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Abstract

The structure of hot rolled strip from grain oriented silicon steel with Cu content of
0,44 % is analysed in this paper. The results are confronted with conventional grain oriented
with Cu content of 0,03 %. No significant influence of the higher Cu content on refining the
ferrite grain was proved by light microscopy. TEM and EDX analyses proved that in samples
with higher Mn and Cu contents globular particles on the basis of Mn and Cu sulphides were
present, in samples with lower Mn and Cu contents mainly globular particles on the basis of Cu
sulphide were present and they were evenly distributed in the size of up to 80 nm. TiN and AIN
particles have different morphology and size, in the chemical conception with high Cu content
cubical morphology and the size of 100 to 400 nm; in conventional grain oriented silicon steel
globular morphology and the size of up to 450 nm. The presence of structural free cementite was
observed in all the samples. The evaluations of light and electron microscopy are completed
with the characteristics of R,0,2 and R, and with the characteristics of Agy. The higher content
of Cu does not influence Elongation degressively, some problems could be caused by the
segregational processes of Cu because of its lower solubility in ferrite.

Key words: grain oriented silicon steel, core loss, hot rolling, structure, precipitation,
mechanical properties

Abstrakt

V prispevku je analyzovana S$truktira teplého pasu z transformatorovej ocele
s obsahom Cu 0,44 %. Vysledky st konfrontované s konvencnou trafoocelou s obsahom Cu
0,03 %. Svetelnou mikroskopiou nebol dokdzany vyrazny vplyv zvySeného obsahu Cu na
zjemnenie feritického zrna. TEM a EDX analyzy ukazali, Ze vo vzorkach s vy$§im obsahom Mn
a Cu su pritomné globularne ¢astice na baze sulfidov Mn a sulfidov Cu, vo vzorkach s nizS§im
obsahom Mn aCu su pritomné globuldrne castice prevazne na baze sulfidov Cu, ato
rovnomerne distribuované o velkosti do 80 nm. TiN a AIN castice maju rozdielnu morfologiu
a vel'kost’, u chemickej koncepcie s vysokym obsahom Cu kubick(t morfologiu a velkost’ 100 az
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400 nm, u konvencnej trafoocele globularnu morfologiu a velkost’ do 450 nm. Vo vSetkych
vzorkach bola zachytend pritomnost’ Strukturdlne volného cementitu. Hodnotenia svetelnej
a elektronovej mikroskopie st doplnené o charakteristiky R,0,2 a R, a o charakteristiku Asg.
ZvySeny obsah medi neposobi degradaéne na taznost’, urCité problémy by mohli spdsobovat’
segregacné procesy Cu z titulu jej znizenej rozpustnosti vo ferite.

1. Uvod

Kremikové elektroocele s Cu ako legujucim prvkom predstavuju jeden z najnovsich
pristupov vo vyrobe tohto sortimentu. Pri vyrobe orientovanych pasov sa Castice na baze Cu
vyuzivaji v procese inhibicie pri vysokoteplotnom zihani, pri vyrobe neorientovanych pasov sa
zase vyuziva ich speviovaci ucinok za uéelom zvySenia medze sklzu, atym zlepSenia
strihatel'nosti. Valcovanie pasov za tepla je ta cast’ vyrobného procesu kde sa vytvaraju
»genetické predpoklady pre buduci vyvoj ostrej Gossovej textiry pri sekundarnej
rekryStalizécii. Postupy tvarnenia a tepelného spracovania klasickych sulfidickych a nitridickych
variant transformatorovych oceli st dnes uz podrobne rozpracované a popisané v pomerne
velkom mnozstve odbornej literatary [1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10].Ovela skromnejsie su
vyskumne poznatky o ,,netradi¢nych® chemickych koncepciach transformatorovych oceli. Bol
popisany napr. efekt antiménu na zniZzenie mernych strat elektrickej energie v orientovanych
transformatorovych pasoch, alebo vplyv cinu, ktory je mozné vyuZzit' na selektivny rast zin
cestou jeho regulovaného povrchového vyluCovania, ¢im je mozné riadit’ textirovanost’ plechu,
a to s priaznivym efektom na jeho finalne elektromagnetické charakteristiky [1, 11, 12].

Pre tvorbu Struktury, textury, fyzikalnych a elektrickych vlastnosti kremikovych
orientovanych oceli je vyznamny inhibi¢ny systém, pricom jednotlivé typy inhibitorov sa
vyuzivaji v procese sekundarnej rekrystalizacie s cielom uprednostnit’ rozvoj zin s Gossovou
orientaciou {110} <001>. Inhibitormi rastu zin s AIN, MnS, Mn+Sb, B+S+N, Cu,S a e—Cu,
jednotlivo, alebo v kombinacii s MnS [13]. Podla [14, 15] obsah Cu v orientovanej
elektrotechnickej oceli vyznamne vplyva na vyluCovanie nitridov a sulfidov. Vylucenie
med’natych Castic v intervale tepldt pred teplotnym intervalom vylacovania AIN zefektiviiuje
brzdenie feritickych zin cestou zvyhodnovania rastu zfn s Gossovou orientaciou. Podl'a [16] Cu
faza sa vylucuje v teplotnej oblasti 550 — 650°C, ¢o odpoveda priblizne pociatku a koncu
primarnej rekrystalizdcie. V teplotnej oblasti 700 — 800°C sa Cu fdza rozpusta a zacina
precipitovat’ AIN. S rastom obsahu Cu sa zvySuje hustota AIN precipitatov. Pocas valcovania za
tepla Cu potlaéa fazovu transformaciu, o spésobuje zjemnenie feritického zrna.

V tab. 1 [17] je porovnanie hodnot wattovych strat dosahovanych u orientovanych
pasov z konvenénych transformatorovych oceli s obsahom Cu na tGrovni stotin percenta
a orientovanych pasov z transformatorovych oceli s obsahom Cu na trovni 0,4 — 0,5 %.
Ovplyvnenie mernych strat elektrickej energiec mozno dat’ do stvisu s vplyvom Cu na velkost
feritického zrna v kombinacii s interakciou vylucovania precipitatov na baze Cu a Al.

Ciel'om nasej prace bolo analyzovat’ Struktaru teplého pasu z transformatorovej ocele
s vysokym obsahom Cu ( 0,44 % ) pomocou svetelnej a elektronovej mikroskopie, pricom
dosiahnuté vysledky sme konfrontovali s konvenc¢nou trafoocelou s obsahom Cu 0,03 %,
vyrabanou v koincidenénych podmienkach tvarnenia. Vzhl'adom na vysoky obsah Cu v oceli bol
Studovany jej vplyv na pevnostné charakteristiky a taznost’ Agy materidlu po valcovani za tepla.
V sucasnosti existuju v U.S. Steel, KoSice ur€ité problémy s krehkostou v procese morenia
teplych pasov s vysokym obsahom Cu, pri¢om tito problematika bude predmetom dalSicho
vyskumu. Jednou zrozhodujucich podmienok pre dosiahnutie vysokej dokonalosti Gossovej
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orientacie po sekundéarnej rekrystalizacii je rovnomerne vylicenie jemnych precipitatov
modifikacnych prvkov vo ferite v priebehu spracovania pasu do pociatku sekundarnej
precipitacie.

Table 1 Equivalent qualities of major international standarts for grain oriented silicon steels [17]

MAXIMUM CORE LOSS @ 17 KG (1.7 T) W/kg50 Hz
Tk | Specification 1.00 ’ 11 ’ 11 12 126 | 13 | 133 ’ 139 ‘ 14 15
JIS
C 2553- 1986 30P110 30P120 30G130 30G140 30G150
NIPPON 30ZH100 | 30ZH105 30ZH110 30Z120 30Z130 | | |
30RGH120
KAWASAKI 30RGH105 30RGH110 30RG120 30RG130 30RG140
AISI M-5
ASTM
(A 725) 30HO083
0,30
mm DIN 46400 VM 9730
ACESITA E005 |
AST M5S30%*+ MST30
GOST 3407 | 3406 | 3405
POLISH ET 51 -30
EBG ORSI1091 | ORSI 097
iented Ao_rlenled
orien silicon steel
5|!|cor1' steel with lowof
with high of Cu content
Cu content

2. Experiment

Pre experimentalne $tidium boli pouzité vzorky z teplych pasov (produkcia: U.S.
Steel, Kosice) o hribke 2,5 a 2,2 mm, valcované beznymi postupmi pre transformatorové ocele.
Boli uvazované dve chemické koncepcie, uvedené vtab. 2. Vzorky pre mikrostrukturne
pozorovania boli pripravené klasickym spdsobom. Dokumentacia sa uskuto¢nila optickym
mikroskopom LEITZ. Pre stidium precipitatov bol pouzity transmisny elektronovy mikroskop
JEOL JEM 2000 FX pri urychl'ovacom napéti 200 kV. Pre pozorovanie sa pouzila technika
extrakénych uhlikovych replik. Castice sa identifikovali EDX analyzou ( EDX analyzator LINK
860 ). SkusSobne vzorky pre staticki skusku v tahu boli vyhotovené podla STN 42 0321.
Skusky sa uskutoénili v U.S. Steel, KoSice — LABORTEST, s.r.o. na skiiSobnom zariadeni
ZWICK 050 v sulade s STN EN 10 002.

Table 2 Chemical composition of grain oriented silicon steels [weight %]

Content . .
of Cu C Mn Si Cu Al N, Ti S

0,44 0,045 0,2 3,2 0,44 0,015 0,006 0,004 0,011

0,03 0,047 0,13 3,14 0,03 0,009 0,007 0,004 0,011

3. Vysledky a diskusia

Vysledky mikrostrukturnej analyzy st prezentované na obr. 1 a na obr. 2. Teply pas
z orientovanej kremikovej ocele s obsahom Cu 0,44 % ma heterogénnu feriticko — perliticko —
cementiticki mikro$truktaru s perlitom vylu¢enym v riadkoch kopirujucich smer valcovania.
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Po priereze pasu je mozné pozorovat tri zony. Prva zdna je tvorena feritickymi
zrnami, ktoré siahaju do hibky priblizne 130 mikrometrov. Druha zéna je zmie$ana — tvoria ju
rekrystalizované feritické zrna a zrna elongované do smeru valcovania, a tato Struktirna oblast’
je velka asi 780 mikrometrov. Tretia zona vel'kosti cca 350 mikrometrov je tvorena dlhymi, do
smeru valcovania plechu elongovanymi zrnami. Z porovnania snimok zo svetelnej mikroskopie
vyplyva, ze obidve chemické koncepcie transformatorovej ocele vykazuji takmer zhodny
Strukturny charakter. Nie je badat’ rozdiel vo velkosti feritického zrna a pripadna odli§nost’
hrabok jednotlivych zon po priereze teplého pasu stvisi pravdepodobne s uréitymi diferenciami
v tepelne — deformacnom rezime valcovania.

Fig.1 Microstructure of grain oriented silicon steel Fig.2 Microstructure of grain oriented silicon steel
(Cu content of 0,44%) after hot rolled strip (Cu content of 0,03%) after hot rolled strip
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Vysledky TEM a EDX analyzy st prezentované na obr.3 a na obr.4.
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Fig.3 Micrograph of extraction carbon replica removed from material with Cu content of 0,44%

Z extrakénej uhlikovej repliky vzorky reprezentujiicej teply pas s vysokym obsahom
Cu ( 0,44 % ) vidno pritomnost’ ¢astic dvojakej povahy a morfoldgie. Obr. 3a., dokumentuje
pritomnost’ TiN a AIN a Strukturdlne vol'ny cementit. AIN a TiN maji po valcovani pasu za
tepla kubicki morfoldgiu, velkost’ tychto Castic je od 100 do 400 nm. Extrakcia Castic na obr.
3b., potvrdzuje pritomnost Gastic inej podstaty, ktoré si rovnomerne rozptylené. Castice su
globularne o velkosti do 80 nm. Z EDX analyzy na obr. 3c., vyplyva, Ze sa jedna o precipitaty
na baze sulfidov Cu a Mn.
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Na obr.4a., b., c., si dokumentované vysledky z teplého pasu s nizkym obsahom Cu
(0,03 % ).
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c) EDX analysis

Fig.4 Micrograph of extraction carbon replica removed from material with Cu content of 0,03%

Podobne, ako v predchadzajucom pripade, bola zachytena pritomnost’ Castic dvojakej
povahy. Obr.4a., poukazuje na pritomnost’ TiN a AIN a §trukturalne volného cementitu. Castice
st globularne o velkosti do 450 nm. Castice inej podstaty (obr. 4b.) st rovnomerne rozptylené,
globularne, o velkosti do 80 nm. Na zaklade EDX analyzy individualnych castic zachytenych
v replikdich mozno konStatovat, ze su to precipitaty sulfidov Cu. U obidvoch chemickych
koncepcii transformatorovych pasov po valcovani za tepla boli identifikované Castice TiN.
Nitridy titanu nie si v tomto type oceli ziadtice. Podl'a [18] brzdia rekrystalizaciu a podporuju
tvorbu oktaedrickych orientécii, ktoré nie si z hl'adiska procesu magnetizacie vhodné. Podla
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[13] precipitaty typu AIN a TiN kubickej a globularnej morfoldgie su najviac zastipené
v teplom pase, vo findlnom stave ( z hl'adiska vyrobného procesu orientovanych oceli ) bol
pozorovany pokles tychto Castic. Med’naté Castice pozorované v nami skimanych vzorkach,
vylucené v globularnej forme o velkosti do 80 nm, majii max. rozmer vacsi, ako uvadza lit. [19],
v ktorej je popisana precipitacia Castic na baze Cu o velkosti 10 az 50 nm. Z rozdielu pikov
intenzit mozno konstatovat, ze EDX zdznam extrahovanych castic ndm potvrdzuje zvySeny
obsah Cu a Mn vo vzorke reprezentujucej teply pas s obsahom Cu 0,44 %.

R;0,2, Ry, a Agy dosiahnuté u oboch chemickych koncepcii trafooceli po ich valcovani
za tepla su uvedené v tab.3. Vyssie pevnostné vlastnosti materialu s Cu ako legujucim prvkom
st dosledkom vyssich koncentracii aj dalsich chemickych prvkov, pritomnych v tejto oceli.
Rozdiely v pevnostnych charakteristikich oboch chemickych koncepcii predstavuju u R,0,2 54
MPa auR, 31 MPa. Taznost Ag, po valcovani pasu za tepla sa u trafoocele s vysokym
obsahom Cu dosiahla na trovni 26 % au konvencnej trafoocele s nizkym obsahom Cu bola
hodnota t'aznosti 26,9 %.

Table 3 Basic mechanical properties of grain oriented silicon steels after hot rolled strips

Content of Cu [weight %] Ry 0,2 [MPa] Rm [MPa] Asgo [%06]
0,44 520 622 26
0,03 466 591 26,9

Zvyseny obsah Cu ( max. koncentracie Cu v uhlikovych oceliach su 0,20 az 0,30 % )
v skumanej transformatorovej oceli teda nepdsobi degradacne na charakteristiku Aggy, na druhej
strane vSak existuju v sti€asnosti ur¢ité problémy pri moreni teplych pasov z tychto akosti. Méze
to suvisiet’ s obmedzenou rozpustnostou Cu vo ferite a jej segregaciou na povrchu ocele, resp.
v okovinach.  Tato otdzka ostava zatial otvorena. Z hladiska celkovej technologickej
tvarnitel'nosti sa nepredpoklada vyraznejsie negativne pdsobenie vysokého obsahu Cu v procese
valcovania teplych pasov, nakol’ko ocele s obsahom Si nad 3 % st prevazne feritické a maju
v teplotnej oblasti nad 1000°C relativne vysoku plasticnost. Podl’a [20] je v oblasti teplot 900 az
1200°C deformacény odpor transformatorovej ocele podstatne niz$i nez nizkouhlikovej ocele,
priCom umerne s vyskytom feritu sa deformac¢ny odpor znizuje. Vedla obsahu Si st vSak
rozhodujtice pre tvorbu Struktury transformatorovej ocele aj C, Mn, Ni, N, Al, hlavne ale prvky,
ktoré podporuju stabilitu austenitu. Z tohto pohl'adu bude zrejme vyznamna aj Cu, nakol'ko tato
v systéme Fe — Cu rozsiruje austenitickt oblast. Vhodny Struktirny stav, a teda aj vyhovujica
tvarnitel'nost’ skimanej ocele za tepla sa musi zabezpeCovat’ pravou, predovsetkym, obsahov Si
aC, ale aj dalsimi prvkami, diskutovanymi vysSie, ako aj teplotnym rezimom valcovania.
Tvéarnitel'nost’ Studovanych oceli mdéze ovplyviiovat’ tiez Strukturalne vol'ny cementit.

Zaver
1. Mikroskopicka analyza potvrdila trojzénovu skladbu teplych pasov z
transformatorovych oceli, ato uobidvoch Studovanych chemickych koncepcii.
Zjemiujuci uc¢inok Cu na feritické zrno sa u chemickej koncepcie s vysokym obsahom
Cu jednoznacne nepotvrdil.
2. Vysledky TEM a EDX analyzy poukazuji na rozdielne morfologie a velkost TiN
a AIN castic vteplom pase, ato vzhladom na rozdielne chemické koncepcie
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transformatorovych oceli. Precipitaty na baze sulfidov Cu vo vzorkach s obsahom Cu
0,03 % a precipitaty na baze sulfidov Cu a Mn vo vzorkach s obsahom Cu 0,44 % st
globularne, rovnomerne rozptylené a dosahuju vel’kost’ do 80 nm.

3. Transformatorova ocel’ s obsahom Cu 0,44 % vykazuje po valcovani za tepla vysSie
hodnoty medze sklzu a medze pevnosti, oproti akosti s obsahom Cu 0,03 %, taznost’ je
u obidvoch chemickych koncepcii takmer na rovnakej Grovni.

4. 'V stcasnosti existuju v podmienkach U.S. Steel, KoSice urcité problémy s krehkostou
v procese morenia teplych pasov akosti s vy$$imi obsahmi Cu, ¢o bude predmetom
d’alsieho vyskumného zaujmu.
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