 6.8. Observa-se que a curva obtida tem
um formato de C, caracteristico de transformacdes de uma fase estavel a
temperaturas mais altas para uma fase estavel em temperaturas mais baixas, como é
0 caso da precipitacdo. As baixas taxas de nucleacdo e difusdo e crescimento

exigiram longos periodos de tempo para que o tratamento a 100°C promovesse a
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formagcéo de precipitados na faixa critica da perda magnética ***?, Analogamente, as
baixas taxas de nucleacéo e crescimento a 275°C, devido a proximidade com a linha
solvus M (Figura 6.1), demandaram tempos ainda maiores para que os precipitados

formados promovessem um aumento no IE de 5%.
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Figura 6.8 - Tempo necessario para amostras do aco 2 atingirem um IE de 5% em

varias temperaturas.

A linha tracejada a 300°C representa o limite assintotico para o envelhecimento
magnético da liga 2, ou seja, ndo é esperado que o material envelhega para T=300°C.
No entanto, entre 100 e 225°C, taxas de nucleacdo e crescimento mais elevadas
permitiram que os precipitados formados atingissem mais rapidamente um tamanho
critico *®4? e, portanto, afetassem a perda magnética. De maneira semelhante, Merz
4 observou, para uma liga Fe-2,3%Si-0,018%C, que o aumento na perda magnética
foi mais significativo para tratamentos entre 100 e 300°C. Embora a temperatura de
225°C tenha apresentado um tempo equivalente ao obtido para 180°C, para se atingir
o IE de 5%, o tratamento a 180°C, apresentou uma taxa de aumento na perda
magnética mais elevada no restante do ensaio (Figura 5.5). Por essa razdo a
temperatura de 180°C foi considerada o "nariz" da curva e o resultado de 225°C né&o

foi incluido.
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De maneira semelhante, com base nas curvas de envelhecimento obtidas (5.3.1), a
Figura 6.9 mostra uma curva em C, com o objetivo de se avaliar o tempo necessério
para se atingir um IE de 10%, para os trés acos estudados. Notoriamente o aco 3, com
teor de carbono médio de 46ppm, foi o que alcancou o valor de IE proposto com o
menor tempo em todas as analises. Isso se deve ao fato do aco 3 possuir uma maior
quantidade de carbono disponivel para precipitacdo (Figura 6.1), possuindo maior

forca motriz para precipitacdo homogénea, levando os precipitados mais rapidamente
a faixa considerada critica *°2,
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Figura 6.9 - Tempo necessario para amostras do a¢o 1 e 3 atingirem um IE de 10%

em varias temperaturas

A taxa de aumento da perda magnética, mostrou-se bem sensivel a pequenas
variacdes no teor de carbono, conforme também notado por Michal e Slane ®¥. Os
autores observaram que o primeiro aumento significativo no IE, para uma liga de Fe-
2,3%Si-0,7%Al com 50ppm a 315°C, aconteceu com cerca de 300s, ja para a mesma

liga com 90ppm, o primeiro aumento ocorreu com 100s. Marra ! observou que o
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tempo para uma liga Fe-0,71%Si-0,39%Mn-0,0025%C, envelhecida a 200°C, atingir
um IE de 10% foi inferior a 5h (Figura 3.17). Este tempo foi mais proximo ao obtido
para a liga 3(=2h) do que para a liga 2(=18h), cujo teor de carbono € mais proximo do
aco estudado por Marra !, No entanto, tal diferenca pode ser justificada em funcado do
teor de silicio da liga 2 ser mais do que o dobro da liga estudada por Marra
fazendo com que a precipitacdo do carboneto € na liga 2 seja significativamente mais

lenta ¢,

A temperatura para se atingir 10% de IE no caso dos agos 2 e 3 coincidiu com a
temperatura critica, no entanto, o tratamento a 200°C, para o aco 1, atingiu o IE
proposto mais rapidamente do que a temperatura critica (150°C). Michal e Slane B2,
observaram que o tratamento a 300°C para uma liga Fe-2,3%Si-0,7%AI-0,009%C foi o
que apresentou a maior taxa de aumento na perda magnética, contudo, o tratamento a
260°C foi o que elevou o IE para o maior valor (76%), Figura 3.16. Ou seja, ndo
necessariamente o tratamento que apresentar a maior taxa de aumento na perda

magnética, apresentara o maior aumento na perda magnética.

O envelhecimento magnético é um fendbmeno termicamente ativado associado a
precipitacéo, envolvendo a difus&o do carbono, conforme reportado por Marra %!, Os
elevados tempos necessarios para que a precipitagdo afete a perda magnética em

alguns casos, como mostrado na Figura 5.4, somada as analises apresentadas por

[18] [42

Leslie *® Nacken e Heller ¥3 deixam claro que nao é possivel avaliar o fim da
precipitacdo, atraves de medidas de perda magnética, para todas as temperaturas
estudadas. Inviabilizando, portanto, a aplicacdo de equagfes do tipo Johnson&Mehl

(eq. 3.7) para determinag&o do expoente do tempo bem como da energia de ativacao.
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7. CONCLUSOES

Os objetivos deste trabalho foram alcancados e o0s resultados conduziram as

seguintes conclusdes:

1. O aumento na perda magnética durante o tratamento de envelhecimento, em uma

dada temperatura, € cumulativo e esta associado a precipitagdo de carbonetos.

2. Confirmou-se que a solubilidade do carbono na ferrita em equilibrio com o
carboneto épsilon, pode ser estimada através de uma adequacdo da equacao

existente para o ferro puro.

3. A precipitacdo intragranular do carboneto épsilon foi a principal responsavel pelo
aumento na perda magnética, para 0s ensaios realizados entre 100 e 225°C,

considerando as trés faixas de carbono estudadas.

4. Amostras com teores de carbono inferiores a 30ppm também estédo susceptiveis ao
envelhecimento magnético (IE>5%), apds cerca de 1000h a 100°C, 150h a 150°C ou
100h a 200°C.

5. As temperaturas criticas de envelhecimento para 0s a¢cos com teores de carbono
médio de 20, 32 e 46ppm, foram 150°C, 180°C e 200°C, respectivamente.

6. A temperatura critica de cada aco estdo associadas uma faixa de tamanhos de

precipitados entre 1,1 e 1,3um e uma densidade entre 0,01 e 0,025particulas/um?

7. Embora as variagdes das caracteristicas da precipitagdo, ao longo do tempo, para
amostras com teor de carbono médio de 32ppm, envelhecidas a 180°C, tenham
acompanhado as variagbes na forca coerciva, mostrou-se que 0 mesmo

comportamento ndo ocorre para temperaturas mais baixas.

8. O teste de envelhecimento a 180°C, para 0 aco com 32ppm de carbono, confirmou
que o maximo valor de dureza foi alcancado antes do maximo valor de perda
magnética, possivelmente porque o tamanho médio de precipitado que levou a

restricdo maxima do movimento das deslocacdes (<0,5um) apresentou um menor
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valor daquele que ancorou mais efetivamente o movimento das paredes de dominio
magnético (=1,2um).

9. Confirmou-se que 0 tempo necessario para que o tratamento térmico forme
precipitados na faixa critica, assim como a taxa de aumento da perda magnética,
dependem da supersaturacao do carbono na matriz ferritica.
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8. CONTRIBUICOES DO TRABALHO

-Desenvolvimento de uma metodologia para analisar a variacdo da perda magnética,
durante um tratamento de envelhecimento, utilizando a interrupgéo de ciclo, com uma

Unica amostra.

-Desenvolvimento de uma rotina computacional para verificar se o plano de habito de

carbonetos de ferro pertence a familia de planos {100}

-Determinagé@o de uma equacao para a solubilidade do carbono na ferrita em equilibrio

com o carboneto épsilon.

-Determinacgéo das temperaturas criticas para os teores de carbono analisados.
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9. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

-Avaliar, via MET, amostras ndo envelhecidas dos acos estudados.

-Utilizar microscopia eletrdnica de transmissado de alta resolucdo (HRTEM), a fim de

esclarecer a forma dos precipitados.

-Realizar medi¢bes de atrito interno em amostras envelhecidas e ndo envelhecidas

dos trés acos estudados.

-Correlacionar a evolugdo das caracteristicas microestruturais dos precipitados em

baixas temperaturas (=100°C) com as propriedades magnéticas e mecanicas.

-Desenvolver um método para correlacionar o envelhecimento magnético determinado
em amostras de laborat6ério com o eventual envelhecimento magnético nas maquinas

elétricas.

-Determinar um ciclo de resfriamento capaz favorecer a precipitacdo da cementita nos

contornos de gréo, evitando que o material envelhega magneticamente.
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Rotina computacional, desenvolvida em MATLAB, para determinacdo dos angulos que
0s precipitados devem possuir para pertencerem a familia de planos {100}, com base

na orientacédo ®4, ® e ®, obtida por meio software OIM Analysis.

clear all

clc

format long G
%Entrada de dados
auxl=input ('Entre
aux2=input ('Entre
aux3=input ('Entre
fil=aux1*pi/180;
fi=aux2*pi/180;
fi2=aux3*pi/180;

%0Orientacdo a ser rodada em torno de d

h=sin (fi2) *sin(fi);
k=cos (£fi2) *sin (fi) ;

l=cos (fi);

u=cos (fil) *cos (fi2)
v=-cos (fil) *sin (fi2)

w=sin (fil) *sin(fi);

%Cria a matriz de uma orientacdo dada

rdl=u/sqgrt (u"2+v"2+w"2) ;

rd2=v/sqrt
rd3=w/sqrt

N24VN24WN 2
N24VN24WN 2

I

I

’

nd2=k/sqgrt (h"2+k"2+1"2) ;
nd3=1/sqrt (h"2+k"2+1"2) ;
tdl=rd3*nd2-nd3*rd2;
td2=rdl1*nd3-rd3*ndl;
td3=ndl*rd2-rdl*nd2;
deltag=[rdl tdl ndl

rd2 td2 nd2

rd3 td3 nd3];
deltaginv=inv (deltag) ;

(u )

(u )
ndl=h/sqrt (h"2+k"2+1°2);

( )

)

$Matriz (100)
=[1 00
010
00 171;

%$Intercessdao com nd

intndl=nd2*A (3
intnd2=nd3*A (
intnd3=ndl1*A (
intnd4=nd2*A (
intnd5=nd3*A (
intnd6=ndl*A (
intnd7=nd2*A (
intnd8=nd3*A (
intnd9=ndl*A (
%$Denominador

NH(A)[\)HL;JI\)D—‘
~
UJUJ(A)[\)[\)[\)HD—‘

dl=sqgrt (intndl”2 + intnd2”2 + intnd3"2);
d2=sqgrt (intnd4"2 + intnd5"2 + intnd6"2);

-sin(fil)

*sin (fi2) *cos (f1i) ;
-sin(fil) *cos (fi2) *cos (fi) ;



d3=sqgrt (intnd772 + intnd8"2 + intnd9"2);

%Cossenos diretores gl
cosdiretl=intndl/dl;
cosdiret2=intnd2/d1l;
cosdiret3=intnd3/dl;
cosdiretd4=intnd4/d2;
cosdiret5=intnd5/d2;
cosdiret6=intnd6/d2;
cosdiret7=intnd7/d3;
cosdiret8=intnd8/d3;
cosdiret9=intnd9/d3;
gl=[cosdiretl cosdiret4 cosdiret?
cosdiret?2 cosdiret5 cosdiret8

cosdiret3 cosdiret6 cosdiret9];

$Posicdo no plano nd
posnd=deltaginv*gl;
$Produtos
pl=gl'*deltag;
%$Determinado os éngulos
dll=atan2 (pl(1,2),pl(1,1
dl2=atan?2 (pl
dl3=atan2 (pl
dtl=atan2 (pl
(pl
pl

*180/pi;
*180/pi;
*180/pi;
*180/pi;
*180/pi;
*180/pi;

dt2=atan?2
dt3=atan2 (
%1°Quadrante
if dtl<0
angl=dt1+180
else
angl=dtl;
end
if dt2<0
ang2=dt2+180
else
ang2=dt2;
end
if dt3<0
ang3=dt3+180
else
ang3=dt3;
end

(
(2,2), pl(2 1
(3,2),p1(3,1
(1,1),pl(1,2
(2,1),pl(2,2
(3,1),p1(3,2

strl = ['Os angulos determinados em relacdo a DT foram:
', num2str (angl), ', ',num2str(ang2),’

disp(strl)

', num2str (ang3) ] ;
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