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Resumen Los aceros eléctricos con alto contenido en silicio (hasta 6,5 % Si) son dificiles de procesar
usando procedimientos convencionales: fenémenos de ordenamiento hacen que el material
sea muy fragil para ser laminado en frfo. El proceso de “inmersién en caliente y recocido de
difusién” es una vfa alternativa para obtener aceros de alto contenido en silicio (Si) vy,
eventualmente, también aluminio (Al), evitando los problemas durante la laminacién. Los
substratos con hasta 3,5 m-% de silicio se sumergen en un bafio hipereutéctico de Al-Si
para depositar en su superficie una capa rica en silicio. Un recocido posterior permite lograr
diferentes perfiles de concentracién de este dltimo como, por ejemplo, concentracién
homogénea de 6,5 % en todo el espesor o perfiles especificos con por ejemplo 6,5 % de Si
en la superficie y 3,5 % en el interior de la l4mina. En estos materiales se obtuvieron
excelentes valores, en cuanto a pérdidas eléctricas.

Aceros eléctricos. Aceros con 6,5 % Si. Recocido de difusién. Inmersién
en caliente.

Palabras clave

Magnetic and microstructural characteristics of high-Si electrical steels produced by hot dipping
and diffusion annealing

Abstract Electrical steels with high silicon content (up to 6.5 wt % Si) are difficult to process by
conventional metallurgical routes: ordering phenomena make the material too brittle to be
cold rolled. A hot dipping and diffusion annealing process appears to be an alternative
production route to obtain steel with a high silicon and aluminium content avoiding
rolling problems. Surface alloying with silicon (Si) and aluminium (Al) is achieved on a
conventional steel substrate by hot dipping in a hypereutectic Al-Si-bath followed by a
diffusion annealing treatment. The diffusion annealing allows the homogenization of the
composition obtaining a homogeneous concentration of 6.5 % Si over the thickness
depending on the temperature and annealing time necessary for the diffusion of the
elements present in the coating. Also, these elements can be distributed in a controlled
non-uniform way over the thickness of the sheet.

Keywords Electrical steels. 6.5 % Si steels. Hot dipping. Diffusion annealing.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones Fe-Si son muy usadas como mate-
riales magnéticos blandos, especialmente en moto-
res, generadores y transformadores. Aceros al sili-
cio, hasta 3,5 % Si, se utilizan ampliamente en
estos equipos, pero las éptimas condiciones, en tér-
minos de pérdidas eléctricas y generacién de ruido,
no se alcanzan atin en ese rango de composiciones.
Para aplicaciones eléctricas, las mejores propieda-
des se consiguen cuando se adiciona 6,5 % Si en el
acero: la resistencia eléctrica aumenta y por consi-

guiente disminuyen las pérdidas por Eddy-currents,
mientras que la magnetoestriccién se hace, practi-
camente, cero. Sin embargo, es bien conocido que
para contenidos en Si superiores a 4 %, las aleacio-
nes Fe-Si se hacen frdgiles, siendo practicamente
imposibles de procesar por técnicas convenciona-
les de laminacién. La presencia de una superestruc-
tura ordenada del tipo D03 (25 % atémico de Si)
es responsable de este comportamiento!!!,

El método de produccién de acero de alto sili-
cio por inmersién en un bafio liquido de Al-Si,
seguido por un recocido de difusién es un método
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alternativo, desarrollado en el Departamento al
que pertenecen los autores del presente trabajo,
para la obtencién de esta clase de acero, evitando
los problemas en la laminacién derivados de la fra-
gilidad del material. Una chapa de acero de bajo
contenido en silicio, todavia laminable hasta el es-
pesor final deseado, se sumerge en un bafio hipe-
reutéctico de una aleacién Al-Si. Al ser este bafio
hipereutéctico, durante la inmersién y formacién
de la capa de intermetalicos en la superficie del
acero, se depositan cristales primarios de silicio pu-
ro. Durante el recocido de difusién, éste se difunde
en la chapa de acero enriqueciéndola en Si hasta
la composicion deseada. Diferentes perfiles de con-
centracién en silicio son posibles, como por ejem-
plo, concentracién homogénea de 6,5 % en todo
el espesor o perfiles especificos con, por ejemplo,
6,5 % de Si en la supetficie y 3,5 % de Si en el in-
terior de la laminal*®!.

2. MATERIALES Y PROCEDIMENTO EXPERIMEN-
TAL

Se seleccionaron 7 substratos para la inmersién
con diferentes contenidos en silicio: 0,3, 1,3, 1,9,
2,4,3,2,3,3y 3,8 % Si. De esta manera, se estudié
el efecto del contenido inicial del silicio en la for-
macién de las capas de intermetdlicos durante la
inmersién. Los experimentos se realizaron en un si-
mulador comercial para el estudio de recubrimien-
tos en continuo por inmersién en calientel.. Las
muestras de dimensiones 200 X 110 mm se preca-
lentaron en el horno de infrarrojos del equipo has-
ta 850 °C, durante 60 s y bajo atmésfera reductora
de N, + 5 % H,. Las inmersiones se realizaron
en un bafio Al-26 % Si a 800 °C, durante 5, 20 6
100 s. Después de la inmersién las muestras se en-
friaron répidamente en nitrégeno ¢ lentamente
(20 °C/min) en el horno de infrarrojos. El recocido
de difusién se llevé a cabo fuera del simulador, en
tubos de cuarzo al vacio a temperaturas de 1.000,
1.110 y 1.250 °C durante 15, 20, 30 y 40 min.

3. RESULTADOS

3.1. Caracteristicas del recubrimiento deposita-
do después de la inmersion

Durante la inmersién del substrato en el bafio se
forman diferentes capas de compuestos Fe-Si-Al en
el recubrimiento. Para los tiempos de inmersién
analizados aparecen siempre las mismas capas, mo-
dificandose su espesor en dependencia del tiempo
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Substrato

Figura 1. Apariencia de las capas depositadas después de
la inmersién en el bafio Al-Si a 800 °C: izquierda 5 s de
inmersién, derecha con 20 s de inmersidn.

Figure 1. Appearance of the deposited layers after the hot
dipping in the Al-Si bath at 800 °C: left 5 s dipping time,
right 20 s dipping time.

de inmersién®. La figura 1 muestra la microestruc-
tura tipica del recubrimiento, identificindose las
siguientes capas:

Fase ordenada DOj - Fes(Al + Si) 1 - Fe;Als
T - A13Fe3Siz
T - A112F66Si5 Tq4— Al3F€Siz

F — Eutéctico

Fn la capa eutéctica se han depositado cristales
con 100 % de Si (Fig. 1a), los cuales se observan
en él recubriendo, en muestras inmersas hasta 5 s
en el bafio. Al incrementarse el tiempo de inmer-
sién, el silicio puro que se depositd, se difunde ha-
cia el substrato (Fig. 1b) y la capa de D03 aumenta
de espesor. Se observé una relacién entre el creci-
miento de esta capa y el contenido inicial de sili-
cio en el substrato. En el grafico de la figura 2
se observa cémo al aumentar el contenido inicial
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Figura 2. Variacién del espesor de la capa DO3 en funcién
del contenido inicial de Si en el substrato y para 3 tiempos
de inmersién: 5, 20y 100 s.

Figure 2. Evolution of the D03 layer in function of the initial

content of Si in the substrtae and for different dipping times:
5,20 and 100 s.

de Si en éste, su difusién en el mismo es mayor,
obteniéndose mayores espesores en la capa de DO0;.
La composicién de Siy Al de esta capa (25 % at6-
mico de Si+Al) también depende del contenido
inicial de Si en el substrato. Para substratos con
contenidos en Si menores de 2,0 % la composicién
es, mayoritariamente de Al, mientras que para los
de altos contenidos en Si, pricticamente es una
capa del tipo Fe3Si (Fig. 3).

3.2. Recocido de difusion
Primeramente, se estudié el efecto de la velocidad

de calentamiento hasta la temperatura de recocido
en la adherencia entre el recubrimiento y la mues-
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Figura 3. Evolucién del porcentaje atémico de Al y Si en la
capa DO; en funcién del contenido inicial de Si en el substra-
to. Los datos corresponden a un fiempo de inmersién de 20 s.

Figure 3. Concentration of Al at. % and Si at. % in the D03
layer in function of the initial Si contents in the substrate. The
data correspond to 20 s dipping time.
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tra. Velocidades de calentamiento superiores a
15 °C/min no se recomiendan en la literatura por-
que es posible el despegue de la capa debido a las
diferencias en los coeficientes de dilatacién térmi-
ca del substrato y del Si y/o sus intermetalicos!? ¥ 1.
Una serie de muestras se calentaron hasta
1.250 °C; una parte fueron introducidas directa-
mente en el horno a la temperatura de tratamien-
to, lo que supone un calentamiento muy rapido
(menos de 3 min para alcanzar la temperatura de
recocido), mientras que el resto se calentaron a
10 °C/min. En ningdn caso, se observé el despren-
dimiento del recubrimiento y la difusién del Si
dentro del substrato fue similar. Una vez que la ca-
pa Fe;(Al + Si) se forma durante la inmersién, la
velocidad de calentamiento en el recocido de difu-
sién no es critica en términos de esfuerzo térmico,
porque los coeficientes de expansién térmica de la
capa de DOj y el substrato son parecidos. Para el
resto de los experimentos se utilizaron velocidades
de calentamiento rdpidas.

Durante el recocido de difusién el substrato se
enriquece en Si y en Al: dependiendo de las tem-
peraturas y de los tiempos utilizados es posible ob-
tener diferentes perfiles de concentracién. En la fi-
gura 4 se aprecian los perfiles de Si a lo largo del
espesor en muestras de 0,35 mm, para varias tem-
peraturas de recocido. Es posible obtener una com-
posicién homogénea de 5 % de Si en todo el espe-
sor si las temperaturas de recocido son suficiente-
mente altas 6 un perfil especifico de, por ejemplo,
4,5 % Si en la superficie, mientras que en el inte-
rior de la ldmina se mantiene el contenido inicial
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Figura 4. Perfiles de concentracién de Si en muestras de
0,35 mm de espesor después de un recocido de difusion a
diferentes temperaturas durante 30 min.

Figure 4. Si concentration profiles of samples with 0.35 mm
thickness after diffusion annealing for 30 min at different
femperatures.
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de Si (en este caso 3,2 %). Ambas posibilidades
son vilidas en términos de pérdidas eléctricas,
puesto que las corrientes de Eddy aparecen mas
cerca de la superficie de la lamina que del centro y
un gradiente en la concentracién aumentard local-
mente la resistividad, modificando ventajosamen-
te el flujo de estas corrientes y, por tanto, diminu-
yendo las pérdidas.

Si el recocido de difusién se lleva a cabo a
1.250 °C, dependiendo del tiempo de tratamiento
se obtendrs, igualmente, un perfil de Si 6 una
concentracién homogénea de éste en todo el espe-
sor, si los tiempos son suficientemente largos (Fig.
5a). La figura 5b muestra las pérdidas eléctricas a
50 Hz - 1 tesla, en muestras recocidas a diferentes
temperaturas: se aprecia como para las muestras re-
cocidas a 1.250 °C a partir de 20 min, las pérdidas
son de 0,8 W/kg. Sin embargo, como se observa en
la figura 5a) y, adn con esos tiempos de recocido
no se logra una distribucién homogénea de Si en
el espesor de la muestra, pero las pérdidas han al-
canzado un valor minimo y prdcticamente cons-
tante.

En este trabajo, los valores minimos de pérdidas
eléctricas se obtuvieron para muestras cuyo subs-
trato tenfa inicialmente, antes de la inmersién,
mas de 3,2 % Si y cuando se aplicaron tiempos de
inmersién a partir de 20 s. Estas muestras presenta-
ron una capa de D03, antes de aplicar el recocido
de difusién, mucho mayor que el resto de los subs-
tratos con menor Si. La figura 6 muestra como se
obtuvieron concentraciones homogéneas en el es-
pesor de hasta 6,3 % Si y 4,5 % Al cuando se apli-
¢6 un recocido de difusién de 1.250 °C durante 30
min, en muestras previamente inmersas durante
20 s en el bafio Al-Si. Las pérdidas totales se redu-
jeron a 50 Hz - 1 tesla, de 3,76 W/kg, en el subs-
trato original, a 0,64 W/kg. A ma4s altas frecuen-
cias, 400 Hz — 1 tesla, las pérdidas totales se
redujeron de 46,85 W/kg a 10 W/kg.

4. CONCLUSIONES

El método de produccién de acero de alto silicio
por inmersién en un bafio liquido de una aleacién
hipereutéctica Al-Si, seguido por un recocido de
difusién, permite obtener aceros de alto contenido
en Siy Al (hasta 6,3 % Siy 4,5 % Al). Los subs-
tratos de bajo contenido en silicio, se sumergen
en el bafio y durante la inmersién se forma un re-
cubrimiento con capas de intermetélicos en la
superficie del acero, donde se depositan cristales
primarios de silicio puro. Durante el recocido de
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Figura 5. a) Perfiles de concentracién de Si en funcién del
tiempo de recocido para muestras tratadas a 1.250 °C
(0,35 mm de espesor). b) Pérdidas eléctricas a 1 tesla, 50
Hz en funcién del tiempo de recocido para diferentes tem-
peraturas {muestras con 0,35 mm de espesor).

Figure 5. a) Evolution of the Si concentration profiles with the
annealing time at 1,250 °C in samples with 0.35 mm
thickness. b) Iron loss af 1 T in function of the annealing time
for different temperatures (samples with 0.35 mm thickness).
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Figura 6. Perfiles de concentracién Al y Si antes y después
de recocido de difusién a 1.250 °C durante 30 min.

Figure 6. Si and Al concentration profiles before and after
the diffusion annealing at 1,250 °C during 30 min.
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difusién, éste se difunde en la chapa de acero, enri-
queciéndola en Si hasta la composicién deseada.
Diferentes pertfiles de concentracién en silicio son
posibles, como concentraciones homogéneas de
6,5 % en todo el espesor o perfiles especificos con,
por ejemplo, 4,5 % Si en la superficie y 3,2 % Si
en el interior de la ldmina. Se obtuvieron excelen-
tes valores de pérdidas eléctricas: 0,64 W/kg a 50
Hz - 1 tesla y 10 W/kg a 400 Hz - 1 tesla.
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