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Rast rekristaliziranih zrn v zlitini Zeleza in silicija
mikrolegirani s selenom in kositrom

Recrystallized Grain Growth in Iron and Silicon Alloy, Microalloyed
with Selenium and Tin

B. Drofenik, Zelezarna Ravne, Ravne na Koroskem
ir

F. Vodopivec, M. Jenko, /nstitut za kovinske materiale in tehnologije, Lepi pot 11, Ljubljana

Od neorientiranih elektro plocevin zahtevamo optimalne magnetne lastnosti, predvsem nizke vatne
izgube. Te so oavisne od koliéine silicija (od 0.8 do 2.6% Si) in velikosti zm. Vatne izgube z
narascajoco velikostjo zrn padajo. Raziskali smo vpliv povrsinsko aktivnih elementov selena in
kositra na kinetiko rasti rekristaliziranih zrn.

Za raziskavo smo uporabili trakove neorientirane elektro ploéevine izdelane na Institutu za kovinske
materiale in tehnologije. 1z enakih surovin sta bili izdelani dve jekli, prvo je vsebovalo mikrolegirni
dodatek selena, drugo pa kositra. Primerjalno jeklo je imelo podobno kemi¢no sestavo.

Vzorce zlitin smo Zarili v svin¢evi kopeli pri razlicnih ¢asih in temperaturah, da bi ugotovili vpliv
temperature, ¢asa in mikrolegirnifh dodatkov na kinetiko rasti rekristaliziranih zrn.

For nonoriented electrical sheets the optimal magnetic properties, particularly core losses are
required. They depend upon the silicon content (from 0.8 to 2.6% Si) and grain size. With the
increasing grains size, core losses decrease. In this paper the influence of surface active elements
selenium and Tin on the kinetics of recrystallized grain growth was investigated.

For the investigation, strips of nonoriented electrical sheets manufactured at Institute of Metals and
Technologies were used. From the same raw materials two steels were produced, one microalloyed

with selenium and other with Tin, while a comparing steel had similar chemical composition.
The samples were heated in lead-bath at different temperatures for different length to find the
influence of time, temperature and microalloying additions on kinetics of recrystallized grain growth.

I Uvod

Jekla 7z okoli 0.8-2.6% Si so namenjena za izdelavo elek-
tro plodevine, Ki se vgrajuje Kot glavni material v razlicne
naprave: motorje, generatorje, transformatorje (1). Elek
tro plo¢evino izdelujejo v Zelezami Jesenice s kontinuimim
ulivanjem jekla v brame ter dalje 2 vro¢im in hladnim val-
janjem le-teh v trak (2-6).

0Od dinamo jekel zahtevamo dobre magnetne lastnosti,
predvsem nizke vatne izgube. Te so med drugim odvisne od
koli¢ine silicija, od Cistosti jekla ter od velikosti zm (7-12).
Vatne izgube so odvisne od velikosti zm in namen dela je bil
raziskati vpliv mikrolegiranih dodatkov Se in Sn na kinetiko
rekristalizacije in rasti rekristaliziranih zrn v temperaturnem
obmodju od 675 do 825°C. Pricakovali smo vpliv teh dveh
clementov, Ker sta tako selen Kot Kositer povrsinsko ak-
tivna elementa, Ki segregirata po mejah Kristalnih zm in
na povriino plodevine pri Zarjenju za rekristalizacijo in ra-
roghicenje.

2 Eksperimentalno delo

Analize in preiskave smo izvrsili na trakovih iz elektro
plo¢evine izdelane na InStitutu za Kovinske materiale in
tehnologije v indukcijski peci. Iz enakih surovin sta bili
izdelani dve jekli, prvo je vsebovalo 0.040% mikrolegimega

dodatka selena, drugo 0.044% Kositra ter primerjalno jeklo,
ki je bilo brez teh dveh elementov.

Vzorce, ki so bili izrezani iz hladno valjanih trakov,
smo Zarili v svincevi kopeli pri razli¢nih ¢asih 0.5 do 60
minut in temperaturah (675-825°C). Nato smo izdelali met-
alografske obruse, na Katerith smo dolodili velikost zm po
metodi merjenja povpredne povrsine zrn, izmerili trdoto po
Vickersu ter ugotovili stopnjo razogljicenja.

3 Rezultati in diskusija

3.1 Vpliv temperature in trajanja Zarjenja na trdoto

Na sliki 1 in 2 je prikazana odvisnost med trajanjem Zarjenja
in trdoto za jekli s selenom in kositrom.

V jeklu s selenom se zniZa trdota na konstantno vred-
nost pri niZjih temperaturah po priblizno 3 minutah, v jeklu
s kositrom po 5 minutah, kar kaZc na pocasnejSi proces
poprave ali reknstalizacije v jeklu s kositrom. Pri vigjih
temperaturah je trdota jekla visja, kar je posledica raztapl-
janja cementita pri Zarjenju in premene avstenita v marten-
zit pri ohlajanju, ki je izredno hitro, ker imamo tanko
plocevino.
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Slika 1. Odvisnost med tranjanjem Zarenja in trdoto pn temperaturah
675, 700, 725, 750°C za jeklo mikrolegirano s selenom.

Figure 1. Relationship between the hardness and the time of heating at
the temperatures 675, 700, 725 and 750°C for selenium microalloyed
steel.
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Slika 2. Odvisnost med trajanjem Zargenja in trdoto pri temperaturah
675, 700, 725, 750°C za jeklo mikrolegirano s Kositrom.

Figure 2. Relationship between the hardness and the heating time al
the temperatures: 675, 700, 725 and 750°C for Tin microalloyed steel.

3.2 Kinetika razogljicenja

Hitrost rasti rekristaliziranih zrn je odvisna tudi od kolidine
ogljika, ki je v trdni raztopini.

Na slikah 3 in 4 je prikazana vsebnost ogljika po ra-
zli¢nih asih Zarjenja za jekla legirana s selenom in kKositrom
ter za primerjalno jeklo.

Pri temperaturi 675°C razoglji¢enja prakticno ni, pojavi
se pri 750°C in ved in tudi t je poéasno. Kondna stopnja
razogljiCenja po 60 minutnem Zarjenju pri 825°C je pri vsch
treh jeklih podobna, le da je kinetika procesa pri jeklih s se-
lenom in kositrom poc¢asnej3a. NajverjetnejSa razlaga je, da
selen in kositer zvisujeta aktivnost ogljika v feritu, Zaradi
povecane aktivnosti je zmanjSana Koncentracija ogljika v
trdni raztopini in manjsi je gradient Koncentracije iz notran-
josti proti povrSini, kar pomeni manjsi tok atomov ogljika
na povrsinoe plo¢evine in potasnejsSe razogljicenje.
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Slika 3. Vscbnost ogljika v odvisnosti od trajanja Zarjenja pn tem-
peraturah 675, 750, 775 in 825°C v jeklu z dodatkom selena. Vnsana
Je wdi knvulja mzogljicenja za pnmerjalno jeklo brez mikrolegiranih
dodatkov.

Figure 3. Carbon content in dependence of the heating time at the
temperatures: 675, 750, 775 and 825°C for selenium microalloyed
steel. Decarburation curve for companng steel is also given in the
diagram,
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Shika 4. Vsebnost ogljika v odvisnost od trajanja Zarjenja pn temper-
aturah 675, 750, 775 in 825°C v jeklu z dodatkom kositra. Vrisana je
tudi knvulja razogljicenja za pnmerjalno jeklo brez dodatka kositra
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Figure 4. Carbon content in heating ime dependence at temperatures:
675, 750, 775 and 825°C for Tin microalloyed steel. The decarburation
curve for companng steel is also given.

3.3 Kinetika rasti rekristaliziranih zrn

Na sliki 5 in 6 je prikazana odvisnost med trajanjem Zarjenja
in velikostjo zm za jekli s selenom in Kositrom v seni-
paraboli¢nih koordinatah.

Pri jeklu z dodatkom selena vidimo, da se krivulje nad
750°C lomijo. Kinetiko rasti rekristaliziranih zrn opisujeta
dve paraboli z obliko enacbe: Vz = Ay + K te'/? Kjer je
Ky konstanta, K, pa paraboli¢na kKonstanta rasti. Vrednosti
K,y in K, se po prelomu spremenita, hitrost rasti se zveca
pri 750°6. pri vseh ostalih temperaturah pa se zmanjsa. Pn
jeklu s kositrom imamo enakomemno parabolicno rast zm v
vsem ¢asu Zarjenja do temperature 725°C. Pri dveh najvisjih
temperaturah se paraboli prelomita in rast zrm se mocno
pospedi. Toéne razlage za naglo rast Se nimamo, verjetno je
zaradi razogljiCenja ali zaradi interkristalnih izcejanj Kositra.
Ko smo primerjali obe mikrolegirani jekh s primerjalnim
jeklom, smo opazili, da so pri ¢enakih emperaturah in Casih
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Slika 5. Odvisnost med velikostyo zm in trajanjem Zarjenja v semi-

parabolidnih koordinatah 2a jeklo mikrolegirano s selenom.

Figure 5. Relationship between the gram size and the heating time in
semiparabolic co-ordinates for selenium microalloyed steel
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Slika 6. Odvisnost med velikostjo zm in trajanjem Zarjenja v semi-
paraboli¢nih koordinatah za jeklo mikrolegirano s kositrom,

Figure 6. Relationship between the grain size and the heating time in
semiparabalic co-ordinates for Tin microalloyed steel,

Zarjenja reknstalizirana zma v jeklih s selenom ali kositrom
manjSa kot v primerjalnem jeklu. To kaZe, da sta selen in
kositer inhibitorja za rast rekristaliziranih zm, dokler se ne
sproZi proces pospedene rasti, kot je to vidno v jeklu s
kositrom pri najvisjih temperaturah.

34 Aktivacijska energija rasti vekristaliziranih zrn

Na sliki 7 je prikazana odvisnost med reciprocno temper-
aturo in naravnim logaritmom konstante A, 4 in Ny p.

Pri tem predstavija K 4 nagib krivulj pri krajsih Casih
Zarjenja, I\, g pa pri daljSih ¢asih.

Aktivacijska energija procesa rasti rekristaliziranih zrn
je pri kratkih Casih Zarjenja prakti¢no enaka v obeh jeklih,
pri visjih temperaturah pa sta na voljo le dve tocki, tako da
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Slika 7. Odvisnost med reciprocno temperaturo v K in naravnim
logantmom vrednosti konstante Ky, 4 in Ky, .

Figure 7. Relationship between absolute temperature and the loga-
nthm of K, 4 and K5 constants,

iz vetjega naklona lahko le ocenimo, da je vedja aktivaci-
jska energija.

35 Mikrostruktura

V hladno deformiranem jeklu je mikrostruktura v jeklu s
sclenom (slika 8a), kot tudi v jeklu s Kositrom (8b) iz podol-
govatih zm ferita, razpotegnjenih v smen valjanja.

V jeklu s selenom so po 30 sekundah in tudi Se po 2
minutah Zarjenja pri 675°C majhna nerekristalizirana zma.
Zra, ki pa so Ze rekristalizirana, niso poligonalne oblike
(slika 9a).

Sele po 60 minutah Zarjenja opazimo enakomemna zma
normalne poligonalne oblike (slika 9b). Z rastjo tempera-
ture rekristalizacije se spreminja samo velikost zm, oblika
in enakomernost pa ostajata konstantni, prav tako ni opaz-
iti anormalne rasti tudi pri najvijih temperaturah 800 in
825°C (slika 9d).

V jeklu s kositrom je po 30 sekundah Zarjenja Se pre-
cejdnja kolicina nerekristalizirane kovine (slika 10a), ki jo
opazimo tudi Se po 5 minutah Zarjenja pri 675°C. Kositer
je mo¢nejSi inhibitor za rast zm Kot selen. 7 nara$¢anjem
temperature se povecujeta poprecna velikost in poligonal-
nost zr, pri najdaljsih Casih Zarjenja pri 800°C in 825°C
pa opazimo v mikrostrukturi Ze posamicna zclo velika zma,
znadilna za proces anormalne rasti (slika 10b).

4 Zakljutek

Vpliv temperature Zarjenja smo ugotavljali na vzorcih
Farjenih v temperaturnem obmo&ju od 675 do 825°C in
casih 30 sek do 60 minut. Ugotovili smo, da je pri
nizkih temperaturah v obeh jeklih rast rekristaliziranih zm
zelo potasna in da so zrma manjSa kot v primerjalnem
jeklu brez dodatkov. To kaZe, da sta selen in Kositer in-
hibitorja za rast rekristaliziranih zrn, dokler se ne sproZi
proces pospesene ali zmanjSane hitrosti rasti. Kot inhibitor
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Slika 8. a) Mikrostruktura neZarenega jekla mikrolegiranega s selenom, 200x. b) Mikrostruktura nearjenega pekla mikrolegiranega s kositrom,
200x .

Figure 8. a) Microstructure of cold rolled sheet micraalloyed with selenium, 200x. b) Microstructure of cold rolled sheet microalloyed with
tin, 200x.
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Slika 9. Mikrostruktura jekla mikrolegiranega s selenom. a) Zarjeno pri 675°C, 2 min, 200x: b) Zareno pr 675°C. 60 min. 200x : ¢) Zagjeno
pri 800°C, 60 min. 200 : d) Zarjeno pri 825°C, 60 min, 100x.

Figure 9. Microstructure of selenium microalloyed steel. a) heated 2 minutes at 675°C, 200 ; b) heated 60 minutes at 675°C, 2005 : ¢} heated
60 minutes at 300°C, 200 d) heated 60 minutes at 825°C, 100x.
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Slika 10, Mikrostruktura jekla mikrolegiranega s kositrom. a) Zarjeno
pre 675°C. 30 sek. 200; b) Zargeno pri 825°C. 60 min, 100x.

Figure 10, Microstructure of Tin microalloyed steel. a) heated 30
seconds at 675°C. 200 b) heated 60 minutes at 825°C, 100,

je bolj uCinkovit Kositer. Mehanizem inhibicijskega delo-
vanja lahko razloZimo z dvema hipotezama: oba elementa
zelo hitro tvorita v procesu Zarjenja interknstalne izeeje,
ki zavirajo migracijo mej, ali pa je vpliv obch clementov
vezan na daljsSo prisotnost vecje koli¢ine ogljika v jeklu med
Zarjenjenn,

Pri Zzarjenju pri visjih temperaturah se v jeklu s se-
lenom nadaljuje normalna rast reknstaliziranih zm vse do
najviSje temperature, ko je mikrostruktura sestavljena iz
enakomernih poligonalnith zm. V. jeklu s Kositrom pa
s¢ nam nad kriticno temperaturo 800°C po 60 minutnem
Zarjenju pojavi anormalna rast zm za Katero je znadilno, da
posamezna zma izredno hitro zrastejo ter dobimo mesanico
majhnih in velikih zm.

Pri zarjenju v svincevi kopeli je prislo do razogljicenja,
vendar je bilo razogljicenje premajhno, da bi sproZilo vses-
plosno in zelo hitro rast zin. To lahko razloZimo z dejstvom,
da sta selen in kositer elementa, ki zavirata raztapljanje ce-
mentita in s tem ustvarjata manjsi gradient iz notranjosti
proti povrSint plo¢evine, kar povzroda manjSi tok atomov
ogljika na povrsino vzorca in pocasnejie razogljicenje,

AKtvaciska energija procesa rasti rekristaliziranih zrn



