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RESUMO

Este trabalho trata do desenvolvimento de uma metodologia de andlise de inclusdes nao
metalicas, para avaliar o nivel de limpidez de agos, mais especificamente agos Ultra Baixo
Carbono comumente utilizados pela industria automotiva e de eletrodomésticos, por exemplo.
Amostras de acos fornecidas por uma usina siderurgica brasileira foram submetidas a
caracterizacdo do nivel de limpidez utilizando a metodologia Yawata, que tem por principio a
classificagdo de inclusdes por sua morfologia geral, utilizando microscopia Optica, e, a partir
disso, classifica-las quanto ao seu tamanho e composi¢do quimica. Além disso, o programa
gratuito, ImageJ, foi utilizado para realizar as medi¢des, com imagens obtidas de uma camera
acoplada ao microscopio. Comparou-se a metodologia com andlises realizadas em uma
Ferramenta Automatizada de Analise de Limpidez - ASCAT, que ¢ um microscépio eletronico
de varredura especial, para analisar inclusdes e realizar caracterizagdo quimica por
espectroscopia de energia dispersiva pontual, de forma automatizada. Assim, verificou-se que,
através da aplicacdo da metodologia Yawata com auxilio do software Imagel, e utilizando
imagens obtidas por camera acoplada ao microscopio optico, resulta em uma metodologia de

baixo custo que ¢ adequada para determinar a limpidez de agos Ultra Baixo Carbono.

Palavras-chave: inclusdes ndo metéalicas; metodologia Yawata; agcos UBC.



ABSTRACT

This work addresses the development of a methodology for the analysis of non-metallic
inclusions to evaluate the cleanliness level of steels, more specifically that of Ultra Low
Carbon steels, commonly used in automitive and household appliance industries. Steel samples
supplied by a Brazilian steel mill were submitted to cleanliness characterization using the
Yawata methodology, which has as its principle the classification of non-metallic inclusions
by their general morphology, by means of optic microscopy, and, from that, rank them by their
size and chemical composition. Furthermore, the freeware ImageJ was utilized to perform the
measurements in photos taken by a camera attached to the optic microscope. The methodology
was compared with the analysis results collected by an Automated Steel Cleanliness Analysis
Tool, which is a special scanning electron microscope to analyze inclusions and classify them
by their chemical composition using automatic punctual Energy Dispersive Spectroscopy.
Therefore, it was verified that through Yawata’s methodology with the help of the software
ImageJ and the images collected by an optic microscope’s camera, results in a low-cost

methodology that is adequate to determine the cleanliness level of Ultra Low Carbon steels.

Keywords: non-metallic Inclusions; Yawata methodology; ULC steels.
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1 INTRODUCAO

A busca por materiais mais eficientes e processos produtivos mais sustentaveis
tornou-se um imperativo nas ultimas décadas, impulsionada por uma consciéncia crescente
sobre a importancia da preservacdo ambiental e a necessidade de desenvolvimento social
responsavel (Galdn ef al., 2012). Nesse contexto, o controle e estudo das inclusdes ndo-metélicas
em acos desempenha um papel crucial no aperfeicoamento do processo siderurgico, indo além
da esfera da analise puramente qualitativa desse material.

O aprimoramento das propriedades dos agos, especialmente no que diz respeito a
redugdo de peso e a melhoria das caracteristicas mecanicas, por estudo de inclusdes nao
metalicas, vem sendo intensivamente desenvolvido, como mostrado por Wang et al. (2023), Guo
et al. (2022), Wang et al. (2021a), Chen et al. (2020), Gorkusha et al. (2020) e Costa e Silva
(2018). Estudos estes que ndo apenas impulsionam a inovagao tecnoldgica, mas também estao
alinhados com as demandas contemporaneas para com setores-chave, como a industria
automotiva, aeroespacial, energética e petrolifera, por exemplo.

A industria automotiva, por sua vez, enfrenta constantes desafios relacionados a
eficiéncia e sustentabilidade. A utilizacdo de acos mais limpos, com controle rigoroso das
inclusdes nao metalicas, possibilita a produgao de chassis mais leves e com melhor resisténcia
mecanica, resultando na categoria dos acos A¢os de Alta Resisténcia (AR), que sdo agos
monofasicos compostos de ferrita e garantem a seguranca dos ocupantes ao passo que
contribuem para a redu¢do do consumo de combustivel por meio da reducdo de peso e,
consequentemente, diminuindo as emissoes de gases poluentes (Callister, 2016).

Como uma categoria mais ampla, os agos podem ser classificados apenas quanto ao
teor de carbono em sua composi¢do quimica, resultando nos agos UBC, que sdo definidos por
serem acos com teor de carbono menor do que 20 ppm (Rizzo, 2006; Domgin et al., 2005).
Alinhados com as caracteristicas dos Advanced High Strength Steel (AHSS) pela adicao de
elementos de liga como titanio, aluminio e manganés, possuem baixa densidade e uma
combinacdo alta e favoravel de resisténcia a tragdo e ductilidade, que permitem resultados
excelentes tanto a temperaturas criogénicas quanto a temperatura ambiente (Urrutia, 2021; Guo;
Bao; Wang, 2017). A combinagdo de especificagdes como estas geram agos especiais cujas
caracteristicas estdo em concordancia com os materiais analisados deste trabalho.

A qualidade do aco ¢ fundamental para garantir seu desempenho em diversas
aplicagdes industriais. Um dos fatores que afetam diretamente essa qualidade € a presenga de

inclusdes ndo metalicas na matriz do ago. Essas inclusdes podem ter origem diversa e sao
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prejudiciais para as propriedades mecanicas, a usinabilidade e a resisténcia a corrosdao do
material. Para controlar a qualidade do aco, € necessario realizar a analise de inclusdes, que
consiste na identificagao, quantificagdo e caracterizagao dessas particulas (Costa e Silva, 2018).

De um modo geral, existem dois tipos principais de métodos de anélise de inclusdes:
diretos e indiretos. Os métodos diretos permitem a observacao e analise individualizada das
inclusodes, fornecendo informagdes detalhadas sobre sua morfologia, tamanho, distribuicao e
composi¢do quimica. Exemplos de métodos diretos incluem a microscopia dptica, que permite
a visualizac¢do das inclusdes em aumentos adequados, € a microscopia eletronica de varredura
(MEV), que oferece imagens de alta resolucdo e a possibilidade de analise elementar por meio
de espectrometria de raios-X (EDS). Os métodos indiretos, por sua vez, estimam o teor de
inclusdes a partir de outras caracteristicas do aco, como o teor de oxigénio total, por exemplo.
Este método se baseia no principio de que o oxigénio presente no ago esta principalmente na
forma de inclusdes de 6xido, e sua medicdo pode indicar indiretamente a quantidade dessas
inclusdes. Ambos os tipos de métodos sao importantes e complementares, sendo que a escolha
do método mais adequado depende do objetivo da andlise e dos recursos disponiveis (Carneiro
et al., 2020; Bartosiaki et al., 2015).

Em virtude da importancia de tal controle, uma area denominada de engenharia de
inclusdes vem conquistando uma presenga crescente nos ultimos anos dentro das industrias,
onde, por meio de aplicacdes termodinamicas computacionais e modelagens matematicas, ¢
possivel manipular os teores e a morfologia das inclusdes e determinar o nivel inclusionario
desejado, de tal forma que ndo seja prejudicial para o produto final e, a partir disso, determinar
a composicdo do aco que ira gerar tal densidade de sujidade pela andlise do diagrama de
equilibrio ternario da liga para os principais formadores de inclusdes, 403, MnO e SiO> (Jung;
Decterov; Pelton, 2004; Ono, 2021; Costa e Silva, 2018; Wang et al., 2021b).

Neste sentido, o presente trabalho buscou coletar o0 maximo de informagdes sobre
inclusdes ndao metalicas, de modo a evidenciar para o leitor a amplitude de contribuicio e
aplicacdo desta pesquisa e os beneficios que o desenvolvimento de uma andlise de nivel
inclusiondrio acessivel, economicamente, podera resultar para a qualidade de limpidez dos agos

e, consequentemente, para o desenvolvimento técnico-cientifico.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O objetivo geral deste estudo ¢ desenvolver uma metodologia para a realizagdao de
analise de inclusdes ndo metalicas presentes em acos UBC, utilizando a metodologia Yawata
modificada com o auxilio do aplicativo gratuito ImageJ, para ampliar a aplicabilidade com baixo

investimento financeiro e conferir maior versatilidade ao estudo inclusionario.

2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos sao:

a) realizar a caracteriza¢do das inclusdes ndo metalicas em duas amostras de ago
UBC por meio da microscopia Optica conforme a metodologia Yawata com o
auxilio do software Imagel;

b) comparar os resultados obtidos com os dados coletados pelo ASCAT.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Aciaria

Considerando as siderurgicas integradas, ou seja, as que possuem as etapas de
reducdo, aciaria e conformag¢ao mecanica, a aciaria inicia suas operacoes refinando o ferro-gusa
nos fornos Basicos a Oxigénio, Basic Oxygen Furnace (BOF), ou nos mundialmente conhecidos
fornos Linz-Donawitz (LD) (Ghosh; Chatterjee, 2008), que denomina o processo como refino
primario do aco. A finalidade deste refino ¢ promover a oxidagdo de elementos tais como
carbono, silicio, manganés e fosforo pela inser¢ao de gas oxigénio no banho metalico, redugao
dos teores de 6xidos de ferro e manganés da escoria por borbulhamento de monéxido e didxido
de carbono (ASM, 1998), todas estas agdes visam aumentar o grau de pureza do Fe no banho
metalico que servird de base para inser¢do dos elementos de liga na etapa subsequente

denominada de refino secundario.

3.1.1 Refino secunddrio

O refino secundério, ou metalurgia secundaria, ¢ uma das duas principais etapas que
compdem a aciaria de uma siderurgica, ele tem em comum com o refino primario a capacidade
de realizar desoxidagao e descarburacdo do banho metalico, caso os niveis esperados ndo tenham
sido alcancados, além de realizar ajustes finos na composi¢ao quimica como a adig¢ao e controle
de elementos de liga, desgaseificacdo e realiza o controle do grau de limpidez do ago, bem como
a forma das inclusdes ndo metalicas (ASM, 1998).

Rizzo (2006) exemplifica quinze diferentes processos que podem compor o refino
secundario de uma siderargica, dentre eles, os mais conhecidos sao o Forno Panela FP ou Ladle
Furnace (LF), Composition Adjustment by Sealed Argon Bubbling and Oxygen Blowing (CAS-
OB), Dortmund-Horder Huettenunion (DH), Vacuum Degassing (VD) e estagdo RH. Um
resumo das caracteristicas gerais de cada um dos processos citados anteriormente encontra-se
na Tabela 1, onde ¢ possivel observar a amplitude de alguns processos e demonstrar parte do
motivo de existirem diversas opg¢des de estacdes de tratamento.

Um dos fatores decisivos na escolha de qual processo a siderurgica deve ter em sua
planta € o tipo de ago que deseja-se produzir, estacdes como DH e VD ndo controlam muito bem
o nivel de limpidez do banho e, por tanto, sdo mais baratos e limitam as possibilidades da

empresa (Rizzo, 2006).



Tabela 1 — Relagdo de alguns processos mais difundidos para a

realizag@o do refino secundario dos acos e seus objetivos
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Processos Objetivos
Homoge- Ajuste Desoxidagdo | Captagdo | Modificagdo Remogao
de € de da morfologia |Aquecimento de
neizagdo | Composi¢do | dessulfuracdo | Inclusdes |das inclusdes HeN
CAS-OB X X X X X X
LF! X X X X X X
RHi2 X X X X X X
DH? X X X X X
vD? X X X X X

1 Executa desfosforagdo.

2 Executa descarbonetagio.
Fonte: adaptado de Rizzo (2006).

3.1.1.1 Processo Forno Panela (FP)
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Figura 1 — Ilustragao dos componentes de uma estacdo de refino por processo FP
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Fonte: Rizzo (2006).

Representado pela Figura 1, o FP ¢ uma estacdo que fisicamente se assemelha com
o Forno Elétrico a Arco (FEA) utilizado nos mini-mills, isto se da por conta dele fazer uso de

energia elétrica para realizar o processo de aquecimento do banho metalico. Composto por um
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sistema de silos aéreos para adicao de elementos de liga, langa de amostragem, injecao de fios,
sistema de captacdo de fumos, injecao de gases inertes (argonio e N») e eletrodos localizados no
topo de sua aboboda (Rizzo, 2006).

Essa estacdo de refino possibilita realizar o controle térmico durante a adicdo de
elementos de liga (Stragliotto et al., 2017), conforme descrito na Tabela 1, com o destaque por
ser um dos melhores processos em dessulfuragdo e em realizar micro limpeza de inclusdes,
porém, ndo sendo o melhor para modificar a morfologia de inclusdes quando no modo de
desgaseificagdo a vacuo e comparado com o processo RH, por exemplo (ASM, 1998, p.350).

Para a producdo de acos comuns, sem grandes exigéncias no grau de limpidez, o
processo FP economiza tempo e energia por ndo necessitar da agitagdo magnética para flotar
inclusdes, fazendo com que a sua aplicabilidade seja bem ampla, o que se reflete no fato de o

forno panela ser o processo de refino secundario mais utilizado no Brasil, segundo Rizzo (2006,

p.17).

3.1.1.2 Processo Ruhrstahll-Heraeus (RH)

Os processos de refino do aco via vacuo subdividem-se em dois tipos, os que
realizam a circulacdo do banho metalico por um recipiente fora da panela, como ¢ o caso de
estagdes Kawasaki Top Oxygen Blowing (RH-KTB) e DH, e as que ndo realizam a circulacao
do banho metélico fora da panela, como as estacdes VD e suas varia¢des (Rizzo, 2006).

Desenvolvido na década de 50 apds o advento das bombas de vacuo e classificado
como um dos varios processos de refino secundario de desgaseificagdo a vacuo, a estagdo RH
ilustrada na Figura 2 caracteriza-se por promover a agitacdo e circulacdo do ago por meio de
tubos denominados snorkels, ao passo que gas argonio ¢ borbulhado na perna de subida e gas
0> ¢ queimado no limite de subida do banho de aco (Rizzo, 2006; Morales; Barboza; Vilela,
2008).

O processo RH pode fazer uso da queima de gas oxigénio por meio de langas
semelhantes as utilizadas no BOF, que permitir o controle de temperatura do ago por meio de
reacoes exotérmicas, resultando nos denominados processos Ruhrstahl-Heraeus Oxygen
Blowing (RH-OB), semelhante aos conhecidos processos RH-KTB e demais variagdes
encontradas na literatura. O processo RH-KTB combina o sopro de oxigénio pelo topo do
snorkel, como desenvolvido por Thyssen RH (RH-TOP), para realizar o aquecimento do banho
metalico pela adigdo de A/ ou pela pés-combustdo de CO (Guo et al., 2017). Com essas
caracteristicas, o processo RH pode ser utilizado para produzir agos limpos através da remogao

de oxigénio por meio de reagdes de formagdo de bolhas de CO que previnem a formacao de
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oxidos pois promovem a flotacdo de inclusdes solidas e liquidas no banho metalico (Rizzo,

2006; Ghosh, 2001).

Figura 2 — Representacdo esquematica dos componentes de uma
estacdo de refino por processo RH.
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Fonte: Morales, Barboza ¢ Vilela, (2008).

O RH ¢ um dos melhores processos para controlar a macro e micro limpeza do banho
e um bom controlador da morfologia das inclusdes (Ghosh, 2001). Permite efetuar a adi¢ao tanto
de grandes volumes quanto de pequenas quantidades de elementos de liga durante o tratamento,
sendo ideal para realizar ajustes finos na composi¢ao ou desenvolver desde composigdes mais
grosseiras. O processo possui uma vantagem de ndo apresentar obstrucdo pela camada de
escoria, uma vez que a adicao dos elementos ligantes ¢ feita dentro do fluxo interno do snorkel.

Ao utilizar a combinacdo tanto do sopro de oxigénio quanto do vacuo, permite
alcangar niveis de carbono da ordem de 0,0020%C, sendo uma das principais rotas para produzir

acos UBC e acos Intersticial Free (IF), segundo Rizzo (2006).

3.2 Acos Ultra Baixo Carbono (UBC) e Acos Livres de Intersticiais (IF)
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Semelhantes na maioria das aplicagcdes e com caracteristicas composicionais
levemente distintas, os acos UBC e IF sdo frequentemente usados na fabricacdo de veiculos
automotivos pois foram projetados para ter excelente deformabilidade e estampabilidade através
do fino controle composicional dos elementos de liga destes acos, sendo o C e 0 Mn os principais
para esta defini¢do (ASM, 1998). Estes agos sdo produzidos pela rota em desgaseificador a
vacuo, podendo passar por estagdes VD ou RH, a depender da configura¢do da usina (Domgin
et al., 2005). Tornam-se, entdo, sindbnimos para efeito de entendimento e escopo desse trabalho

e resumidos ao termo, acos UBC.

3.2.1 A¢cos UBC

Acos UBC sdo aqueles que possuem teores baixissimos de carbono, da ordem de
0,0030 ou menos de percentual em peso. Os agos UBC sao conhecidos mundialmente por terem
excelente estampabilidade e 6tima resisténcia a tracao devido ao baixo teor de carbono e ao teor
de manganés da ordem de 0,20%. Quando em producdo pela rota BOF-RH-Lingotamento
Continuo, estes acos tém por caracteristica o problema de entupimentos no distribuidor do
lingotamento continuo por precipitagdo de 4203, elemento oriundo do processo de desoxidacdo
por aluminio no refino secundario, que da nome aos chamados agos acalmados ao aluminio.

Esse também ¢ o responsavel pelo grande numero de inclusdes de alumina nos agos

UBC (ASM, 1998; Rizzo, 2006).

3.2.2 Acos IF

Os acos IF, mais especificamente, sao definidos por teores de carbono de até 0,003%
e manganés menor do que 0,18% em peso. Seus baixissimos teores de nitrogénio para prevenir
envelhecimento e hidrogénio para evitar floculagdo, alinhados aos teores citados de C e Mn
resultam na auséncia de elementos intersticiais que os caracterizam como acos IF (Rizzo, 2006,
p. 33). Por vezes, pequenas adigdes de P, Mn e Si sdo feitas para conferir maior resisténcia aos
intersticios, o que resulta nos agos Intersticial Free High Strength Steel (IF-HSS) que mantém a

excelente deformabilidade sem prejudicar a soldabilidade deste material.

3.3 Inclusoes
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Inclusdes sao particulas ou resquicios de componentes quimicos que ndo puderam
ser removidos do banho metélico e estdo presentes em todo e qualquer tipo de ago produzido,
pois sao resultados naturais da concepgao do aco. Resultando da reagdo do banho metalico com
elementos de diferente natureza, as inclusdes recebem o nome de ndo metalica por sua
caracteristica quimica de composto nao metalico, sendo mais comuns em tipos de oxidos,
sulfetos e espinélios. Nos topicos subsequentes sera abordado desde suas fontes e origens, até

seus efeitos no produto final e controle durante o processo de fabricacao do aco.

3.3.1 Fontes

Escoria oxidante, ar atmosférico, material refratario e outros a serem vistos nesse
topico, sdo conhecidos fatores que servem de fontes de inclusdes ndo-metalicas durante todo o
processo de refino do ago (Goto; Miyazawa, 1998; Tanaka ef al., 1994).

Wang et al. (2023) realizou um estudo em escala laboratorial que avalia a capacidade
formadora de inclusdes tanto da escéria como do cadinho, refratario, na produgdo de acos altos
em Al e Mg e comprovou o surgimento de espinélios. As inclusdes originalmente presentes no
aco antes do tratamento consistem de MgS, AIN, MgAlOs, e AIN —MgS, e com a adi¢do da
escoria para inicio do tratamento, a rota de formagao de inclusdes se deu conforme explicado na

Equagdo 3.1 e Equacao 3.2.

MgALOs— MgO+ALO3 (3.1)

2MgALO4s+Ca — CaMgALOs (3.2)

Uma das principais fontes de inclusdes ndo-metélicas nos agos sao os desoxidantes
diversos, como a alumina (4-03), 6xido de silicio (Si0) e o 6xido de manganés (MnO), mas
Ti, V e Zr também podem ser utilizados para desoxidar o banho metalico e contribuirem para a
formagdo de inclusdes também (Goto; Miyazawa, 1998; Nafisi et al., 2016). O manganés ¢
comumente utilizado como elemento de liga para melhorar a resisténcia mecanica e a
tenacidade, além de ser inserido no sistema pela reacdo com as paredes do material refratario
(Gamutan; Miki; Nagasaka, 2020).

Ti, V e Zr sdo bem efetivos para realizar o refinamento dos grdos na microestrutura

de agos, porém, ndo ¢ recomendada a adigao destes elementos em acos estruturais que precisarao
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ser tratados termicamente por t€émpera e revenimento, uma vez que seus carbetos sdo bastante
estaveis e de dificil dissolugdo em austenita (ASM, 1998). Estudos no efeito de acos acalmados
por Ti e Zr podem ser obtidos a partir da leitura de Chai ef al. (2014) Chai et al. (2008) e Tanaka
et al. (1994)

O aluminio ¢ geralmente adicionado como redutor durante os processos de refino
secundario (Ghosh, 2001). As inclusdes de alumina podem ser formadas também a partir do
aluminio presente como impureza nas matérias-primas do aco ou demais aditivos, como sucata
ou minérios de ferro de baixa qualidade (Poirier, 2015).

Além do citado, pode-se também obter inclusdes a partir de aluminatos de calcio,
espinélios e nitretos, bem como a partir da reoxidacao do aco liquido pelo contato com o ar,

aquecimento quimico ou at¢ mesmo por contato com o pé fluxante do molde (Ledo, 2018).

3.3.2 Origens

As inclusdes podem ser classificadas de duas formas diferentes no que diz respeito
a origem, podendo ser endogenas ou exogenas. Inclusdes endogenas sao aqueles oriundas de
etapas do processo de aciaria e de composi¢do predominante por 6xidos e sulfetos, ja as
inclusdes exogenas sao oriundas de agentes externos, tais como pedacos de material refratario e
escoria retida, por exemplo (Costa e Silva, 2018; Valdez; Shannon; Sridhar, 2006; Carneiro et
al., 2020).

As inclusdes endogenas podem ser subclassificadas ainda como secundaria, ternaria
€ quaterndria, as quais se formam em cima de sua precursora, ou seja, a secundaria cresce em
cima da primdria, a ternaria em cima da secundaria e etc (Emmel ef al., 2013; Mantovani et al.,
2011; Sahai; Emil, 2008). Subclassificagdes essas que nao serdo abordadas mais a fundo neste
trabalho pois além de ndo serem muito usadas podem causar maiores confusdes desnecessarias
ao conteudo, tal como afirmado por Costa e Silva (2018).

Rotuladas como tipo-A, tipo-B e tipo-C, as inclusdes do tipo-A no ago sdo
predominantemente vitreas, ndo precipitando uma grande fracao de volume de fases cristalinas
duras antes e durante o processo de trabalho a quente. Estas inclusdes tendem a se alongar
durante o trabalho a quente, enquanto mantém uma composi¢ao quimica homogénea, conforme
observado por (Sahai; Emil, 2008).

Por outro lado, as inclusdes do tipo-B no aco sdo compostas por fases quebradigas,
algumas das quais se rompem durante trabalhos a quente, resultando em descontinuidades no

material. Essas fases frageis originam-se da separacdo de fases durante o resfriamento de
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inclusdes liquidas, da formacao de estruturas compostas devido a aglomeragao de particulas
frageis e plasticas, ou da transformagao da superficie de uma particula de inclusdo fragil em uma
crosta deformavel, como discutido por (Sahai; Emil, 2008).

As inclusdes do tipo-C consistem em pequenas particulas aglomeradas que se
formam enquanto o ago estd em estado liquido e permanecem presentes apos o processo de
solidificagdo. Exemplos classicos dessas inclusdes incluem os clusters de alumina, conforme

destacado por Sahai e Emil (2008).

3.3.3 Efeitos

De acordo com diversas caracteristicas das inclusdes, composi¢cdo morfologia,
distribui¢ao e demais, as propriedades do material serdo afetadas a depender do tipo de trabalho
realizado no mesmo apds manufatura, tal qual o ocasionado pelas estilhas. Estilhas sdo defeitos
superficiais concebidos durante o lingotamento continuo que em muitos casos sao consequéncia
direta da presenca de inclusdes, mas podem ser definidos por dois grupos, estilhas a base de
inclusdes ndo-metalicas e estilhas a base de 6xidos de ferro (FeO) Koba, Fushiwaki e Nagataki
(2019) e Roy, Gorain e Suresh (2019).

Inclusdes com alto teor de dureza tendem a formar vazios quando submetidas a
deformagdes mecanicas para fins de fabricacdo de demais produtos, ao aplicar esfor¢os do tipo
laminagdo em chapas de aco as respectivas inclusdes irdo sofrer alteracdes estruturais de acordo
com as suas caracteristicas, se deformando mais ou menos do que a matriz de ago na qual estao
inseridas (Ledo, 2018; Sahai; Emil, 2008).

Nesse sentido, as inclusdes mais duras, tais como as que sdo a base de alumina,
tendem a formar vazios na interface metal-inclusdo em processos de laminacao, por exemplo.
Na etapa posterior, que podera ser de estampagem, a chapa tenderd a se romper, uma vez que os
vazios gerados na laminagdo irdo nuclear trincas durante os esfor¢os da estampagem, conforme
o estudado por Buakaew et al. (2007) e ilustrado na Figura 3 (Costa e Silva, 2019; Sahai; Emil,
2008).

Inclusdes de formato semelhante ao do tipo “complexo de inclusdes” e “inclusdes
plasticas” apresentadas na Figura 3 sdo prejudiciais para a ductilidade do material por estarem
na mesma dire¢do de laminagao e por apresentarem comportamento anisotropico (Ledo, 2018).
J4 as inclusdes de formato semelhante ao apresentado no exemplo de vazio gerado por inclusdao
dura globular ou butterfly crack na Figura 3, foram estudadas por Guan et al. (2017) e relatam
que o modulo de elasticidade das inclusdes chega a 500GPa, muito acima dos 209GPa da matriz

de aco, o que leva a formagao das referidas trincas.
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Figura 3 — Ilustracdo do efeito da laminacdo a quente nas inclusdes e

na interface matriz-incluséo.
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Fonte: Costa e Silva (2019).

Yin et al. (2015), Jin, Liu e Cheng (2010) e Zhang et al. (2003) estudaram mais a
fundo o surgimento de trincas induzidas por hidrogénio e revelam que as trincas t€ém maior
propensao a se formarem em inclusdes muito duras e de formato esférico enquanto trincas mais
alongadas ndo apresentam mesma tendéncia de nucleagdo desse defeito, mas, conforme
ilustrado na Figura 4, as inclusdes de formato alongado geram micro-vazios na interface metal-
inclusdo que concentram H> e geram pontos concentradores de tensdo que levam ao surgimento
de trincas do tipo linha central (center line-cracking) e trincas do tipo bolhas (Blister cracking),

conforme mostrado no estudo de Yin et al. (2015).
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Figura 4 — Esquema ilustrativo de como se da a fragilizacdo por hidrogénio gerada

por uma inclusédo de sulfeto de manganés.
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Fonte: Yin ef al. (2015).

Os efeitos das inclusdes ndo-metalicas afetam ndo somente o material ¢ a sua
aplicabilidade, mas também as estacdes por onde ela ¢ submetida para tratamento e transporte.
Carneiro et al. (2020), Moreira et al. (2019) e Basu, Choudhary e Girase (2004) sao exemplos
dos diversos estudos envolvendo o efeito de inclusdes ndo-metalicas nas instalagdoes das usinas
siderargicas. A alumina tem uma forte tendéncia a aglomerar-se durante a etapas que envolvem
a sua remog¢ao como na estagdo RH (Zhu et al., 2016) ou no distribuidor (Moreira et al., 2019)
o que resulta no surgimento de inclusdes maiores no produto final e causam entupimentos, os
chamados clogging, nas passagens, reduzindo a qualidade do produto e prejudicando o processo.

O problema se estende para a producao de agos acalmados ao aluminio como os
acos IF, conforme mencionado anteriormente (Carneiro et al., 2019), pois em agos onde deseja-
se adicionar titanio, foi comprovado um aumento significativo no aumento da quantidade e
tamanho de inclusdes de alumina contendo titdnio, compostos bifasicos que t€m maior afinidade
com o metal liquido, o que resulta na formag¢ao de clusters no produto final (Basu; Choudhary;

Girase., 2004).

3.3.4 Controle

A morfologia ¢ um fator importante de se observar no ato do estudo e classificagao
das inclusdes pois ndo s6 trazem informagdes sobre a sua composi¢ao, mas indicam qual etapa
do processo produtivo elas podem ter sido geradas (Sahai; Emil, 2008). Nesse sentido, analisar
e controlar suas morfologias ajuda a obter agos com propriedades mais isotropicas pela mudanca
de estrias de sulfeto para sulfetos globulares pela adi¢ao de célcio, conforme ilustrado na Figura

5 (ASM, 1998).
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Figura 5 — Representacdo esquematica mostrando a modificagdo

morfologica de inclusdes pelo tratamento de calcio.
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A Figura 5 traz uma representagdo de possiveis morfologias para inclusdes de
alumina como func¢do do oxigénio e da supersaturacao da alumina, onde Costa e Silva (2018)
menciona e Tiekink et al. (2010) demonstra que além das varidveis citadas, a morfologia pode

variar com o tempo de processamento da etapa em questao.

Figura 6 — Compilado da modifica¢do da morfologia de inclusdes de

alumina em percentual de Al por atividade média local de oxigénio.
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A adi¢do de terras raras no banho metalico ajuda a controlar a morfologia e o
surgimento de inclusdes ndo-metélicas, como apresentado por Jiang et al. (2023), onde foi
estudado os efeitos da adi¢dao de cério em acgos Ultra-High Strength Steel (UHSS) e comprovado
que a adicdo de baixo teor de Ce (0,0367%Ce) afeta positivamente na transformacdo de
inclusdes a base de enxofre em inclusdes menores e esféricas de Ce, o que resulta em melhora
na resisténcia ao impacto. Em contra partida, a adi¢do de alto teor de Ce (0,0792%Ce) tem
resultados negativos pois aumenta consideravelmente o numero de inclusdes duras e
quebradicas de formato poligonal.

Um bom parametro para o controle de qualidade de limpidez do aco ¢ a composigao
adequada da escoéria (Costa e Silva, 2018), pois ela permite uma melhor absorcdo e e diversas
formas de remog¢do de inclusdes nao-metélicas, como afirmado por Costa e Silva (2018) e
confirmado por Pan ef al. (2023), Wang et al. (2023), Zeng et al. (2022) e Tang (2011).

A variacdo de viscosidade da escoria ¢ um dos fatores que ajuda a controlar sua
interacao com o metal liquido, conforme estudado por Pan et al. (2023), por exemplo, o qual
avaliou a eficiéncia de remocgao de inclusdes de SiC com a variac¢ao de viscosidade da escoéria e
afirma que um aumento na temperatura de fusdo, na propor¢ao de escoria para Si-10%SiC, gera
uma alteragdo na composi¢ao da escoria e, em tempo de espera mais longos, sdo mais eficazes
na remogao das inclusdes. Esses parametros reduzem a viscosidade do sistema, melhorando a
fluidez da liga liquida e a capacidade de transferéncia de massa da escoria, o que afetou a
migragao das inclusoes do tipo SiC.

A engenharia de inclusdes ¢ uma area de estudo e pratica dentro da metalurgia e
engenharia de materiais que se concentra no controle e manipulacao das inclusdes ndo-metalicas
em materiais, como acos e ligas metalicas segundo Holappa e Wijk (2014).

O objetivo da engenharia de inclusdes ¢ minimizar ou eliminar a presenca de
inclusdes indesejaveis nos materiais, garantindo assim a qualidade e o desempenho adequado
dos produtos finais (Holappa; Wijk, 2014). Isso ¢ feito através do desenvolvimento de técnicas
e estratégias de controle durante os processos de fabricacdo, desde a aciaria até o tratamento
térmico e acabamento, o que classifica os trabalhos de Jing, Shu-Sen e Zi-Jian (2013), Zheng et
al. (2022), Anmark, Karasev e Jonsson (2017) e Silva, Pereira e Heck (2019) além dos
referenciados trabalhos no Subitem 3.3.4 deste trabalho como excelentes e atuais exemplos da
engenharia de inclusdes.

Outra area importante da engenharia de inclusdes € a analise e caracterizacdo dessas
particulas. Métodos como MEV, MO e andlise de imagem sdo utilizados para identificar,

quantificar e avaliar as caracteristicas das inclusdes presentes nos materiais, conforme avaliado
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por Bartosiaki et al. (2015) e no desenvolvido por Mayerhofer (2021) em sua tese. Isso permite
entender melhor a origem das inclusdes e desenvolver estratégias mais eficazes para controla-
las de forma mais assertiva para cada situagao.

Segundo Bartosiaki et al. (2015), a area representativa ¢ um aspecto importante a
ser considerado, pois ¢ uma limitagdo ao utilizar o MEV. Essa éarea representativa pode nao ser
suficiente para fornecer uma visdo geral e precisa da amostra como um todo. Isso pode levar a
conclusdes erroneas sobre as propriedades do material. Ao estar ciente dessa limitacao e adotar
estratégias adequadas, ¢ possivel obter resultados mais precisos e confidveis. Detalhes de
funcionamento do MEV serdo abordados no Subitem 3.4.2, mas por ora, a Tabela 2 traz uma
melhor visualizagao de diversos estudos e explicados mais a fundo por Bartosiaki ez al. (2015)

e seus parametros considerados em MEV.

Tabela 2 — Ajuste de pardmetros no MEV.

Energia . Tamanho
. Area do Dist. Minimo. Tempo
Autor Material (mm?) Feixe Trabalho da Particula  Partic.
i ™ (m)
Pereira ef al. (2020)  SAE 52100 62 20 16-18 4 Min.: 1s
Méx.: 2s
Kaushik; Lehmann; AHSS 150-180 20 - - -
Nadif (2012)
Michelic, Wieser e Ago Inoxidavel 100-200 15 10 4 3s
Bernhard (2011)
Kaushik, Pielet e Yin Aco 180 20 15-20 1 2s
(2009)
Graham e Yang (2003) HY-100 >30 - - 1.1 -
Lab.:
Verma eral, (2012) ~ DeSoxi-Al-Mg ; 20 ; - ;
Ind.:
AIKLC
Nuspl et al. (2004) Aco BC - 15 18-20 1 (EDX) 3s

Fonte: Adaptado de Bartosiaki et al. (2015).

3.4 Microscopia

A microscopia desempenha um papel crucial no estudo de microestruturas e
particulas, pois ela abrange desde a praticidade do MO até a complexidade e versatilidade do
MEYV e demais microscopios de desenvolvimento mais moderno. O principio de funcionamento
dos microscéopios ¢ o mesmo, mudando apenas a sua natureza, i. e., todos fazem uso de lentes

para corrigir e direcionar as ondas de modo que seja possivel obter informagdes sobre a amostra
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em estudo. Nesse sentido, a natureza das ondas utilizadas ¢ o fator determinante do poder de

resolu¢do do equipamento (Mannheimer et al., 2002).

3.4.1 Microscépio Optico

O microscopio Optico tem como fonte luminosa lampadas do tipo haldégenas, cujos
raios luminosos irdo passar por um filtro polarizador antes de incidirem na amostra. Nos
microscopios metalograficos, representados na Figura 13, que diferem dos convencionais
equipamentos utilizados em biologia e medicina por ndo usarem luz transmitida e sim refletida,
sdao compostos pelos mesmos componentes anteriormente citados, contendo, porém, o adicional
de um filtro dicroico ctibico que permite a passagem de determinados comprimentos de onda,
os reflete em direcdo a amostra e e capta, através da lente objetiva, as ondas que retornam
perpendicularmente e as direciona a lente ocular e/ou caAmera (Mannheimer et al., 2002; Holik,
2001).

Existem dois modos de operagcdo nos microscopios opticos, o modo campo claro,
que ¢ o sistema definido no paragrafo anterior, consiste em captar a luz refletida por superficies
planas da amostra, em relagdo a platina do equipamento, deixando mais claras essas regides e
tudo que nao for paralelo ficard em tons de preto, a depender da angulacao relativa, sendo esse
o modo de estudo padrdo. O modo campo escuro faz o contrario, ele permite captar os raios
refletidos de forma dispersa e ignora os raios paralelos, deixando completamente escura a
superficie paralela a platina e evidenciando regides de imperfei¢cdo, sendo essencial para avaliar

acabamento de preparos metalograficos (Mannheimer et al., 2002; Holik, 2001).
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Figura 7 — Diagrama esquematico do sistema de componentes de um
MO voltado para metalografia.
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Fonte: Intitute [...] (2023).

3.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura

O MEV ¢ um equipamento que oferece altissima resolugdo e defini¢do de imagens
ao passo em que providencia aumentos superiores a 2000x. Para alcancar tais caracteristicas, o
MEYV faz uso de uma coluna optico-eletronica evacuada para controlar, ordenar e focar os
elétrons, representada na Figura 8. Ela é composta por um canhao de elétrons que faz o papel de
catodo, um anodo, 3 lentes eletromagnéticas, sendo 2 condensadoras, que desmagnificam o feixe

de elétrons, e uma objetiva, que foca o feixe na amostra (Mannheimer et al., 2002).
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Figura 8 — Exemplificacdo esquematica de uma coluna oticoeletronica

do MEV.
de emissao —
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Fonte: Mannheimer et al. (2002).

O canhao de elétrons é composto por uma fonte de alta tensdo ligada a um filamento
de emissao termidnica de tungsténio ou por uma agulha de diferentes tipos (Hexaboreto de
lantanio, emissdo de campo Schottky ou a frio), performando o papel de um catodo produzindo
um feixe de elétrons que serdo acelerados para baixo pelo anodo, na dire¢do da coluna
opticoeletronica por diferenca de potencial. A diferenga entre estas opcdes ird refletir
especificamente na capacidade de foco do microscopio, pois quanto menor for a drea de emissao,
mais coerentes serd o feixe. A agulha encontrada em equipamentos do tipo Field Emission Gun
(FEQG), representado na Figura 9, que fazem uso de monocristais de tungsténio com uma ponta
afilada de raio menor do que 100nm. A combinagdo desses fatores permite que o FEG emita

elétrons em temperatura ambiente (Goldstein et al., 2017; Mannheimer et al., 2002).
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Figura 9 — Foto de uma agulha de canh@o de elétrons do

tipo FEG.

Fonte: Ul-Hamid (2018).

As lentes eletromagnéticas possuem bobinas de cobre que passam corrente elétrica
para gerar o campo magnético que ira afetar o feixe do canhdo. Altas correntes na bobina
resultam em lentes condensadoras mais fortes que, por sua vez, resultam em lentes com alto
potencial focal. As lentes objetivas recebem o feixe duplamente desmagnificados e realizam o
foco do feixe de elétrons, pelo mesmo principio funcional das lentes condensadoras, e resulta
em um feixe com didmetro pequeno, denominado de spot que incidira e fard a varredura na
amostra (Mannheimer ef al., 2002).

O feixe colimado de elétrons, definido por EP, mapeia a amostra gerando uma série
de interacdes que denomina-se pera ou gota de interagdes, conforme ilustrado na Figura 10. A
profundidade da pera na amostra depende da tensdo de aceleragdo do feixe de EP, tal que quanto

mais alta, maior serd a profundidade alcancada (Mannheimer et al., 2002).
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Figura 10 — Ilustragdo da pera de interagdes gerada pela reacdo do

feixe de EP com a superficie da amostra
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Fonte: Ul-Hamid (2018).

Elétrons Retro-espalhados (ERE) sdo elétrons oriundos do feixe incidente e sdao
chamados assim pois ao penetrarem na estrutura da amostra eles interagem com os atomos e
seus elétrons e sofrem um redirecionamento consequente de uma interagdo eldstica com a
amostra, interacao essa que sera diferente para diferentes nimeros atdmicos. Essa caracteristica
faz com que o ERE sejam muito utilizados para avaliar amostras quanto aos diferentes
componentes quimicos nela presentes, gerando um contraste por composi¢do quimica (Ul-
Hamid, 2018).

O Elétrons Secundarios (ES), em contra partida, originalmente pertencem a amostra-
alvo e resultam da interagdo inelastica do feixe incidente com os atomos da amostra. Se
impactados com a quantidade certa de energia, esses elétrons se desprendem da amostra e, por
estarem muito proximos da superficie, sao ejetados e detectados, formando a imagem por
diferenca de contraste topografico. Uma interacdo curiosa sobre os ES ¢ o efeito de borda, uma
vez que esses elétrons sao originados proximos da superficie, se a face incidente tem angulo
desfavoravel a ejecao desses elétrons ao detector, essa regido ird aparecer mais escura na imagem
pela auséncia de elétrons, enquanto que o contrdrio gera imagens mais claras pelo elevado

namero de elétrons (Ul-Hamid, 2018).
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A combinag¢ao dos modos de imagem por ES ou ERE com a mecanizagao autonoma
de alguns equipamentos mais modernos, permite realizar a varredura da amostra pela técnica de
campo amplo, que consiste na determinacao da area a ser considerar, seu respectivo local na
amostra e a magnificagdo a ser considerada, definidos estes parametros o equipamento entdo
realiza o mapeamento e compila as diversas fotos capturadas em uma tnica grande imagem que
possibilita uma visualizag¢do geral da amostra para analises posteriores pertinentes (Goldstein et
al., 2017).

A radiagdo caracteristica ¢ um fendmeno da interagdo de elétrons externos com
elétrons da camada de valéncia do alvo, que, ao serem ejetados, emitem raios-x caracteristicos
e possibilitam a andlise microquimica do tipo Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) que pela
captacao em detetores do tipo Wavelength Dispersive X-Ray Spectroscopy (WDS) permite
realizar andlise quimica elementar na amostra, sendo extremamente util em diversos estudos por

permitir andlise ndo somente qualitativa, mas também quantitativa (Mannheimer et al., 2002).

3.4.2.1 ASCAT

Baseado em um MEV de tltima geragdo e um software inteligente e especializado,
Automated Steel Cleanliness Analysis Tool (ASCAT), como o préprio nome sugere, ¢ uma
ferramenta que visa melhorar o processo de caracterizacdo de inclusdes, reduzir o tempo de
analise e permitir ajustes no processo de producao para aumentar a qualidade do ago e evitar
problemas como obstru¢des em bicos no distribuidor do lingotamento continuo, por exemplo.
Além disso, a ferramenta oferece suporte a pesquisa e desenvolvimento de materiais, ajudando
a otimizar a produ¢do, aumentar lucros e economizar energia (Casuccio et al., 2005; Lyons;
Kaushik, 2011; Passigatti et al., 2022).

O ASCAT tem como diretorio de funcionamento fazer a detec¢do da particula e
medir seu tamanho, depois performa o EDS em diferentes pontos ao longo da particula,
identificaos picos da espectroscopia e processa as informacdes identificadas através de um
software de andlise de espectros. Com base nessa analise ele entdo classifica a particula como
uma inclusdo do tipo 6xido, sulfeto, espinélio, dentre outros (Casuccio et al., 2005).

Dessa forma, segundo Casuccio et al. (2005), o ASCAT ¢ uma tecnologia que por
mais de 20 anos vem transformando o modo como a analise de inclusdes em aco ¢ realizada,
permitindo aos produtores avaliarem com maior precisdo a qualidade do material e identificar
oportunidades para otimizar o processo produtivo em tempo real. A ferramenta possibilita a

classificagdo detalhada das inclusdes com base em caracteristicas quimicas e morfoldgicas, o
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que ¢ essencial para garantir a pureza ¢ a qualidade do ago. Além disso, sua eficiéncia ¢
destacada pela capacidade de analisar centenas de inclusdes em questdo de minutos, o que
acelera os diagndsticos e as tomadas de decisdao. O ASCAT também se destaca por sua facilidade
de uso, eliminando a necessidade de operadores altamente especializados, e por sua robustez,
que garante confiabilidade mesmo em ambientes industriais exigentes. Outro diferencial
importante ¢ a qualidade de suas imagens, o que permite que ele seja utilizado tanto para analise

de inclusdes quanto como um microscopio eletronico de varredura convencional.
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4 METODOS

4.1 Amostragem

As amostras deste estudo foram coletadas no distribuidor da etapa de lingotamento
continuo e fornecidas ao autor deste trabalho por uma siderurgica brasileira no estado do Ceara.
Duas amostras de ago UBC de duas corridas diferentes foram usadas neste estudo, que estao
representadas pela Figura 11, fornecidas ja usinadas e de didmetro igual a 2,80cm e espessura
de 1,30cm e 1,80cm para a amostra A e B, respectivamente.

Produzidas pela rota de beneficiamento por estagdo RH e com consumo total de
aluminio igual a 2,40 e 1,99 kg/t.aco para as amostras A e B respectivamente, a composi¢ao

quimica das mesmas esta resumida na Tabela 3.

Tabela 3 — Composi¢ao quimica das amostras em estudo.

Elementos (%)*
Amostras
C Al Mn P S Cu Ni Si Mo N
A 0.0028 | 0.0367 | 0.0820 | 0.0073 | 0.0036 | 0.0190 | 0.0050 | 0.0110 | 0.0020 | 0.0032
B 0.0029 | 0.0460 | 0.0820 | 0.0093 | 0.0045 | 0.0250 | 0.0080 | 0.0090 | 0.0020 | 0.0024

*Teores de Ca e Oy, ndo disponibilizados pela empresa.
Fonte: Adaptado da siderurgica.

Figura 11 — Foto das amostras de ago UBC como recebido.

Fonte: Produzido pelo autor.
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4.2 Materiais
Preparadas na politriz de modelo Aropol 2V, conforme visto na Figura 12, que foi
cedida pelo Laboratério de Ensaios Mecanicos. Possui aumento gradativo de rotagdes, variavel

de 300 a 600 RPM e frequéncia de 60Hz com 380V trifésico.

Figura 12 — Politriz modelo AROPOL 2V utilizada no estudo.

Fonte: Produzido pelo autor.

Para a microscopia Optica, foi utilizado o MO de modelo DMI3000 M da
Leica®,cedido pelo Laboratorio de Pesquisa em Corrosdo do DEMM-UFC. O equipamento
possui iluminag@o do tipo halégena de 12V e 100W de poténcia, foram utilizadas, uma lente
objetiva de aumento 500x, uma camera de modelo DFC295 e o software LAS para capturar as

imagens.

Figura 13 — Microscopio optico de modelo

DMI3000 M utilizado no estudo.
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Fonte: Produzido pelo autor.

Para comparar as metodologias em questdo, foi utilizado o ASCAT — TESCAN

VEGA 3, de uma das filiais da sidertrgica no estado do Espirito Santo, conforme a Figura 14.

Figura 14 — ASCAT utilizado no estudo.

Fonte: Produzido pelo autor.

Desenvolvido por Wayne Rasband em 1997, o ImageJ, representado na Figura 15, ¢
um freeware open source desenvolvido para processamento de imagens, inicialmente projetado
para contar células no estudo bioldgico e tem se provado ser extremamente util e versatil para
outras areas de estudo, performando desde medi¢des simples até compilacdes de grandes
quantidades de imagens tiradas em sequéncia (SCHNEIDER et al., 2012). O ImageJ versdo 2.0,

foi usado para medir e ampliar as inclusdes das fotos das amostras com o intuito de ter a
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disposicdo a vasta gama de recursos da ferramenta, como os macros, por exemplo, que sao
desenvolvidos pela comunidade e ampliam ainda mais a utilidade do freeware mas que nao serdo

usados para o presente estudo.

Figura 15 — Janela de abertura do Imagel.

(Fiji Is Just) Image! — O x
& Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
O o|c|o| /|4t N|A|Q|m| A] ovfsu|ur| ¢ 4] a] |»

Fiji Is Just) ImageJ 2.14.0; Java 1.8.0_322 [64-bit]; 836 commands; 17 macros

Fonte: Produzido pelo autor.

4.3 Metodologia

Semelhante a norma ASTM E-45 para analise de inclusdes ndo metélicas, a
metodologia Yawata ¢ uma proposta comercial dentro do ambito pratico das sidertrgicas que
ndo possui muitos registros no ambito académico. A metodologia Yawata foi, entdo, adotada,
tomando por base a sua aplicacdo no trabalho de Ledo et al. (2017) para seguirmos com o
presente trabalho. A mesma pede que os estudos sejam conduzidos em MO com aumento de
500x e um acessorio reticulado com arestas de 10x10 microns seja acoplada a lente ocular do
equipamento. O estudo consiste em classificar inclusdes por tamanho, maiores do que 10um nas
seguintes faixas: de 10 a 20, 20 a 40, 40 a 100, 100 a 400 e maiores do que 400um, € por tipo:
alumina, clusters, globulares e outras. Em vista da caracteristica das amostras, foi adotado o
intervalo inicial de 5 a 10um para tornar a andlise mais significativa. Maiores detalhes no

Capitulo 5.
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Figura 16 — Em *a’ um exemplo da regido de corte e em *b’ 0 exemplo do complemento de seu corte tomado como

amostra ja embutida e pronta para analise em MO.

a)

Fonte: Produzido pelo autor.

As amostras foram cortadas conforme a Figura 16-a, embutidas e preparadas
conforme Ledo ef al. (2017), onde a 4rea analisada foi mantida a 75mm? e foram utilizadas lixas
de carbonato de célcio de granulometrias variando de 80, 100, 200, 320, 400, 600 e 1200 mesh,
finalizando com os polimentos em pasta de diamante nas seguintes medidas granulométricas 64,
3u e lu, sem performar ataque quimico. Apds trabalhadas ficaram conforme a Figura 16-b.

Quando prontas, as amostras foram levadas ao MO e foi usado um limitador de area
de observagao de furo redondo nativo do equipamento, o qual mede Smm de raio que resulta em
uma 4rea de andlise igual a 78,54mm? e mantida como padrio para o estudo. A amostra foi
percorrida com a lente objetiva e fazendo uso da escala do software do microscopio, onde areas
com particulas maiores do que Sum foram fotografadas e salvas para posterior andlise no
Imagel.

No ImageJ, foi feita a calibragdo da unidade de medida (um) em relacdo aos pixels
da foto com base na escala presente nas imagens capturadas como mostrado na Figura 17.

A classificag¢do das particulas quanto ao tipo de inclusdo ¢ estritamente feita pela
observacdo de sua morfologia e comparagao com a literatura, conforme exemplificado na Figura
18 qual é esse parametro, entdo ¢ medido seu comprimento na maior se¢ao da particula presente

na vista de estudo tal como apresentado na Figura 17-b.
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Figura 17 — Em ’a’ a calibra¢do ¢ em ’b’ a medi¢do no Image].
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Fonte: Produzido pelo autor.
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Os critérios para definir o tipo de cada inclusdo foram:

a) Alumina: composto geralmente apresentado se apresenta com morfologia

poligonal, mas ndo se restringe apenas a essa. Quando observado no MO apresenta

cor escura, conforme Figura 18-a;

b) Cluster: aglomerado de quatro ou mais particulas que podem ser de alumina ou

de sulfetos;

¢) Globulares: sdo particulas de forma circular normalmente oriundas da

reacao/tratamento do banho metéalico com Ca ;

d) Outros: sdo as inclusdes que ndo se encaixam nas anteriormente apresentadas,

podendo ser sulfetos, duplex, 6xidos diversos, etc. Destacando que sulfetos sdo

compostos de cor cinza claro e duplex apresentam duas fases, logo, cor

preta/escuro e diferentes tons de cinza, quando observados pelo MO.

Os resultados de cada amostra sdo entdo discriminados nos intervalos de tamanho

correspondente e apresentados em tabelas adaptadas a partir do padrao demandado pela

metodologia Yawata, conforme exemplificado na Tabela 4, onde foi adicionada a coluna de 5 a

10um em vista da caracteristica das amostras e do escopo deste trabalho.



45

Figura 18 — Classificagdo Yawata para inclusdes quanto aos seus tipos com base em suas

geometrias.

a) Alumina b) Cluster c) Globulares
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c) Duplex de Alumina
c) Sulfetos e sulfeto

Fonte: Adaptado de Carneiro et al. (2020).

Tabela 4 — Tabela padrdo para apresentar os resultados apds analise

Tamanho (um)
Tipo 5a10 | 10220 | 20240 | 402100 | 100a >400
400
Alumina - - - - - _
ARO3 | - - - ; ; ;
Cluster - - - - - -
MnS
Globular - - - - - -
Qutras - - - - - _

Fonte: Produzido pelo autor.

Os respectivos resultados foram entdo comparados com os dados fornecidos pela
filial da sidertrgica aferidos no ASCAT e apresentados no Capitulo 5, considerando que o
ASCAT retorna o valor das contagens totais em relacdo a composicao quimica de cada particula
e que ele considera, por padrio, particulas menores do 20um. Em vista disso, a segregacao nos
mesmos parametros da metodologia Yawata foi feita considerando apenas a composi¢do quimica
para alocar nos campos definidos na tabela e ndo a geometria de cada particula, uma vez que

para fins de valida¢do a contagem total ja ¢ um bom indicativo de eficiéncia do estudo, bem
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como focou-se nos resultados de intersecao das duas tabelas de resultados, ASCAT vs Yawata

Modificada, sendo Sum a 10um e de 10um a 20um.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Conforme apresentado no Capitulo4, duas amostras de ago UBC foram analisadas
neste estudo e conforme dados a serem apresentados na sequéncia, ambas apresentaram nivel
de limpidez condizente com o esperado para o tipo de material, sendo bem dispersa a quantidade
de particulas e seus tamanhos dificilmente ultrapassam 20um.

Para a Amostra A foram obtidas 221 fotos no microscopio Optico, das quais
apresenta-se 3 imagens para servir de exemplo de particulas encontradas como destaque nas
Figuras 19, 20, 21. O resultado da classificacdo pela metodologia Yawata modificada,
desenvolvida e proposta pelo presente estudo, e o resultado entregue pelo ASCAT encontram-
se compilados nas Tabelas 5 e 6 respectivamente, para facilitar o entendimento e o
confrontamento dos dados. A Figura 19, ¢ um destaque de inclusdo de alumina registrado pelo

microscopio optico utilizado no estudo.

Figura 19 - — Exemplar de uma inclusdo de alumina encontrada na amostra A,

observado através do microscopio optico.

Fonte: Produzido pelo autor.

Na Figura 19 podemos observar um exemplar de uma inclusdo de alumina
encontrada na amostra A, pois apresenta uma geometria facetada, ou seja, que aparenta ter faces
retas como um poligono 3D em vista de corte transversal 2D, além da cor levemente clara no

centro e predominantemente escura nos arredores de seu perimetro, indicando assim uma forte
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semelhanca com o exemplar de alumina encontrado na referéncia apresentada na Figura 18. O
motivo do centro apresentar cor levemente mais clara do que o perimetro se dd em vista do
preparo metalografico da amostra que, ao polir a superficie da amostra com pasta de diamante,
planifica levemente essa face da inclusdo, resultando no efeito observado na imagem. A Figura
20 apresenta o exemplar de um cluster de alumina encontrado na amostra A capturado pela

camera do microscépio Optico do estudo.

Figura 20 — Exemplar de um cluster de alumina encontrado na amostra A, observado

através do microscopio optico.

Fonte: Produzido pelo autor.

Na Figura 20, € possivel notar que pelo menos 4 particulas pequenas e de geometria
poligonal estdo igualmente espacadas umas das outras e essa uniformidade de dispersdo indica
que o processo produtivo foi bem controlado, mas que ainda assim houve reoxidacdo do banho
metalico. A maior medida do cluster ¢ 5,09um, no limiar do intervalo estipulado, estando
conforme a referéncia ’b’ da Figura 18. Cluster de morfologia mais arredonda e maiores nao sao
benéficos para a qualidade dos agos, pois indicam turbuléncia/agitacdo em excesso € maior
facilidade de reoxidacdo por contato com a escoria, porém este ndo € o caso presenciado na
amostra em questdo. Na Figura 21 pode-se observar um exemplar de inclusao do tipo duplex na
Amostra A obtido pela cadmera do microscopio Optico do estudo. Na Figura 21, em vista de sua
caracteristica geometria mais arredondada e cor mesclada entre preto, caracterizando a presenca

de alumina, e a cor cinza mais claro, dispersa em sua extensdo e que da a forma geral
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arredondada caracteristica de gota de sulfeto, que nao teve tempo suficiente para se difundir, e
solidificaram com morfologia de gota de inclusdo liquida, que ¢ o mais desejado tipo de inclusdo
durante o processo produtivo do aco, pois as inclusdes liquidas reduzem a probabilidade de
entupimento dos canais de vazamento do distribuidor e da sonda de alimentacdo do mesmo.

Representando, assim, um exemplar de inclusdo do tipo duplex.

Figura 21 — Exemplar de uma inclus@o do tipo duplex na amostra A.

Fonte: Produzido pelo autor.

A Figura 22 traz um exemplo classificado como cluster de MnS, observado através

do MO.
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Figura 22 — Exemplar de uma inclusdo do tipo cluster de sulfeto na amostra A.

Fonte: Produzido pelo autor.

Pode-se observar a morfologia alongada semelhante estrias, de algumas particulas
neste cluster da Figura 22, que ¢ um indicativo de inclusdes do tipo sulfeto, seno classificadas,
portanto, como MnS, conforme rege a metodologia Yawata.

O resultado das contagens encontram-se agrupados nas Tabelas 5 ¢ 6.

Tabela 5 — Resultados da Amostra A pela metodologia Yawata. Em uma érea de

78,54 mm2.
Tamanho (um)
Tipo 5210 | 10220 | 20240 | 402100 | 100 a >400
400
Alumina 36 4 - - - -
A2O3 | 8 1 1 - - -
Cluster 4 - - - - -
MnS
Globular 10 2 - - - -
Qutras 18 1 - - - _

Fonte: Produzido pelo autor.

Como esperado, a Amostra A apresentou maior contagem de inclusdes de alumina
em relacdao aos demais tipos mapeados em virtude de serem agos acalmados ao Al com adic¢ao

total igual a 2,40kg/t.aco durante a corrida, conforme dados fornecidos pela equipe da
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siderargica. O teor de aluminio adicionado reflete diretamente no nimero de inclusdes de
alumina presentes no aco. Observa-se também a fina dispersdo das inclusdes, sendo bem escassa
a presenca de particulas maiores do que 10um ao considerar a area total em andlise refletindo

um processo de refino muito bem controlado e eficiente.

Tabela 6 — Resultados da Amostra A pelo ASCAT. Em uma area de 63,34 mm?2,

sendo em uma face distinta da submetida pela metodologia Yawata.

Tamanho (um)
Tipo 5a10 | 10220 | 20240 | 402100 | 100a >400
400
Alumina 96 18 - - - -
ARO3 | - ; ; ; ; ;
Cluster - - - - - -
MnS
Globular - - - - - -
Outras 15 - - - - -

Fonte: Produzido pelo autor.

Ainda para a Amostra A, apresentado na Figura 23 est4 o maior exemplar de cluster

de alumina encontrado.
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Figura 23 — Cluster de alumina encontrado na Amostra A, observado através do MO e

medido usando o ImageJ.

I (Fiji Is Just) ImageJ - O <
| File Edit Image ess Analyze Plugins Window Help
gjojalo NA|O| | el 0| 2] 0] >
[x=82.82 (1263), y=60.52 (923), angle=-66.86, length=24 53 Click here to search
'fi- image0136.4if (G) (150%) — o X
134.30x100.72 mu (2048x1536); RGB; 1218

+
by

Fonte: Produzido pelo autor.

Na Figura 23, ¢ possivel notar o cluster com particulas relativamente grandes e
proximas umas das outras. O cluster mede 24,53 um e estd mais proximo do limite inferior do
que do limite superior, o que ¢ um bom resultado apesar de ndo desejado. Cluster com essas
medidas acabam por atuar como se fossem uma particula inteira medindo o tamanho de sua
totalidade, e por esse motivo ndo ¢ desejado.

A Figura 24 resume as informagdes obtidas para a Amostra A em um grafico de

barras.
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Figura 24 — Resumo comparativo dos resultados obtidos para a amostra A.

Yawata Modificada vs ASCAT

120

100
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Contagem de Particulas
[}
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Fonte: Produzido pelo autor.

No apresentado na Figura 24, € possivel observar que em um intervalo de 5 a 10um
foram evidenciados 76 particulas para a Metodologia Yawata modificada e 111 particulas para
o ASCAT, além de 8 evidenciacdes contra 18 contagens para o intervalo de 10 a 20um,
comprovando uma eficiéncia aceitavel para a proposta de desenvolvimento simples e versatil da
nova metodologia.

Em virtude de testes realizados para explorar maiores possibilidades do estudo, a
Amostra A foi cortada antes de ser submetida a analise no ASCAT, a sua area util havia sido
reduzida para aproximadamente 75mm? por corte mecanico visando facilitar a andlise em MO.
O ASCAT, por sua vez, necessita de uma pré-configuracao por parte do operador para definir os
quadrantes que irdo compor a area a ser analisada para cumprir o critério de programagao: 3 mil
particulas menores do que 20um ou 100mm? de area analisada. Assim, tivemos que a face de
andlise considerada no ASCAT foi diferente da face observada no MO e a sua area foi menor.

Para a Amostra B foram obtidas 286 fotos no microscéopio Optico, das quais, foram
selecionados 3 exemplares para serem apresentados, dispostos nas Figuras 25, 26 e 27 como
destaques. O resultado da contagem e classificagdo pela metodologia proposta e o entregue pelo

ASCAT encontram-se compilados nas Tabelas 7 e 8 respectivamente.
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A Figura 25 representa um exemplar de inclusdao do tipo duplex observado na

Amostra B através do microscopio optico utilizado no estudo.

Figura 25 — Exemplar de inclusdo duplex menor do que Sum na Amostra B,

observado através do microscopio optico.

Fonte: Produzido pelo autor.

Tal como explicado anteriormente para a Amostra A, na Figura 25 pode-se observar
um exemplar de inclusdo do tipo duplex na Amostra B, por apresentar aspecto arredondado e
cor mesclada entre preto e cinza claro. Essa particula nao foi, porém, contabilizada na tabela
pois sua maior medida deu menor do que Sum, ficando entdo fora do escopo da analise mas
ainda assim um 6timo exemplar a ser destacado.

A Figura 26 representa um exemplar de inclusdo do tipo globular, observado na
Amostra B através do microscopio optico utilizado no estudo.

Na Figura 26 temos um exemplar de inclusdo globular na Amostra B, onde por meio
da comparagdo com a Figura de referéncia, nota-se que esse exemplar é mais arredondado e
uniforme do que o duplex apresentado na Figura 21, a qual inicialmente gerou duvida sobre a
sua classificagdo. A particula globular em questdo mede 3,04um e ¢ uniforme em sua cor,
indicando ser um possivel espinélio resultante da reagdo da parede do refratario com o aluminio

presente no aco liquido, reacdo esta que ¢ comum e muito provavel de ter ocorrido.
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Figura 26 — Exemplar de inclus@o globular na Amostra B, observado

através do microscopio optico.

Fonte: Produzido pelo autor.

A Figura 27 representa um exemplar de inclusdo do tipo sulfeto, observado na
Amostra B, através do microscopio optico utilizado no estudo. Sendo este, classificado na

medida das possibilidades conforme determinado pela metodologia Yawata.

Figura 27 — Exemplar de sulfeto na Amostra B, observado através do

microscopio optico.

Fonte: Produzido pelo autor.
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O exemplar da Figura 27, o qual apresenta morfologia alongada concebida quando
em solugdo liquida, e por conta da tensdo superficial entre as interfaces matriz-sulfeto, sua
morfologia tende a ser alongada, pois atua como um retardante do crescimento dos grao da
matriz metélica o que termina por favorecer a usinabilidade do material. Tais caracteristicas e
semelhanca com o disposto na literatura, essa particula pode ser classificada como inclusdo do
tipo sulfeto.

A Figura 28 apresenta uma particula grande observada na matriz da Amostra B.

Figura 28 — Exemplar de duplex categorizada como "Outros"de tamanho entre 20 a

40pm.

R (Fiji Is Just) Image) = 0
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[ Amostra_6_outros gri x=120.26 (910), y=109.43 (828), angle=-94.30, length=33.46
270.53x203.00 mu (2047x75356) RGE, 72NE

Stk

wlols]a| |>

s} X

Fonte: Produzido pelo autor.

A particula apresentada na Figura 28, ¢ caracterizada como inclusao do tipo duplex
com suas extremidades apresentando deformagdo, sendo assim, um indicativo de solidificacao
turbolenta. Sua maior medida aferida ¢ de 33,46um, conforme indicado na prépria janela do
Imagel presente na figura.

Particulas de sulfeto, semelhantes ao exemplar da Figura 27, e os duplex, tal como
o exemplo da Figura 28, sdo agrupadas na tabela de resultados na linha de descri¢ao "Outros",

conforme rege a referéncia, juntamente com as demais ja citadas no Capitulo 4.
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As contagens para cada categoria de inclusdes na Amostra B estdo apresentadas na
Tabela, 7, para o microscopio Optico, e na Tabela 8, para os resultados do ASCAT. Assim como
para a Amostra A, a Amostra B apresentou maior contagens de inclusdes do tipo alumina em
relacdo aos demais tipos mapeados em virtude de serem agos acalmados ao Al, com adi¢ao
total igual a 1,99kg/t.aco durante a corrida, também conforme dados fornecidos pela equipe da
siderurgica. O mesmo padrao de fina dispersao das inclusdes e a baixa presenga de particulas

maiores do que 10um foi observado.

Tabela 7 — Resultados da Amostra B pela metodologia Yawata. Em uma area de

78,54 mm2.
Tamanho (um)
Tipo 5210 | 10220 | 20240 | 402100 | 100a >400
400
Alumina 69 58 4 - - -
Al203 6 - - - - -
Cluster - - - - - -
MnS
Globular 3 - - - - -
Outras 8 17 2 - - -

Fonte: Produzido pelo autor.

Tabela 8 — Resultados da Amostra B pelo ASCAT em uma area de 82,57 mm2, sendo

a mesma face retrabalhada.

Tamanho (um)
Tipo 5a10 | 10220 | 20240 | 402100 | 100a >400
400
Alumina 104 12 - - - _
ARO3 | - - _ ] ) _
Cluster - - - - - -
MnS
Globular - - - - _ -
Qutras 19 2 - - - _

Fonte: Produzido pelo autor.

Embora sejam as mesmas faces analisadas pelas duas metodologias, a justificativa
para a presen¢a de uma maior quantidade de inclusdes entre 10 e 20um na analise da Tabela 7
em relacdo ao apresentado na Tabela 8 ¢ a necessidade de lixar e polir novamente a amostra, que
resulta em algumas divergéncias nas contagens, pois estamos expondo uma nova area do
material que pode conter um teor maior ou menor de limpidez. Mas a proporcao principal de

contagens de alumina € possivel observar que se mantém.
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Os resultados obtidos para a amostra em questao encontram-se resumidos no grafico
da Figura 29, onde em um intervalo de 5 a 10um foram evidenciadas 86 particulas para a
Metodologia Yawata modificada e 123 particulas para o ASCAT, além de 75 evidenciagdes
contra 14 contagens para o intervalo de 10 a 20um, comprovando a divergéncia em virtude do
re-trabalho da amostra, bem como apresentando uma eficiéncia aceitavel da nova metodologia
em fung¢do da alta precisdo do ASCAT.

Ademais, nos exemplares destacados para ambas as amostras € possivel observar a
aplicacdo pratica da comparacdo de geometrias caracteristicas das inclusdes mapeadas com a
composi¢io quimica das mesmas, conforme determinado pela Metodologia Yawata. E possivel
notar também que em um quadrante de aumento de 500x quase ndo se observam clusters ou
inclusdes maiores do que Sum, padrdo este que se mantém ao longo das amostras indicando
elevada eficiéncia de controle inclusionario do processo na estacdo RH do refino secundario do

aco bem como excelente nivel de fluidez no distribuidor do lingotamento continuo.

Figura 29 — Resumo comparativo dos resultados obtidos para a amostra B.

Yawata Modificada vs ASCAT
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Fonte: Produzido pelo autor.

Pode parecer contraditdrio ter o interesse em remover aluminio e as inclusdes a base
dele no banho metalico, e a0 mesmo tempo adicionar Al para realizar a desoxidacdo. Mas ¢

importante salientar que em casos como este os beneficios de acalmar um ago ao Al e seguir
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com o refino em um processo altamente eficiente, resulta numa combinacao de fatores que
permite reduzir o tempo de tratamento e garantir um ajuste fino da composigao, gerando o nivel
de qualidade e exceléncia visto nas imagens destacadas neste Capitulo.

Por fim, ao aplicar a metodologia notou-se que o tempo de execucdo das etapas para
cada amostra no presente estudo foi elevado em vista de translados entre os laboratdrios
parceiros e a logistica natural do uso compartilhado de patrimonio publico. Em média 4,5 horas
por amostra € um tempo promissor que pode ser melhorado realizando todas as etapas no mesmo
local e com o preparo de amostras em bateladas, usando acessorios que permitam tal capacidade

na politriz, principalmente.
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6 CONCLUSAO

Pode-se concluir que:

a) Foi desenvolvida uma metodologia de baixo custo por meio da utilizagdo de um
software gratuito ImagelJ, para realizar analise de inclusdes ndo metalicas em agos
Ultra Baixo Carbono com base na metodologia Yawata modificada;

b) A utilizagdo do Imagel] para analise de inclusdes nao metalicas otimiza o
processo, pois permite medi¢des mais precisas, dispensando o uso do reticulado

tradicional da metodologia Yawata e facilitando a analise.
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7 TRABALHOS FUTUROS
Como sugestdo para trabalhos futuros, destaca-se as principais linhas que agregarao

a presente pesquisa.

7.1 Trabalho 1

Explorando os Macros do ImageJ, ha um grande potencial de melhoria ao se fazer
uso dos macros existentes ou a serem desenvolvidos pelo operador/comunidade usuéria do
ImagelJ, que promete maiores facilidades e automagdes para reduzir ainda mais o tempo de cada
analise e aumentando a confiabilidade da metodologia sem necessitar de um equipamento de

ponta como 0 MEV modificado com ASCAT.

7.2 Trabalho 2

Diversificando com Analises Estatisticas Aumentar o nimero de amostras, de modo

a obter dados estatisticos que enriquecerao o presente estudo.

7.3 Trabalho 3

Expandindo para Outros Tipos de Aco Como o foco do trabalho foi em agos Ultra
Baixo Carbono, sugere-se aplicar a metodologia desenvolvida em outros tipos de ago, além de

agrupar as sugestdes anteriores a essa tentativa.
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