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Resumo. Agos com revestimento de zinco sem tratamento térmico,
Galvanized (Gl), apresentam camada intermetalica na interface entre o
revestimento e o substrato. A remogdo do revestimento pode ser
realizada de maneira controlada, a partir da dissolugdo eletroquimica,
utilizando-se um potenciostato e a curva de dissolugao para a
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mostra que a técnica de dissolugdo eletroquimica pode ser
utilizada como ferramenta para estudos da camada
intermetalica.

Palavras-chave: Camada intermetdlica, Potencial eletroquimico,

Galvanizagdo a quente
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identificacdo das interfaces. O potencial da superficie galvanizada em
solugdo de sulfato de zinco é em torno de -800,0 mV e do ago, -240,8
mV. Este trabalho mostrara o resultado da caracterizagdo morfoldgica
da fase intermetdlica obtida através da interrupgdo da curva de
dissolugdo na interface entre o revestimento e o ago. O potencial
observado para a interrupgdo foi de -808 a -720 mV. Apds a interrupgao
as amostras foram analisadas em microscopia eletrénica de varredura
(MEV) em que observou-se a presenca de cristais na superficie. Através
da andlise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi possivel
mapear o elemento aluminio, que é inerente a composi¢do da camada
intermetalica. Ou seja, a observagdao em MEV e os resultados de EDS
mostraram que a interrupgdo ocorreu, exatamente, entre a camada de
zinco e a camada intermetalica, permanecendo esta intacta. Isto
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As chapas de ago zincadas ou galvanizadas a quente sdo aquelas
que apresentam revestimentos protetores metalicos formados
por zinco ou por ligas de zinco. O revestimento de zinco atua
como anodo de sacrificio, protegendo o ago das intempéries,
conferindo excelentes propriedades de resisténcia a corrosdo ao
material revestido (GUIMARSES et al., 2006). Os revestimentos
formados por zinco (basicamente puro)s dor evestimentosq uen
dos ofremt ratamentot érmicoa pds a passagem pelo pote de
zinco (Gl). Em uma linha convencional de produgdo de agos
galvanizados porimersdo a quente, a tira de ago deformada a frio

passa por um sistema de lavagem, limpeza e entra no processo
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de recozimento continuo para recuperacgao,
recristalizacdo e crescimento de graos. Apds o
recozimento, a tira é imersa em um pote de
zinco fundido para ser revestida. Apds alguns
segundos de imersdo, a chapa revestida passa
( por navalhas de ar ou nitrogénio, as quais
utilizam gas a alta pressdo para remover o
excesso de zinco e controlar a espessura da
camada. Em seguida, o material galvanizado
entra em uma torre de resfriamento com ar e
névoa de agua em que atinge, no topo da torre,
3209C,

aproximadamente permitindo a

solidificagdo revestimento
(OLIVEIRA, 1999).

formada basicamente por zinco (Zn), aluminio (Al) e ferro (Fe). O

completa do

A composicdo quimica do pote de zinco é

ferro tem sua origem devido a difusdo ocorrida na chapa e dos
componentes dentro do pote, porém, ndo tem atuagdo direta no
revestimento, mas forma fases sélidas (Fe-Al e Fe-Al-Zn) no zinco
fundido e por isso deve ser controlado para ndo interferir no
processo de galvanizagdo. J& o aluminio é colocado no zinco
fundido com objetivo de reduzir pequenos 6xidos formados
sobre a superficie dac hapa,m asp rincipalmentep araf ormaru
mac amadai nibidora entre o revestimento de zinco e o ago.
Quando o aluminio é adicionado ao banho de zinco, com um teor
superior a 0,20%, ocorre o controle das reagdes Fe-Zn,
impedindo o contato entre os dois metais, ja que o aluminio tem
preferéncia de reatividade com o ferro em relagdo ao zinco.
Forma-se entdo a camada intermetalica Fe,Als na interface do
revestimento de zinco e do ago (BARRIL; L'ESPERANCE; BOUTIN,
1998).

A camada intermetalica, além de evitar a
reatividade entre o zinco e o ferro, melhora a
aderéncia e a ductilidade do revestimento de
zinco.

Porém, a camada intermetdlica pode ter
falha em sua formacdo devido a composi¢do
guimica do pote de zinco desbalanceamento entre
ferro e aluminio) e/ou a formacgdo de compostos e
oxidos complexos na superficie do ago, os quais
nao sao reduzidos pelo aluminio ou sdo reduzidos
parcialmente. Esta falha na camada intermetalica

pode diminuir a ductilidade do revestimento,

deixando-o propenso a desplacar durante o
processo de conformagdo do aco (BARRIL;
L’ESPERANCE; BOUTIN, 1998).

Tendo em vista a importancia da camada
intermetalica Fe-Al presente nos agos galvanizados
sem tratamento térmico, Galvanized (Gl), torna-se
fundamental o estudo detalhado, através de
técnicas que permitam a obteng¢do de resultados
satisfatdrios.

Os acos Bake Hardening (BH) e o revestimento Gl
ndo apresentam aluminio significativo em sua
composicdo quimica, ou seja, valores detectaveis
pelo EDS, mas a camada intermetalica é formada
por Fe e Al, ou seja, a analise de EDS é capaz de
detectar a presenca de Al, indicando a presenca da
camada intermetdlica.

Através da dissolucdo eletroquimica é possivel
realizar a dissolucdo seletiva do revestimento de
zinco, possibilitando interromper a dissolugdo para
a caracterizagdo da camada intermetadlica, através
de técnicas como microscopia eletronica de
varredura (MEV), espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), difracdo de raios X (DRX) e
microscopia eletrénica de transmissao
(MET) (CHEN; FOURMENTIN; McDERMID, 2007).

1 MATERIAIS E MéTODOS

1.1 MATERIAIS

As amostras para este trabalho foram cedidas pela Arcelor
Mittal — Vega, sendo amostras de ago Bake Hardening (BH) com
revestimento de zinco sem tratamento térmico, Galvanized (Gl),
com cristais minimizados, sendo uma amostra com camada
intermetdlica normal e outra com falha na camada
intermetdlica.

As amostras sdo oriundas do processo de galvanizacdo a quente
continuo. Ambas sdo do mesmo tipo de ago e de condi¢cdes de
processo similares. O aluminio no pote de zinco era = 0,20%. A
tabela 1 mostra a composi¢do quimica tipica dos agos utilizados
e a espessura do revestimento de zinco. A opg¢do de se avaliar
um material com camada intermetalica normal e outro com

falha é para que seja verificada a eficiéncia do método de



dissolugdo eletroquimica para a caracterizacdo da camada

intermetalica.

Tabela 1 — Composigdo quimica tipica dos agos utilizados e espessura
do revestimento

Espessura do

C Mn Si P S
Revestimento
(um)
<0,004 <0500 <0500 <0,045 <0,030 =11
(%) (%) (%) (%) (%)

Fonte: ArcelorMittal - Vega

Para verificar a camada intermetdlica foi realizada a analise
metalografica nas amostras. A figura 1 mostra a secdo
metalografica das amostras, em que é possivel observar a
camada intermetalica continua (sem falhas) na amostra normal
(Fig. 1-A) e a falha na camada intermetalica na outra amostra

(Fig. 1-B).

1.2 MéTODOS

Dissolugdo eletroquimica. O potencial de dissolugdo

caracteristico do revestimento Gl foi determinado através da

Revestimento (Zn)

Camada Intermetalica

Aco

Elétrons Secundanos

artigos
curva de dissolucdo anddica, utilizando-se um potenciostato
MPQG-01.
Para a realizagdo dos ensaios, as amostras foram limpas,
desengraxadas e secas. Realizaram-se as dissolucGes em uma
célula eletroquimica de trés eletrodos, utilizando como eletrodo

de referéncia o de Ag/AgCl, como auxiliar o de platina e de

trabalho, a amostra a ser analisada.

Revestimento {Zn)

Falha na Camada Intermetalica

Camada Intermetalica

Ago
N AR aae - e

B

Figura 1 — Se¢do metalografica do ago com camada intermetalica normal (A) e com falha(B)
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Como eletrdlito, utilizou-se uma solugdo aquosa contendo
100g/L de ZnS0O,.7H,0 e 200g/L de NaCl. Uma corrente de
5mA/cm? foi aplicada durante a dissolu¢do. Realizaram-se,
inicialmente, trés ensaios com remogdo completa das
camadas até atingir o substrato e registraramse as curvas.
Em seguida, utilizou-se a dissolugdo  seletiva,
interrompendo a dissolucdo na interface
revestimento/camada intermetdlica, que havia sido
observada anteriormente. Para identificagdo da camada
intermetdlica, realizou-se uma associagdo dos potenciais
eletroquimicos obtidos com os resultados morfoldgicos
encontrados por MEV/EDS. Utilizou-se um MEV (marca
JEOL, modelo JSM 6360) para a caracterizagio da
morfologia da camada intermetalica apds a dissolugdo do
revestimento e um EDS (marca NORAN System SIX) para a
confirmagdo da presenga de aluminio, que é um elemento

intrinseco da camada intermetalica.

2 RESULTADOS E DISCUSSa0O

2.1 DISSOLU¢30 ELETROQUIMICA

Primeiramente, realizaram-se curvas de dissolugao anddica

Unicafasee,apds55minutos,observou-seumgrandeaumento
no potencial, que também se manteve constante, ou seja, 0
primeiropatamarsereferesomenteaorevestimentodezinco
eosegundoaosubstrato(ago).Partindodoprincipioqueafase
intermetdlica ficanainterfacerevestimento/substrato,realizou-
seumadissolugdoseletiva,interrompendo-seadissolugaona
eminénciaentreosdoispotenciais.Afigura2mostraumexemplo
deumadascurvasdedissolugdoeletroquimicacompletaeuma
curvainterrompida. Ouseja, apos definidaa condigdo paraa
interrupgdo,adissolugdodasamostrasforaminterrompidasnas

mesmas condi¢des para aanalise da camada intermetalica.

3
75
L
&

Interrupgéo

10.000 20.000 30,000 40.000 50.000
Tempo minl

completa. Pelas curvas obtidas, observou-se que para o material 2.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Gl existem dois patamares de dissolugdo: i) o primeiro a -800 mV; (M EV)

ii) o segundo a -240,8 mV. O primeiro patamar manteve-se

constante por, aproximadamente, 40 minutos, evidenciando a

presenca de uma

Figura 2 — Curvas de potencial da dissolugdo eletroquimica do
revestimento, dissolugdo completa e dissolugao interrompida

Fonte: os autores

Apds a dissolucdo interrompida, as amostras
foram analisadas em MEV. As figuras 3 e 4
mostram a superficie das duas amostras.
Observa-se na amostra com fase intermetalica
normal uma camada com cristais distribuidos
uniformemente. J4 na amostra com falha na fase
intermetdlica observa-se uma camada com
cristais distribuidos heterogeneamente, ou seja,

com falhas ao longo de sua extensdo.
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Falha na camada intermetalica

Elétrons Secundanos . . Elétrons Secundanos

Camada Intermetalica Normal Falhas na Camada Intermetalica

Figura 3 — Superficie das amostras apos dissolugdo eletroquimica, foto em MEV

12KV X109, 000 ek 19. 200
Elétrons Secundanos Elétrons Secundanos

Camada Intermetalica Normal Falhas na Camada Intermetalica
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I Figura 4 — Superficie das amostras apds dissolugdo eletroquimica, foto em MEV

2.3 ESPECTROMETRIA DE ENERGIA DISPERSIVA

(EDS)

A camada intermetadlica Fe-Al é formada essencialmente por
Fe,Als com presenca ocasional de FeAls (BARRIL et al., 1998).
A amostra com falha na camada intermetalica foi
analisada via EDS (analise quimica orientativa). A figura 5

mostra o detalhe da falha e de alguns cristais, que estdo

identificados com os pontos das analises de EDS.

Figura 5 — Detalhes dos cristais na amostra com falha na camada

intermetdlica, identificada com os pontos da analise de EDS
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Observa-se que os cristais (pontos 1 e 2) sobre a superficie do
substrato, apods a dissolugdo do revestimento, apresentam
grande quantidade de Al, indicando uma fase rica em Al,
provavelmente, Fe,Als. O substrato (ponto 3) apresenta apenas
Fe. Cabe ressaltar que a analise de EDS é de carater orientativo,
servindo apenas como uma andlise auxiliar para a interpretacao

dos fatos.

Tabela 2 — Resultados das analises de EDS dos pontos marcados na
figura 05 (% em massa

Ponto Al Fe Zn
(%) (%) (%)
1 66,6 32,1 1,3
S 2
3 - - 74,1
25,4
100,0 0,5

Estes resultados de MEV e EDS mostram que a dissolugdo foi
interrompida no momento correto, ja que todo o revestimento
(zn) foi removido, ficando apenas a camada intermetdlica e o
substrato.

As amostras foram analisadas utilizando-se uma ferramenta de
mapeamento de raios X. Com esta ferramenta é possivel fazer a

leitura do elemento Al, que é um dos constituintes da camada

intermetdlica, ou seja, pode-se fazer uma leitura das regides
onde ha ou ndo aluminio (falha na camada intermetalica).

A figura 6 mostra a amostra com camada intermetalica normal
e o mapeamento de raios X do elemento Al. Observa-se que ndo
ha regides com falta de Al, ou seja, ndo ha falhas na camada
intermetdlica.

A figura 7 mostra mapeamento de raios X do

elemento Al, feito na amostra com falha da

camada intermetalica. Observa-se que ha regides

em que ndo foram detectadas a presenga de Al

(regides claras), ou seja, ha falha na camada

intermetdlica.



Figura 7 — Mapeamento de raios X do elemento aluminio na
amostra com falha na camada intermetalica

CONCLUS3O

Conclui-se que, através da dissolugdo
eletroquimica, é possivel determinar um potencial
caracteristico da fase intermetdlica presente no
revestimento Gl, desde que conhecido o potencial

eletroquimico caracteristico do revestimento de

artigos
zinco (-800,0 mV) e o do ago (-240,8 mV).
Observou-se que o potencial da camada
intermetdlica fica entre -808 e -720 mV. O
momento da interrupg¢do da corrente na curva de
variagdo de potencial foi exato para a
caracterizagdo da camada intermetdlica, pois foi
constatada a sua integridade.
Na analise de MEV foi possivel identificar a
camada intermetdlica nas duas amostras, uma
com a camada intermetdlica normal e a outra com
falha na camada intermetdlica, como ja era
esperado. A anélise de EDS (mapeamento de raios
X do elemento aluminio) confirmou a presenca da
camada intermetalica, mas, principalmente, a
falha em uma das amostras.
A técnica de dissolugdo eletroquimica mostrou-se
totalmente adequada para auxiliar na
caracterizagdo da camada intermetalica,
principalmente em estudos para avaliar as falhas
que ocorrem nesta.
Tendo em vista a importancia dos revestimentos
de zinco na aplicagdo dos materiais galvanizados,
este trabalho contribuiu para o desenvolvimento
de uma metodologia de andlise da fase

intermetdlica presente no revestimento Gl.
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‘igura 6 — Mapeamento de raios X do elemento aluminio na amostra com a camada intermetalica normal
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Abstract. Zinc coated steel without heat treatment Galvanized (Gl)
exhibit inter-metallic layer in interface between coating and substrate.
The removal of coating can be controlled in a manner that is realized
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from the dissolution of the electrochemical coating using a
potentiostat and the curve of dissolution for the identification of
interfaces. The potential of the galvanized area in solution of zinc
sulphate is around -800.0 mV and steel -240.8 mV. This work will show
the result of the morphologicalc haracterizationo fi nter-metallicp
haseo btainedt hrough the interruption of the curve of dissolution at
the interface between the coating and steel. The potential observed
for the interruption in the interface was -808 to -720 mV. After
stopping, the samples were analyzed in SEM where there were the
presences of crystals on the surface. Through analyze of energy
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aluminium, which is part of the composition of the layer inter-metallic.
That is, the observation in SEM and the results of EDS showed that the
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layer, leaving it intact. This shows that the dissolution electrochemical
technique can be used as a tool for studies of the inter-metallic layer.
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