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RESUMO

O aco galvanizado a quente galvannealed (GA) vem sendo aplicado no processo de
estampagem a quente com sucesso e com perspectiva de aumento de consumo
nos préximos anos, principalmente pela boa qualidade superficial e elevada
resisténcia galvanica em relacdo a outros tipos de revestimento. Os principais
desafios para o seu processamento sdo o de garantir a integridade estrutural da
camada de revestimento, fazendo com que néo haja perda de massa durante o
tratamento térmico, o de evitar o surgimento de trincas induzidas por metal liquido
(LME) durante o processo de conformacdo a quente e o de garantir a

homogeneidade microestrutural do ago nas pecas estampadas.

Nesse estudo foi avaliado, em escala de laboratorio, o efeito do tratamento térmico
durante a conformacdo a quente na transformacdo do revestimento GA e,
consequentemente, na sua qualidade superficial, integridade microestrutural e
formacdo de trincas, visando obter um produto isento de defeitos. Foi avaliada,
também, a influéncia da temperatura de tratamento térmico indutivo, realizado no
equipamento induction heater (IH), durante o ciclo de galvannealing na qualidade
superficial e integridades do revestimento e do substrato ap6s o processo de
conformagdo, visando obter as melhores condicbes operacionais, tanto de
producdo do revestimento, quanto de estampagem a quente, que minimizem a
ocorréncia de defeitos na superficie do revestimento e trincas no substrato,

principalmente induzidas por LME.

Para a consecucdo desse estudo, amostras industriais foram processadas
utilizando uma mufla e uma prensa de estampagem a quente piloto, sendo em
seguida analisadas utilizando os recursos laboratoriais de microscopia eletronica de
varredura com espectroscopia de dispersdo de energia acoplada (MEV/EDS),
difracdo de raios X (DRX), espectometria de emissdo Optica de descarga
luminescente (GDOES) e espectrometria de massa por plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES).

Os resultados mostraram que os materiais com revestimento GA produzidos com
temperatura de IH com 585°C e encharque maximo de 35s, logo apds o IH,
apresentaram boa qualidade superficial e sem a presenca de trincas induzidas por

LME no substrato apds estampagem a quente com o0s ciclos térmicos de
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austenitizacdo com aportes de calor classificados como médio e elevado,
temperaturas finais de tratamento térmico de 910°C e 930°C, respectivamente.

Além disso, os resultados mostraram que para 0s materiais processados nessas
condicOes, as caracteristicas do revestimento e substrato tornam-se constantes em
210 s de tratamento térmico, indicando condicdes para a melhoria de processo

desses materiais na industria.

Palavras-chave: agcos 22MnB5, estampagem a quente, trincas no substrato, trincas

induzidas por metal liquido, revestimento galvannealed
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ABSTRACT

Galvannealed steel (GA) has been successfully applied in the hot stamping process
and their consumption is expected to increase in the coming years, mainly due to
their excellent surface quality and galvanic resistance in relation to other types of
coating. The main challenge for the galvanized steels consumption increase is to
ensure the structural integrity of the coating layer containing Zn, without loss of Zn
mass and to avoid the appearance of cracks induced by liquid metal (LME) during
the hot forming process.

In this study, the effect of the austenitizing heat treatment and hot stamping on the
microstructure of the coating and its surface quality, microstructural integrity and
crack formation of the steel were assessed in laboratory scale in order to obtain a
product without defects. It was also evaluated the influence of the induction heater
(IH) temperature on the surface quality and integrity of the coating and substrate
after the forming process, in order to obtain the best operating conditions and to
minimize the occurrence of defects in the coating surface and cracks mainly induced
by LME.

In this study, industrial samples will be processed using a muffle and a hot stamping
press manufactured at Usiminas Research and Development Center (R&D). The
samples will be analyzed using laboratory resources as scanning electron
microscopy with coupled energy dispersive X-ray spectrometer (SEM / EDS), X-ray
diffraction (XRD), glow discharge optical emission spectrometry (GDOES) and
spectrometry of inductively coupled plasma (ICP-OES).

The results showed that GA steels produced with IH temperature with 585°C and
isothermal soaking less than 35 s presented good surface quality, without LME
cracks in the substrate, after hot stamping with austenitizing treatment with medium

and high heat parameters and final process temperatures 910°C and 930°C.

Keywords: 22MnB5 steels, hot stamping, substrate embrittlement, liquid metal

induced embrittlement, LME, galvannealed coating



1. INTRODUCAO

Os agos 22MnB5 estampados a quente vem ganhando espago a cada ano na
indUstria automobilistica por possuirem uma elevada resisténcia mecanica no
produto final, conjugada com uma boa ductilidade durante a conformagé&o. Antes do
processo de estampagem a quente, esses agos apresentam uma microestrutura
ferrita-perlita recozida, com o limite de resisténcia (LR) em torno de 600 MPa, e
com boa ductilidade. Ap6s o processo de estampagem a quente, a microestrutura
desses acos passa a ser completamente martensitica, com um aumento

consideravel em seu LR, obtendo-se valores acima de 1500 MPa.

Os materiais galvanizados a quente galvannealed (GA) sdo aplicados atualmente
no processo de estampagem a quente e ha grande perspectiva de aumento de seu
consumo nos proximos anos, principalmente pela qualidade superficial e elevada
resisténcia galvanica contra a corrosdo oferecida em relacdo a outros tipos de
revestimento. Contudo, um dos grandes desafios para viabilizar esse aumento de
utilizacdo é garantir a integridade estrutural da camada de revestimento contendo
Zn, fazendo com que ndo haja perda de massa durante o tratamento de
austenitizacao, e evitar o surgimento de trincas induzidas por penetracdo de metal
liqguido (LME), ap6s o processo de conformacdo a quente. Essas trincas sao
caracteristicas de processos que envolvem a interagdo entre metais liquidos, com
baixas temperaturas de fusdo, e solidos, com elevadas temperaturas de fusao, e
gue apresentam baixa solubilidade entre si, resultando em fragilizacdo dos

contornos de gréos.

Portanto, torna-se necessario entender e determinar o mecanismo de
transformacéo do revestimento GA no processo de estampagem a quente do aco
22MnB5. Para tal, nesse estudo foi avaliada, em escala de laboratério, a
transformacé&o do revestimento GA e as propriedades mecéanicas apds o tratamento
térmico de austenitizacdo e estampagem a quente, além da andlise de presenca e
origem das trincas no substrato apds a conformacdo. A partir desses resultados,
foram estabelecidas as melhores condicBes operacionais de tratamento térmico de
austenitizacao e conformacdo, que minimizem a ocorréncia de defeitos superficiais
nos revestimentos e trincas no substrato, principalmente as por LME, nos materiais

estampados a quente.



2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo Geral

Determinar o modelo de tratamento térmico do revestimento galvannealed (GA) no
processo de estampagem a quente do aco 22MnB5 revestido, a partir dos
fendbmenos envolvidos nas transformacdes de fases, e propor acBes para melhoria
de qualidade superficial e minimizacdo das causas da formacdo de trincas no

substrato.

2.2. Objetivos Especificos

a) Estudar as influéncias do processo de estampagem a quente na qualidade
do revestimento GA formado em agos da qualidade 22MnB5

b) Estudar o mecanismo de formacéo do revestimento GA em acos 22MnB5

¢) Avaliar as condicfes de tratamento térmico de austenitizacdo para acos
22MnB5 com revestimento GA

d) Avaliar o mecanismo de formacdo de trincas em acos 22MnB5 apds o

processo de estampagem a quente



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Processo de Galvanizacao por Imersdo a Quente

O processo de galvanizagdo por imersao a quente é comercialmente um dos mais
importantes processos utilizados para a obten¢cdo do aumento de resisténcia a
corrosdo. O processo consiste em depositar uma camada de metal puro ou liga
metéalica em uma chapa de ac¢o, por meio da imersdo em um banho metalico, para

gue se oxide preferencialmente em relacdo ao metal base.

Dentre os produtos obtidos pelo processo de galvanizacdo por imersdo a quente
destacam-se o galvanized (Gl) e o galvannealed (GA), para os quais sao utilizadas
ligas de Zn com pequenas concentragdes de Al para controle da reacdo Fe-Zn no
revestimento. Uma linha de galvanizacdo por imersdo a quente continua é

mostrada esquematicamente na figura 3.1.

Forno de
Galvannealing .
Inspecéo
P6s- #
Forno de tratamento Tis £
Recozimento ﬁ -
Secéo de —-g
Entrada &-.\h
: Pote de Zinco
oyl

Figura 3.1 — Esquema de uma linha de galvanizacdo por imersdo a quente
continua.

O revestimento Gl é produzido por meio da imersédo da chapa de aco em um banho
metélico de Zn, contendo de 0,16% a 0,25% de Al, durante alguns segundos.
Devido ao teor de Al no banho metélico, o revestimento Gl é formado por uma
camada contendo aproximadamente Zn puro, fase eta (n), € uma camada inibidora
na interface com o substrato, contendo fases Fe-Al e Fe-Al-Zn. Esta formacg&o da
camada de revestimento se deve a uma maior afinidade do Al com o Fe do

substrato, em relacdo ao Zn, formando assim a camada interfacial e evitando a



nucleacdo e crescimento das fases intermetélicas Fe-Zn. A morfologia do

revestimento Gl é mostrada esquematicamente na figura 3.2.
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Figura 3.2 — Morfologia da superficie secdo de um revestimento Gl tipico.

O material GA é produzido por meio da imersdo da chapa de aco em um banho
metélico de Zn, contendo de 0,10% a 0,12% de Al em sua composigdo.
Posteriormente a imerséo no pote, o material é submetido a um tratamento térmico,
em um forno de inducao (IH), para que haja a formacao de fases metalicas Fe-Zn,
contendo aproximadamente de 8% a 12% Fe na camada de revestimento.

Durante a sua passagem pelo IH, ocorre o rompimento da camada interfacial e a
formacédo das fases Fe-Zn, figura 3.3. As fases Fe-Zn sdo formadas pela difusdo do
Fe do substrato para o Zn do revestimento, intensificada pelo aporte térmico do
tratamento no forno de inducdo. Essas fases Fe-Zn formadas possuem
caracteristicas e propriedades diferentes entre si, conforme mostrado na tabela 3.1.



Figura 3.3 — Morfologia da superficie e secdo de um revestimento GA tipico
contendo as fases gama ('), gama 1 (I';), delta () e zeta ().

Tabela 3.1 — Caracteristicas das fases Fe-Zn formadas durante o processo
galvannealing (GUTTMANN, 1994).

Teorde | Formula | Fe/zn | AH(kJ, | AG(kJ, | Dureza

Sistema P
Fe (%) a 1 1
Fases Cristalino 45(0322 Quimica mol ™) mol™) (HV)

Zeta-C Monoclinico 5-6 FeZns 19 -11,7 -2,8 270
Delta-6 Hexagonal 7-12 Fezn, 8 -11,5 -3,5 450-470
Gamay-I'y CFC 17-19 FezZn, 3 -11,7 -4,1 510-550

Gama-I' CcCcC 23-28 FesZnyg 3 -10,9 -4,2 450

As fases ¢, & e I; formam-se nos primeiros 3,0 s de imersdo da tira de aco no
banho de Zn com adi¢éo de 0,10% de Al (BARBOSA e BUONO, 2010). A fase (
surge em colénias de gréos, possuindo a mesma orientacdo dos graos do
substrato. A fase I} surge simultaneamente a fase { e, como néo ha equilibrio
termodinamico entre a fase ', e o liquido ou entre I'; e ¢, havera a formacgao da fase
0. Como também né&o ha equilibrio termodinamico entre & e o liquido, a formagéo
de & se dara na base de ¢, assumindo seu mesmo aspecto morfoldgico. Ao final do
processo, a fase { permanece na parte superior do revestimento e as fases ' e
em camadas inferiores. O diagrama de equilibrio binario que indica a formacao das

fases Fe-Zn presentes no revestimento GA é mostrado na figura 3.4.

Apesar da existéncia de camadas de revestimento, ndo ha a presenca de interfaces
planas e bem definidas entre as fases, podendo haver cristais de todas as fases ao
longo do revestimento (BARBOSA e BUONO, 2010).
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Figura 3.4 — Diagrama binario Fe-Zn para o canto rico em Zn (MARDER, 2000).

A proporcéo de cada fase formada na camada de revestimento depende do nivel de
aporte térmico fornecido ao revestimento durante sua passagem pelo forno IH, ou
seja, o controle das temperaturas e das taxas de resfriamento envolvidas no
tratamento térmico é importante para se determinar as caracteristicas do
revestimento GA formado. Um exemplo esquematico de tratamento térmico de

galvannealing pode ser observado na figura 3.5.
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Figura 3.5 — Modelo esquematico do ciclo de tratamento térmico de galvannealing
utilizado na Usiminas (BARBOSA e BUONO, 2010).




3.2. Processo de Conformacao a Quente

Nos ultimos anos, a necessidade da industria automobilistica em produzir veiculos
com menor consumo de combustiveis, menor emissao de gases para a atmosfera e
com niveis de seguranca mais elevados, gerou o aumento da demanda por
materiais com menores espessuras, mais leves e com alto desempenho de
seguranga em servico, figura 3.6. Contudo, ha também a crescente necessidade de
se manter a boa caracteristica de conformacdo dos agos durante a estampagem,
apesar do aumento da complexidade das pecas estampadas.

2008: resolugao
da Unido Europeia
130 g CO,/km em 2012
95 g CO,/km em 2020

200

150 \\ *

100 B .

50

CO, - Emissdao em g/km

0
1995 2000 2008 2012 2015 2020 2025

Figura 3.6 — Evolucdo da necessidade de menor emissdo de fases da industria
automobilistica para as proximas geracdes de veiculos (KEIM, 2014).

A classe dos acos avancados de alta resisténcia (AHSS) possui caracteristicas
conjugadas de boa resisténcia mecanica e de boa ductilidade, figura 3.7. Dentre as
gualidades de aco pertencentes a essa classe, destacam-se os agos estampados a
quente, cuja qualidade mais utilizada é a 22MnB5 (DIN DEUTSCHES INSTITUT
FUR NORMUNG, 2007), devida sua boa relacdo entre ductilidade, apds o
tratamento de austenitizacdo e durante a estampagem a quente, e seu limite de
resisténcia, apos ser estampado. Antes de ser submetido ao processo de
conformacdo a quente, esse a¢o apresenta uma microestrutura ferrita-perlita, com
limite de resisténcia (LR) em torno de 600 MPa e com boa ductlidade
(NARDERI et al., 2010). Apdés o processo de estampagem a quente, sua
microestrutura se transforma completamente em martensita, apresentando um
aumento consideravel em seu LR, obtendo-se valores em torno de 1500 MPa,
conforme observado na figura 3.7 (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).
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Figura 3.7 — Variacdo do limite de resisténcia e alongamento em funcdo da classe
dos acos avancados de alta resisténcia (AHSS) (KARBASIAN e
TEKKAYA, 2010).

O processo de conformacdo a quente foi desenvolvido e patenteado em 1973, pela
empresa Norrobottens Jarnverk, atual SSAB (FAN e DE COOMAN, 2012). Os acos
estampados a quente eram utilizados inicialmente para se produzir materiais com
resisténcia elevada para equipamentos agricolas. A primeira utilizacdo desses agos
na industria automobilistica foi em 1984, em pecas de reforco para as portas do
veiculo SAAB 9000. A partir do ano 2000 a producdo dos materiais estampados a
quente aumentou rapidamente, chegando a uma producdo anual no mundo de
107 milhdes de partes de veiculos em 2007, e uma previsdo anual mundial de
600 milhdes de partes em 2020, figura 3.8a. O aumento de producdo dos materiais
estampados a quente é, também, acompanhado pelo mercado brasileiro, com a
previsdo nacional de 19 milhdes de partes para 2020, figura 3.8b (BENTELER
GROUP, 2014). Atualmente, esses ac¢os sao utilizados em partes estruturais de
reforco, como para-choques, pilares A e B, conforme observado na figura 3.9 (FAN
e DE COOMAN, 2012).
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Figura 3.9 — Aplicacdo dos materiais estampados a quente utilizados em um
veiculo (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).
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Existem dois métodos de processo de estampagem a quente; o direto e o indireto.
O método direto consiste em aquecer o blank, inicialmente com microestrutura
ferrita-perlita, a uma temperatura em torno de 900°C a 950°C, durante 3,0 min a
10 min. Apdés este periodo, o material com microestrutura completamente
austenitica é transferido por um robd para uma prensa, onde € realizada a sua
estampagem e témpera simultineas, a partir da refrigeracdo do molde de
conformagéo. ApoOs o tratamento térmico de austenitizagdo, o material apresenta
valores de LR em torno de 200 MPa e ductilidade em torno de 40%, devido a sua
microestrutura austenitica. A perda de temperatura do material, durante o periodo
de transferéncia do forno para a prensa, € em torno de 50°C. Logo apés, o material
é estampado e temperado, chegando a temperatura ambiente ao final de processo,
através de uma taxa de resfriamento entre 25°C/s e 40°C/s. ApOs esse processo, 0
material apresenta uma microestrutura predominantemente martensitica e LR em
torno de 1500 MPa, com alongamento total proximo de 6%. O processo direto é
representado esquematicamente na figura 3.10 (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

-:>—-—:>G.:>Ec>v

Blank Austenitizagdo Transferéncia Calibragéo e Peca
Témpera

Figura 3.10 — Desenho esquematico do processo direto de estampagem a quente
(KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

O processo indireto de estampagem a quente consiste em uma pré-estampagem do
blank proxima a sua geometria final, antes da sua entrada no forno de aquecimento.
Essa pré-estampagem proporciona o processamento de materiais de dimensdes
maiores e com geometrias mais complexas, além de se reduzir a heterogeneidade
térmica dos materiais durante o aquecimento. Apés a pré-estampagem, o material é
conduzido a uma rota de processo semelhante ao direto, obtendo-se um produto
final com as mesmas propriedades. O processo indireto € representado
esquematicamente na figura 3.11 (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).
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Blank Pré-conformagéo a frio Austenitizagédo Transferéncia Calibracéo e Peca
Témpera

Figura 3.11 — Desenho esquemético do processo indireto de estampagem a quente
(KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

Para a etapa de aguecimento dos blanks existem trés tipos de meios disponiveis. O
primeiro e amplamente utilizado pelas linhas de estampagem a quente atuais, é 0
forno de aquecimento a gas. Esse forno possui de 30 m a 40 m de comprimento,
para que se possa garantir a homogeneidade térmica desejada a medida que os
blanks atravessem seu interior (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010). Durante o
processo, o forno utiliza em seu interior atmosfera ambiente. Devido a essa
atmosfera, os materiais ndo revestidos utilizados estao sujeitos aos a oxidagéo e

descarbonetacgéo.

O segundo meio é um sistema por inducdo. A distancia entre o indutor e o material
controla a eficiéncia do aquecimento, além de ser um processo mais dinamico, pois
0 aquecimento finaliza assim que se retira 0 material do sistema. Esse processo
possui uma boa eficiéncia, em torno de duas vezes maior que o processo do forno
convencional, devido as perdas térmicas nos queimadores do forno
(KOLLECK et al. 2009). Contudo, o0 aquecimento por inducdo pode provocar perdas
de forma durante o processo de aquecimento, devido a dificuldade de se obter uma
homogeneidade térmica, sobretudo em pecas com geometrias complexas
(KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

O terceiro meio de aquecimento é realizado por de conducdo térmica, sendo o
material preso entre um par de eletrodos, fazendo com que certa corrente elétrica
atravesse o0 material e o aqueca através do efeito Joule. Contudo, esse processo é
sensivel as caracteristicas superficiais do material, pois heterogeneidades na
superficie e a presenca de elementos exdgenos podem atuar como resisténcias
elétricas, causando perda de eficiéncia no processo. Outra desvantagem € a

heterogeneidade térmica do processo, o que dificulta a utilizacdo de blanks com
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geometrias complexas, sendo essas caracteristicas prejudiciais a produtividade do
processo (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010). Na figura 3.12 sdo mostrados
esquematicamente 0s meios de aquecimentos para o tratamento térmico de

austenitizacao disponiveis.

Rolos Queimadores Bobina de indugéo Eletrodo

Figura 3.12 — Desenho esquematico dos melos ae agquecimento para o tratamento
térmico de austenitizacdo disponiveis para o0 processo de
estampagem a quente (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

Para se garantir uma boa condicao superficial, com a presen¢ca minima de oxidos e
sem perda de temperatura, o blank deve ser transferido para a prensa o mais
rapido possivel. Nessa prensa, ha a presenc¢a de dutos para a passagem da agua,
responsaveis por resfriar os locais de contato da prensa com o ago aquecido,
realizando a troca térmica entre as partes e, consequentemente, a témpera,

conforme mostrado na figura 3.13.

Distancia entre o Contrapungéo

blank e prensa-
chapa

N4

_— Matriz

[~ Duto de refrigeracdo

Figura 3.13 — Esquema da prensa utilizada no processo de estampagem a quente
(KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).
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As propriedades finais de pecas estampadas a quente estdo relacionadas as
condicbes operacionais de conformacgdo, a condicdo térmica do processo e as
caracteristicas do substrato e do revestimento, conforme mostrados na tabela 3.2,
sendo que pequenas modificacbes nesses parametros podem alterar
significativamente o resultado final do processo (LECHLER e MERKLEIN, 2008).

Tabela 3.2 — Principais parametros que alteram as propriedades do produto
estampado a quente (LECHLER e MERKLEIN, 2008).

Categorias Parédmetros

e Geometria da ferramenta de estampagem e dos

CondicOes operacionais de blank§ |
conformacéo e Condicdes de contato matriz de
estampagem/blanks
e Tribologia

e Temperatura e tempo de austenitizagc&o
e Temperatura da ferramenta de estampagem
e Material de que é feito a matriz de conformagéo

e Condigbes de contato matriz de estampagem-
blanks

CondigBes térmicas

e Sistema de transferéncia dos blanks do forno de
tratamento térmico para a matriz de
estampagem

e Duragéao da transferéncia

Transferéncia/ manuseio

Material/Produto semi- e Propriedades do material
acabado e Comportamento na prensa
e Tipo de revestimento

3.3.  Acos para Conformagé&o a Quente

Os materiais estampados a quente sdo empregados pelos fabricantes automotivos
pela conjugacdo de boa ductilidade, o que permite estampar com boa precisdo
pecas de alta complexidade, e alta resisténcia mecéanica. Além disso, outra grande
vantagem dos materiais estampados a quente é a possibilidade de se produzir
materiais com alta resisténcia mecanica sem qualquer ocorréncia de springback
(NARDERI et al., 2010).

Para se obter as propriedades desejadas aos produtos estampados a quente sédo

utilizados substratos CMn com adi¢cdes de B (NARDERI et al., 2010). Nesses agos
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o C atua como agente estabilizador da austenita, além de aumentar a dureza da
martensita formada (SAEGLITZ, 2009). O Mn é um efetivo agente para aumento de
dureza e, também, age retardando a reacdo de decomposicdo da austenita. As
adicdes de Al e Ti inibem a formacao BN, desde que AIN ou TiN sejam formados
(FAN e DE COOMAN, 2012; FAN et al., 2007). A composicdo quimica tipica da

qualidade do aco 22MnB5 é mostrada na tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Composi¢ao quimica tipica da qualidade do aco 22MnB5, em % massa
(WORLDWIDE ENGINEERING STANDARDS, 2016).

A Composicdo Quimica (% em massa)
¢o . .
C Si Mn P S Al B Cr Ti
0,19 a 1,10 a 0,005 a 0,020 a
22MnB5 0.24 <0,50 1,50 <0,030 | =0,005 | 20,010 0.004 <0,35 0,055

Contudo, outras composi¢des quimicas podem ser utilizadas para o processo de
estampagem a quente, segundo NARDERI et al. (2010), como as qualidades
27MnCrB5 e 37MnB4, que também séo capazes de promover a transformacgéo do
aco com microestrutura ferrita-perlita, em uma microestrutura martensitica ao final
do processo. As diferencas de propriedades mecanicas entre um aco ferrita-perlita
e um estampado a quente podem ser observados na figura 3.14. As composi¢oes

dessas qualidades de aco s&o mostradas na tabela 3.4.

1750
22MnB5

1500

1250 /<

1000

Estampado a quente

750

/<”——_—_

500
/
250

Ferrita+Perlita

Tensdao verdadeira (MPa)

0

0 0,1 0,2 03 04 05 0,6
Deformacgéao verdadeira ()
Figura 3.14 — Comportamento mecénico de entre um aco 22MnB5 com

microestrutura ferritica e de um aco 22MnB5 com microestrutura
martensitica (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).
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Tabela 3.4 — Composicdo quimica tipica das qualidades de aco 27MnCrB5 e
37MnB4 (em %P/P) (KARBASIAN e TEKKAYA, 2010).

Aco Al B C Cr Mn N Ni Si Ti

27MnCrB5 | 0,03 | 0,002 | 0,25 | 0,34 | 1,24 | 0,004 | 0,01 | 0,21 | 0,042

37MnB4 | 0,03 | 0,001 | 0,33 | 0,19 | 0,81 | 0,006 | 0,02 | 0,31 | 0,046

3.4. Revestimentos para o Processo de Conformacéao a Quente

Inicialmente, para o processo de estampagem a quente utilizavam-se apenas agos
CMn sem revestimento, que ainda permanecem sendo utilizados para algumas
aplicacbes. Com o tempo, foi observado que esses materiais, durante o processo
de estampagem, formam uma camada de 6xido de Fe em sua superficie. Os 6xidos
formados também prejudicam a morfologia da superficie do material, aumentando o
atrito entre o material e a prensa, além de aderir & matriz, causando danos as
ferramentas e imperfeic6es na peca estampada. Outro fator prejudicial da presenca
dos Oxidos é relativo a diminuicdo da produtividade do processo, devido a
necessidade de sua remocao por jateamento de areia ao final do processo. Esse
procedimento de remocdo de Oxidos também pode provocar imperfeicbes na
superficie dos acgos, prejudicando as operagbes posteriores de tratamentos
superficiais e pinturas dessas pecas. Além disso, a maior parte dos fornos de
tratamento térmico para o processo de estampagem a quente utiliza ar atmosférico,
fazendo com que esses materiais estejam sujeitos ao processo de
descarbonetacdo em sua superficie (FAN e DE COOMAN, 2012).

Um meio de minimizar a ocorréncia desses fendbmenos na superficie dos materiais
€ a utilizacao de uma atmosfera redutora, que evita a excessiva formacao de 6xidos
e a descarbonetacgdo. Outra possibilidade € a utilizacdo de revestimentos metalicos
na superficie do aco, resistentes as altas temperaturas do tratamento térmico de
austenitizacao e de estampagem a quente, que evitam o contato da superficie do
aco com a atmosfera e ferramentas utilizadas durante a estampagem (FAN e DE
COOMAN, 2012). Os filmes superficiais, como os silanos e o0s revestimentos
inorganicos baseados em Al, sdo utilizados para protegerem tanto a superficie do
aco contra a oxidacdo de sua superficie, como a superficie dos revestimentos

metalicos, como os galvanizados, contra a evaporacao do Zn no interior do forno de
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tratamento térmico (FRISTAD, 2014). Contudo, esses filmes finos ndo possuem
protecao contra corrosao.

Dentre os revestimentos metalicos utilizados no processo de estampagem a quente
sdo destacados o Al-Si, 0 Zn-Ni, Zn-Al-Mg e os galvanizados a quente Gl e GA
(FAN e DE COOMAN, 2012). Na tabela 3.5 sdo mostradas comparativamente as

principais caracteristicas desses revestimentos.

Tabela 3.5 — Principais caracteristicas de cada tipo de revestimento utilizado no
processo de estampagem a quente (FRISTAD, 2014)

Tipo de Revestimento Utilizacdo/ Vantagens/ Desvantagens

e Somente por processo direto (trincas se conformado
a frio)

Al-Si e Soldavel sem necessidade de jateamento de areia

e Superficie resistente e abrasiva

e Protecdo a corrosdo moderada

e Protecdo a corrosao catédica

_ e Processo direto ou indireto
Galvanizados a quente _ o
_ ¢ Difusdo de Zn para o interior do ago
(Revestimento de Zn)
o Evaporacdo e contaminacéo por Zn

¢ NA&o soldavel; necessario o jateamento por areia

Zn-Ni por imerséo a e Protecdo a corroséo catodica

quente (90/10) e Questdes de seguranca com o Ni

Silano/ revestimento ¢ NA&o soldavel; necessario o jateamento por areia

inorganico baseado em | e Sem protec&o a corrosio
Al

3.4.1. Filmes hibridos (organicos e inorgéanicos)

Atualmente, existem varios tipos de filmes organicos e inorganicos utilizados para a
conformacdo a quente, que protegem a superficie do substrato metéalico contra a
oxidacéao no interior do forno de austenitizacdo (FRISTAD, 2014) e a superficie dos
revestimentos galvanizados, contra a evaporacdo do Zn no interior do forno de

tratamento térmico.
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As solucbes de filmes orgénicos e inorganicos sdo aplicadas na superficie do
material através dos processos de spray e secagem em uma atmosfera aquecida. A
solucéo aplicada é sintetizada pelo processo sol-gel para 0s percussores organicos
ou organo-silanos. Apés a secagem, o filme depositado é composto por uma matriz
organico-inorganica contendo Mg, particulas de Al, C e elementos lubrificantes,

figura 3.15a. Uma pequena camada de TiO, é formada para evitar a oxidacdo do

Mg durante o tratamento de austenitizacéo.

Mg,MgO,TiO,

’h a §
A, .

S I

20pm
a) b)

Figura 3.15 — Secdo de camada de filmes hibridos na superficie de um aco
22MnB5.

Esses revestimentos possuem em torno de 10 um a 20 ym e ponto de fuséo entre
600°C e 650°C, ou seja, abaixo da temperatura utilizada no processo de
estampagem a quente, fazendo com que esses filmes se fundam e contaminem os
rolos no interior dos fornos. Esse fato é uma grande desvantagem na utilizacao dos
filmes inorganicos em relacdo aos outros tipos de revestimento, como o0s
galvanizados, pois a sua fusdo e, consequentemente, a ocorréncia de
contaminacdo dos rolos dos fornos ocorrem em temperaturas bem inferiores as

utilizadas no processo de estampagem a quente, em torno de 900°C.

ApoOs o processo de estampagem a quente, a espessura desse filme hibrido
aumenta em torno de 25 um a 35 pum. O Al reage com o substrato, formando
compostos Fe-Al, e o Mg forma compostos complexos com MgO e TiO,,
figura 3.15b.



18

3.4.2. Revestimento Al-Si

O revestimento Al-Si é o mais utilizado para materiais estampados a quente por ser
0 primeiro adotado com sucesso industrial para essa aplicacdo e por apresentar
resisténcias a corrosao e a oxidagdo a altas temperaturas. Em geral, sdo utilizadas
ligas Al-Si com composi¢cBes quimicas préximas ao ponto eutético, com teores entre
9% a 11% de Si, figura 3.16. Esses revestimentos sédo produzidos por imersdo da
tira em um banho metéalico de aproximadamente 675°C, formando revestimentos
com aproximadamente de 23um a 32uym de espessura por face
(ARANDA et al., 2003)

1500 : ' : A

—

o

o

o
!

LIQUID+DIAMOND _

S

Temperatura (°C)

DIAMOND_+FCC_A1

0 I 1 1 1
A 0 20 40 60 80 100

Porcentagem em massa Si
Figura 3.16 — Diagrama de equilibrio da liga binaria Al-Si.

Antes de serem submetidos ao processo de estampagem a quente, esses
revestimentos sdo formados por uma camada interfacial, substrato/revestimento, de
Fe,SiAl; e outra camada da liga Al-Si, conforme mostrado na figura 3.17. A adicéo
de Si na liga de Al inibe a formacao rapida da fase Fe,Als durante a imersdo do aco
no banho, prejudiciais a qualidade e morfologia da camada de revestimento Al-Si
durante o processo de estampagem a quente. A fase Fe,Als gera uma camada
interfacial irregular quando o revestimento é exposto as altas temperaturas, além de

possuir dureza elevada e ser fragil, o que prejudica a aderéncia da camada de
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revestimento durante a conformac@o a quente. A camada interfacial de Fe,SiAl;
controla a difusdo de Fe do substrato para o revestimento, pois nao inibe
eficientemente a formacdo de fases Fe-Al a alta temperatura, possibilitando a
formacédo dessas fases no revestimento, que se apresentam divididas em camadas,

durante o processo de estampagem a quente.

Aco

20 um

Figura 3.17 — Secdo de uma amostra de aco 22MnB5 com revestimento Al-Si (FAN
e DE COOMAN, 2012).

No processo de tratamento térmico para a estampagem a quente, o substrato reage
com o revestimento, enriqguecendo-o em Fe e aumentando a espessura do
revestimento em fungdo da temperatura e tempo (JENNER, 2008). FAN (2012) e
WINDMANN et al. (2014) observaram que a camada de revestimento apds o
processo de estampagem a quente, realizado a temperatura de 930°C, é formado

por cinco camadas, conforme mostrado na figura 3.18.
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1aFCAI2

22Fe,SiAl, —>
32FeAl,
43Fe,SIA Iz > >

h Y ' J

52 Fe(AlSi)

Figura 3.18 — Morfologia e fases presentes nas camadas de revestimento Al-Si
apos o processo de estampagem a quente (FAN e DE COOMAN,
2012).

s

A primeira camada é composta pela fase FeAl,, formada pelo enriquecimento
gradual da camada interfacial Fe,Als em Fe. A segunda camada é formada por
compostos Fe,SiAl,, originados pelo enriquecimento em Si do sistema Fe-Al. A
terceira e a quarta camadas sdo similares, formadas pelos compostos FeAl, e
Fe,Als. A quinta camada é resultante de reacdes entre o substrato, o Al e o Si,

formando uma fase a-Fe com Al e Si em solucdo solida.

Considerando a quinta camada, ela apresenta uma dureza menor em comparagao
as outras camadas e um comportamento ductil a altas temperaturas. Em relacdo as
outras camadas e ao substrato, de microestrutura martensitica, essa camada é
mais fragil, fazendo com que microtrincas possam ser arrastadas nessa regiao,

conforme observado na figura 3.18.

Apesar de apresentarem boa resisténcia a corrosdo e oxidagdo a altas
temperaturas, além de ndo se evidenciar a presenc¢a de trincas em seu substrato,
0s materiais revestidos com Al-Si ndo possuem protecao catédica contra corroséao.
Esse fato sugere que esses materiais ndo sao indicados as aplicacbes onde os

materiais estampados a quente estardo frequentemente expostos a ambientes

umidos, por exemplo, em partes inferiores de automoveis.
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3.4.3. Revestimentos Zn-Ni

Os revestimentos Zn-Ni utilizados para estampagem a quente sdo produzidos
através do processo de eletrodeposicdo e possuem boa resisténcia a corroséo, se
diferindo dos revestimentos Al-Si. Esses revestimentos apresentam teores de 11%
de Ni e 0,6% de Fe em sua composi¢ao quimica tipica, formando a fase y (Zn;Nis),
e uma espessura de camada em torno de 10 ym (FAN e DE COOMAN, 2012).

Como o ponto de fusdo da fase y é 881°C, durante o processo de estampagem a
guente a temperatura maxima utilizada para o processo deve ser menor que 880°C,
para se evitar a formacdo de qualquer fase liquida. ApGs o processo de
estampagem a quente, a camada resultante apresentara uma espessura em torno
de 20 ym, cuja superficie sera formada por uma camada irregular e sem aderéncia
dos oOxidos ZnO e MgO, com uma espessura em torno de 2,5 um, conforme

mostrado na figura 3.19.

ZnO, MnO L

s . i
: : 5\ v-FeZnNi

’ .« Nienriguecido
a-Fe(Zn, Ni) < T-FeZnNi

Fe enriquecido

Ago “Topm

Figura 3.19 — Morfologia e fases presentes na camada de revestimento Zn-Ni apés
0 processo de estampagem a quente (FAN e DE COOMAN, 2012).

O restante da camada de revestimento é formado por dois tipos da fase y-Fe; uma
com 26% de Zn e 3% de Ni, e a outra com composicdo similar a solucdo sdlida
a-Fe(Zn,Ni), com uma dureza semelhante a da martensita. O revestimento
permanece ductil, mesmo apdés a estampagem a quente, por apresentar uma
elevada quantidade de a-Fe(Zn,Ni). Porém, essa microestrutura formada favorece a
ocorréncia de desplacamento da camada de revestimento, como powdering e
flaking, que ndo sdo observados nos materiais galvanizados (FAN e DE
COOMAN, 2012).
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3.4.4. Revestimentos galvanizados

Dentre os tipos de materiais revestidos mais utilizados na induastria siderdrgica,
certamente os galvanizados apresentam grande relevancia, devido a sua boa
resisténcia a corrosao e protecdo catédica. Os revestimentos galvanizados Gl e GA
sdo também aplicados no processo de estampagem a quente, como forma
alternativa ao revestimento Al-Si. Logo, os revestimentos galvanizados sdo uma
alternativa para as empresas consumidoras néo ficarem dependentes de apenas
um fornecedor, sendo importantes alternativas para os custos e flexibilidade dessas

empresas.

Contudo, o tipo de processo € dependente do revestimento a ser utilizado, sendo o
Gl direcionado ao processo indireto e 0 GA para 0 processo direto. Nos agos
galvanizados, Fe-Zn, quando submetidos ao processo de tratamento térmico de
austenitizacdo, ocorre a reacdo do substrato com o revestimento, proporcionando a

formac&o de uma camada com fases Fe-Zn e outra com solucao sélida.

O revestimento Gl, ao ser submetido ao tratamento térmico para a austenitizacéo
do substrato, vai se enriguecendo de Fe gradualmente, devido ao controle do
processo difusional pela sua camada inibidora espessa, formando fases Zn-Fe. A
medida que 0 processo avancga, ocorre o consumo do ago para a solugéo sélida Fe-
Zn formada, sendo a velocidade deste processo funcdo da temperatura e tempo de
exposicdo do material no interior do forno (YANG et al.,, 2014). O revestimento
obtido ao término do processo é constituido por trés camadas, sendo uma
superficial de 6xido, uma intermetélica de Fe-Zn e outra de Fe(a) com Zn em

solucgéo solida, conforme mostrado na figura 3.20.

ALO,, 700

a-Fe(Zm)

Figura 3.20 — Morfologia e fases presentes nas camadas de revestimento Gl apds o
processo de estampagem a quente (FAN e DE COOMAN, 2012).
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Um fator importante a ser considerado no processamento de revestimentos
zincados € a atmosfera utilizada nos fornos. Ao se processar esses materiais em
uma atmosfera inerte e temperaturas superiores a 600°C, inicia-se 0 processo de
evaporacdo do Zn, ocorrendo perda de massa do revestimento. Esse processo
ocorre devido a baixa temperatura de evaporacao do Zn e a pressao de vapor de
Zn na atmosfera do forno. A utilizacdo de atmosferas oxidantes reduz a ocorréncia
da evaporacéo de Zn, proporcionando a formacao das fases Fe-Zn e solugéo sélida
a-Fe(zn) (IMAI et al., 2005). Esse fato ocorre devido a formacdo da camada de
oxidos na superficie do revestimento Gl no instante inicial ao processo de
tratamento térmico (RADLMAYR et al.,2008) . Conforme FAN (2012) e LEE et al.
(2011) a formagé&o dos 6xidos ZnO e Al,O3; sdo capazes de reduzir a evaporacgdo do
Zn e proporcionar a formagdo das fases do revestimento. O aspecto do
revestimento formado a partir de uma atmosfera inerte pode ser observado na
figura 3.21, onde é mostrada apenas a formacgédo da fase a-Fe no revestimento.
Esse mesmo comportamento pode ser observado para as camadas de
revestimento GA, onde a utilizacdo de uma atmosfera inerte também proporcionara

a evaporacdo da camada de Zn, sendo indicada a utilizagdo da atmosfera oxidante.

Figura 3.21 — Mapeamento elementar de Fe, Al, Zn e O de uma sec¢do de camada
de revestimento Gl tratado termicamente em atmosfera inerte de Ar,
durante 4 min a 900°C (LEE et al., 2011).

Para o revestimento GA, LEE et al. (2011) e SUEHIRO et al. (2003) observaram
gue apobs o processo de estampagem a quente, o revestimento, que inicialmente é
composto por fases Fe-Zn, é formado por uma camada de 6xidos, ZnO e Al,Oz, na
sua superficie e pela fase a-Fe(Zn), com aproximadamente 20% a 30% de Zn em

solucgédo solida, conforme apresentado na figura 3.22.

BARBOSA et al. (2016) observaram que, para condicdes de processamento
utilizando temperaturas e tempos de até 950°C e 5 min, respectivamente, de
encharque durante o tratamento de austenitizacdo, o revestimento é composto por

fases intermetédlicas Fe-Zn, sendo que a distribuicdo de Fe variou dentro de uma
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faixa estrita, entre 60% e 80%. Essa camada formada é constituida por oxidos ZnO,
MnO e Al,O3; e em sua superficie, por uma camada de fase I' e pela solugao sdlida
a-Fe(Zn). Esse revestimento apresentou uma microestrutura homogénea, com
poucas trincas, além da concentracdo de Fe observada ser de 70%. Esses

resultados podem ser observados na figura 3.23.
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Figura 3.22 — Micrografias de sec¢éo de um revestimento GA, obtidas via MEV, apoés
0 processo de estampagem a quente (DRILLET et al., 2004)
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Figura 3.23 — Micrografias de secdo de um revestimento GA, obtidas via MEV/Line
Scan, apés o processo de austenitizacdo (BARBOSA et al., 2016).



25

3.5. Trincas no Substrato Induzidas por Metal Liquido (LME)

Os produtos estampados a quente galvanizados precisam de algumas condigbes
especificas de processamento em relagdo aos materiais Al-Si. Conforme observado
por FAN e DE COOMAN (2012), os acos galvanizados a quente sdo propensos a
ocorréncia de trincas induzidas no substrato, proporcionando a ocorréncia de
fraturas durante a aplicacdo de esforco mecanico. Segundo FAN e
DE COOMAN (2012) e DRILLET et al. (2012), essas trincas se originam pela
penetracdo de Zn nos contornos de grdos do substrato e se propagam através
deles, sendo esse efeito conhecido como trincas induzidas por metal liquido, LME
(liquid metal embrittlement). A ocorréncia desse fendmeno é reconhecidamente
tipica do sistema aco/Zn, pois se caracteriza pelo contato entre dois metais, um
sélido e dactil, o aco, e o outro liquido, 0 Zn, durante a aplicacdo de esforco
mecanico acima da temperatura de fusdo do liquido (BEAL et al., 2012). Um

exemplo desse fenbmeno é mostrado na figura 3.24.

Figura 3.24 — Micrografias de secdo do revestimento GA ap0s a estampagem a
guente, mostrando a penetracdo de Zn em seus contornos de graos e
a formacéo das trincas (FAN e DE COOMAN, 2012).

A LME ocorre quando os dois metais, soélido e liquido, apresentam baixa

solubilidade entre si, fazendo com que ndo sejam formados compostos

intermetélicos. Para os materiais galvanizados, quando a temperatura ultrapassa a

temperatura peritética da liga Fe-Zn, de 782°C, ocorre a formacao da solucao sélida

a-Fe(Zn) e inicia a fusdo de parte do revestimento de Zn, figura 3.25. Durante a
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etapa de tratamento térmico de austenitizacdo na estampagem a quente, com
variacdo de temperatura entre 850°C e 950°C, o Zn liquido presente no
revestimento apresenta baixa solubilidade no aco com microestrutura austenitica
(LEE et al., 2012). Essa baixa solubilidade faz com que n&o haja formacéo de
compostos intermetalicos e que o Zn liquido remanescente penetre nos contornos
de grdos. O Zn liquido presente nos contornos de grdos é responsavel pela
decoesao dos graos e por fragiliza-los, expondo essas regides a superficie. Esse
efeito facilita a ocorréncia e propagacao de trincas através dos contornos de graos
para o interior da espessura do substrato durante o processo de estampagem
(BEAL et al., 2012). O efeito de ocorréncia de LME é mostrado conforme o

esquema da figura 3.26.
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Figura 3.25 — Diagrama binario Fe-Zn completo (ASM INTERNATIONAL, 2004).
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S~

c)
Figura 3.26 — Esquema mostrando a penetracdo de Zn liquido nos contornos de
gréos durante o tratamento de austenitizagcdo (BEAL et al., 2012).

O LME ocorre em uma faixa de temperatura determinada, sendo geralmente
préxima a temperatura de fusdo de uma fase Fe-Zn que ir4 induzir as trincas. Além
disso, a sua ocorréncia € fortemente dependente da taxa de tensdo aplicada e

alongamento que o material é exposto (BEAL et al., 2012).

Conforme FAN e DE COOMAN (2012) e LEE et al. (2012) mostraram, varias
propostas para se minimizar a ocorréncia de LME no substrato metalico encontram-
se discutidas na literatura, porém, ainda ndo ha um consenso sobre qual delas
apresenta o melhor resultado. Uma delas é a realizacdo do tratamento térmico para
estampagem a guente com a temperatura abaixo da peritética. Como exemplo, ao
se realizar o processo de estampagem a guente a uma temperatura proxima a
780°C, o liquido presente apds a formacao de a-Fe(Zn) se precipita como a fase I,
ndo ocorrendo a penetragdo induzida de Zn nos contornos de grdos e o0 acgo
permanece apresentando uma boa ductilidade. Porém, a fase I'; € bastante fragil e
podera ocorrer seu rompimento durante o processo de estampagem. Entretanto,
seu rompimento ndo proporcionara perdas para as propriedades do revestimento e
protecdo catdédica do aco (LEE et al., 2012). Ressalva-se para essa solugcédo que,
pelo tratamento térmico ser realizado em temperatura proxima a de AC; desse aco,
720°C, a microestrutura do substrato ndo se transforma completamente em
martensita. Essa observacdo pode apresentar uma limitacdo para a utilizacdo

dessa solucao apresentada.
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Uma segunda possibilidade, também observada por FADERL (2009), mostra que
quanto maior a presenca de Zn no revestimento, menor € a temperatura da
transformacdo peritética. Considerando um aco que apresenta uma maior
gquantidade de fase rica em Zn, sua temperatura peritética passara a ocorrer em
torno de 530°C, sendo possivel a realizacdo do processo de estampagem abaixo
desta temperatura. Contudo, em termos do substrato, ndo ha a ocorréncia da
austenitizacdo do aco e, consequentemente, ndo ha a formacdo de martensita
durante a estampagem. Com isso, apesar de ser viavel didaticamente para o
revestimento, essa condigdo néo é aplicavel industrialmente por ndo apresentar um

produto final com as propriedades mecénicas desejadas.

Variacbes nos parametros de processo durante o tratamento térmico de
austenitizacdo também podem ser benéficas para se minimizar a ocorréncia de
LME. Como exemplo, considerando a exposicdo do material galvanizado a um
tratamento térmico com temperaturas e tempos maiores que os valores tipicos
utilizados, temperaturas entre 850°C e 950°C e tempo de 4 min, ocorrerd um
aumento da taxa de difusdo do Fe do substrato para o revestimento, formando
assim uma camada totalmente de fase a-Fe(Zn). As trincas formadas na superficie
desse revestimento durante o processo de estampagem séo absorvidas por essa

camada (a-Fe(Zn)) e ndo se propagam para o substrato.

A curva tensdo-deformacdo, em funcdo da temperatura e tempo de tratamento
térmico, de materiais 22MnB5 pode ser observada na figura 3.27 (FAN e DE
COOMAN, 2012). Essas curvas mostram os resultados de ensaios de tracdo
realizados a quente em aco 22MnB5, com e sem revestimento, tratados
termicamente com temperaturas de 700°C e 850°C, e tempos de exposicdo de
4 min. Foi mostrada, também, a curva para um ago 22MnB5 tratado termicamente
com 850°C e exposicdo de 20 min. Além disso, um ac¢o IF, com e sem
revestimento, foi submetido ao tratamento térmico com 850°C para se comparar o
efeito do substrato na ocorréncia de LME (FAN e DE COOMAN, 2012).

FAN e DE COOMAN (2012) observaram a ocorréncia de LME nas duas qualidades
de aco revestidas, 22MnB5 e IF, tratadas termicamente com 850°C, a ocorréncia de

LME para esses materiais foi associada a temperatura do ensaio maior que a
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peritética do Zn, favorecendo a formacéo da fase liquida no revestimento. O fato de
ndo haver LME nessas mesmas qualidades de aco sem revestimento, tratadas
termicamente na mesma condi¢cdo dos materiais com revestimento, corrobora com
percepcdo da influéncia do revestimento na geracdo das trincas. Porém, a
utilizacdo de um tempo de tratamento térmico maior, 20 min, suprimiu a ocorréncia
de LME. Para os ensaios de tracdo a quente realizados com temperatura menor,
700°C, o aco 22MnB5 com e sem revestimento apresentou boa ductilidade, até
40% de deformacao, e resisténcia mecénica maior, além de ndo ser presenciada a

ocorréncia de LME.

O efeito do tempo de tratamento térmico nas propriedades mecéanicas do ago
22MnB5 foi observado, também, por LEE et al. (2012), conforme mostrado na
figura 3.28. Essas observacfes sugerem que fatores como a temperatura e o
tempo de tratamento térmico de austenitizacdo podem ser considerados como

possiveis alternativas para a ndo ocorréncia ou minimizacdo de LME.
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Figura 3.27 — Comportamento mecanico de acos 22MnB5 com e sem
revestimento, tratados com diferentes tempos e temperaturas de
encharque durante o tratamento de austenitizacdo (FAN e DE
COOMAN, 2012).

100

Tensédo de Engenharia (MPa)




30

200 -
22MnB5 revestido, estampado a 850°C

150 -

Tempo de tratamento
térmico de austenitizacao

Tensado de Engenharia (MPa)
S
<

—A— 6 min
50 —O0— 8 min
—O— 20 min
¥ T T Y T Y T ¥ 1
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4

Deformacgao (g)
Figura 3.28 — Comportamento mecénico de acos 22MnB5 revestidos, tratados com
diferentes tempos de encharque durante o tratamento de
austenitizacao (FAN e DE COOMAN, 2012).

Segundo DRILLET et al. (2012), as trincas que ocorrem nos materiais estampados
a guente possuem duas denominacdes, dependendo de suas dimensfes, sendo a
macrotrinca e microtrinca. Para DRILLET et al. (2012), as LME, devido seu
mecanismo de formacgéo e dimensdes, podem ser consideradas macrotrincas. J4 as
trincas formadas a partir da friccdo entre a superficie do revestimento e as
ferramentas de estampagem em altas temperaturas, ou seja, com uma origem
mecanica, estdo relacionadas as microtrincas. As microtrincas sempre se iniciam no
revestimento e se propagam para o aco. Em alguns casos, a microtrinca pode se
propagar através da fina camada ferritica, localizada logo abaixo do revestimento,
atingindo o aco (DRILLET et al., 2012). Porém, a presenca da camada de ferrita
abaixo do revestimento pode explicar a ocorréncia de trincas de menor dimenséo
nessa regido, as microtrincas, pois a ferrita apresenta maior ductilidade que a
martensita e absorve a energia de propagacao da trinca no substrato, o que a faz
embotar. Esse fato interrompe a propagacao dessas trincas, formando trincas de
menor dimensdo. A presenca de microtrinca na regido ferritica abaixo do

revestimento é observada na figura 3.29.
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Figura 3.29 — Microtrincas se propagando no substrato, através da microestrutura
ferritica formada durante o tratamento térmico de austenitizacdo
(DRILLET et al., 2012).

A diferenca entre macrotrincas e microtrincas pode ser observada na figura 3.30. As
macrotrincas ocorrem nas regides sujeitas ao maior esforco mecéanico, geralmente
em regides de curvaturas, enquanto as microtrincas estdo sujeitas as regides de
maior estiramento e contato com a ferramenta de estampagem, sendo que

geralmente seu tamanho néo ultrapassa 12 uym (DRILLET et al., 2012).
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Figura 3.30 — Formacao de macro e microtrincas (DRILLET et al., 2012).

A propagacdo das microtrincas no ago se deve a presenca de uma camada com
microestrutura ferritica e/ou bainitica na regido de interface revestimento/aco. As
microtrincas iniciam sua propagacdo no revestimento e atravessam essas regides
até as interfaces ferrita ou bainita/martensita. Se as regides ricas em ferrita e/ou
bainita forem finas, a propagacdo de microtrincas sera limitada, menor que 2,0 um
(DRILLET et al, 2012). A microestrutura ferritica pode ser formada por desajustes
operacionais no forno de tratamento térmico de austenitizacdo e/ou taxa de

resfriamento na estampagem, além de uma possivel descarbonetacdo pré-existente
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na superficie do aco. A bainita pode ser formada em fungéo da deformacao sofrida
pelo material, pois a taxa de resfriamento critica para a formacdo de martensita é
elevada a medida que se aumenta a deformacdo do material. DRILLET et al. (2012)
observaram que a taxa de resfriamento critica para a témpera do material sem
deformacdo é de 27°C/s, enquanto que com 10% de deformacdo a taxa passou
para 50°C/s. Na figura 3.31 é mostrado um exemplo da propagacdo de trincas em

regides de interface ferrita/bainita.

Microtrincas propagadas em Bainita
regides com bainita e ferrita
Figura 3.31 — Microtrincas se propagando através de uma regiao de ferrita e bainita
(DRILLET et al., 2012).

Devido a sua origem ser de natureza mecéanica, uma das maneiras de se minimizar
ou evitar a ocorréncia de microtrincas é reduzir o coeficiente de atrito entre a
superficie do revestimento e a ferramenta de estampagem. E conhecido que um
coeficiente de atrito inapropriado entre as partes pode aumentar o nivel de tenséo
sobre o revestimento, especialmente a tensdo de cisalhamento, induzindo o
surgimento das trincas (DRILLET et al., 2012).

Para diminuir esse coeficiente de atrito € interessante a utilizagdo de lubrificantes
entre a superficie do revestimento e as ferramentas de estampagem, como por
exemplo, a utilizacdo de Oleos lubrificantes para utilizacdo em temperaturas
elevadas. DRILLET et al. (2012) evidenciaram o bom desempenho dos d4leos
lubrificantes em relagcdo a um revestimento sem pos-tratamento e outro com
revestimento orgénico, através dos resultados obtidos em experiéncias realizadas,

conforme mostrados na figura 3.32.
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Figura 3.32 — Efeito de diferentes pés-tratamento na propagacdo das microtrincas
(DRILLET et al., 2012).

A outra maneira de se minimizar as microtrincas é reduzir o seus sitios de
propagacdo. Para isto, € interessante reduzir a formacdo de ferrita e bainita
durante a estampagem do material. Segundo DRILLET et al. (2012) e NISHIBATA e
KOJIMA (2013), a maneira ideal para reduzir a formacdo de ferrita e bainita é
controlar as taxas de resfriamento do material, além de aumentar o tamanho de
grdo austenitico durante o tratamento térmico, 0 que proporciona uma boa
temperabilidade, apesar de esse meio nao ser facil, ao se considerar uma linha de
estampagem a quente industrial. Além disso, a redugéo do tempo de transferéncia
do material do forno para a matriz de estampagem proporciona uma menor perda
de temperatura, favorecendo a ocorréncia de uma taxa de resfriamento maior e,

consequentemente, menor formacéao de ferrita e bainita.
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4. METODOLOGIA

Na presente metodologia serdo descritos 0s aspectos relativos aos materiais e
ensaios utilizados para se determinar os fendmenos que ocorrem na transformacgéo
do revestimento GA durante o tratamento térmico de austenitiza¢@o para aplicagéo
em estampagem a quente. Os efeitos desse tratamento térmico nas caracteristicas
do novo revestimento e na qualidade do substrato de ago, particularmente em

relacdo a formacéo de trincas, foram também avaliados.

A metodologia consistiu, basicamente, em duas etapas. A primeira etapa consistiu
em determinar o efeito do tratamento térmico de austenitizacdo na qualidade do
revestimento e do a¢o, por meio de amostras industriais tratadas termicamente em
laboratério, com trés condicdes de aportes térmicos diferentes, seguidos de
témpera em agua e conformacdo em prensa de estampagem a quente piloto. Ao
longo de todos os ciclos térmicos foram realizadas interrupcdes periddicas do
processo, seguidas de témpera em agua, de maneira a determinar a evolucao
microestrutural do revestimento e do aco e, portanto, suas qualidades
momentaneas. Os ciclos térmicos completos, sem interrup¢éo, foram realizados por

245 s e os corpos de prova foram estampados a quente na prensa piloto.

A segunda etapa consistiu em avaliar a influéncia dos ciclos de galvannealing na
qualidade final do revestimento e do aco estampados a quente, avaliando-se
amostras industriais produzidas com trés temperaturas de aquecimento indutivo
(IH) diferentes. Essas amostras foram tratadas termicamente em escala piloto, por
245 s, seguidas de conformacdo em prensa de estampagem a quente piloto e da
utilizacdo de técnicas de caracterizacdo para avaliar a ocorréncia de defeitos no

revestimento e no aco.

4.1. Material Utilizado

Para a realizacdo dos testes experimentais foram utilizadas amostras industriais de
aco 22MnB5, com revestimento GA e espessura de 1,80 mm, cuja faixa de
composi¢cdo quimica tipica € mostrada na tabela 4.1. Essas amostras foram
produzidas na linha de galvanizagdo continua por imersdo a quente (CGL), da

Unigal Usiminas, com o tratamento de galvannealing utilizando as seguintes
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temperaturas de IH: 560°C, 585°C (com e sem encharque posterior maximo de

35 s) e 600°C.

Tabela 4.1 — Composicdo quimica tipica do aco 22MnB5-GA utilizado no estudo
(WORLDWIDE ENGINEERING STANDARDS, 2016).

A Composicdo Quimica (% em massa)
Go . .
C Si Mn P S Al B Cr Ti
0,19 a 1,10a 0,004 a 0,020 a
22MnB5 024 <0,50 1.50 <0,030 | 0,005 | 20,010 0.005 <0,35 0,055

Essas condicbes de galvannealing foram escolhidas por serem préximas das
praticadas industrialmente para acos de elevada resisténcia e para se avaliar o
efeito do aporte de calor durante a formacéo do revestimento GA, especificamente,
na proporcao inicial da fase . Sabe-se que a utilizacdo de temperaturas mais
elevadas de IH, assim como a utilizagdo de encharque posterior ao IH, favorece a
formacdo de um revestimento com maior propor¢cdo de fase I' e menor de (
(BARBOSA e BUONO, 2010; FANG et al.,, 2016). Com isso, foi avaliada a
suposicao inicial que a utilizagdo de um revestimento com maior proporcao de fase
I favoreca a formacdo de solucdo sélida a-Fe(Zn) e, consequentemente, maior

protecao a penetracdo de Zn liquido nos contornos de grao.

4.2. Mecanismo de Transformac&do do Revestimento GA ao Longo do
Processo de Estampagem a Quente

4.2.1. Avaliagdo do mecanismo de transformacgéo do revestimento GA no
tratamento térmico de austenitizacdo

A influéncia do tratamento térmico de austenitizacdo na qualidade e microestrutura
da camada de revestimento e do substrato foi avaliada utilizando um forno tipo
mufla, conforme mostrado na figura 4.1. Para esses ensaios foram utilizadas as
amostras de aco 22MnB5 produzidas com IH de 585°C e encharque méaximo de
35 s posterior ao aquecimento indutivo. A escolha dessa amostra para o ensaio
ocorreu por seu revestimento apresentar um teor de Fe mais elevado em relagéo as
demais amostras e, com isso, maior proporcdo de fases ricas em Fe nos instantes
iniciais do tratamento térmico. A amostra foi submetida a trés condi¢cdes de ciclos
térmicos de austenitiza¢cdo, com temperaturas finais de tratamento térmico e taxas

iniciais de aquecimento distintas.
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3
Figura 4.1 — Forno tipo mufla a ser utilizado para os tratamentos térmicos de
austenitizacao no estudo.

Os ciclos de austenitizacdo foram realizados controlando as taxas de aguecimento
iniciais, até 530°C, e as temperaturas finais do forno de tratamento térmico,

objetivando as seguintes condicbes:

a) BAT: ciclo de baixo aporte térmico (11,0°C/s e 900°C)
b) ATI: ciclo de aporte térmico intermediario (12,5°C/s e 910°C)

c) ATE: ciclo de aporte térmico elevado (15,0°C/s e 930°C)

O conhecimento do efeito da taxa de aquecimento da etapa inicial é de grande
importancia, pois a utilizacdo de taxa de aquecimento desajustada afeta a eficiéncia
do processo difusional de Fe do substrato para o revestimento, fazendo com que
haja perda de qualidade do produto estampado a quente e ocorréncia de defeitos

superficiais.

Para avaliar a evolucdo microestrutural do revestimento e a interacdo existente
entre o revestimento e o substrato foram realizadas interrup¢des durante os
tratamentos térmicos de austenitizagdo, em intervalos entre 15s e 20 s, seguidas
de resfriamento brusco das amostras até a temperatura ambiente em agua, com

taxas de resfriamento de até 110°C/s, para as trés condi¢cfes de ciclos térmicos.
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Destaca-se que, com a interrupcdo dos ciclos de austenitizacdo e o resfriamento
brusco (taxa de até 110°C/s), o tempo total de processamento das amostras foi
muito proximo ao praticado até o de interrupcao do tratamento térmico. Além disso,
como as amostras serdo submetidas a mesma condicdo de resfriamento, a cada
incremento de tempo, foi considerado que ndo ha influéncia significativa da

metodologia aplicada nos resultados de evolucdo microestrutural do revestimento.

O tempo total de tratamento térmico para cada ciclo foi de, aproximadamente,
245s. Esse tempo de tratamento térmico € equivalente aos praticados,
normalmente, em fornos industriais para o material 22MnB5-GA. Para o controle do
perfil térmico das amostras no forno e durante a témpera ou conformacao, foram
utilizados termopares tipo K. As curvas tipicas de variacdo de temperatura obtidas
pelos termopares acoplados nas amostras durante os tratamentos térmicos sao

mostradas na figura 4.2.
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Figura 4.2 — Perfis de temperatura medidos nas amostras durante tratamento de
austenitizagcdo em escala piloto.
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4.2.2. Avaliacdo da influéncia da temperatura de induction heater (IH) durante
0 processo de estampagem a quente

A influéncia do tratamento de galvannealing na qualidade da camada de
revestimento GA, apos a estampagem a quente, foi avaliada utilizando as amostras
de aco 22MnB5-GA processadas com diferentes ciclos de galvannealing, ou seja,

temperaturas de IH.

Essas amostras foram submetidas ao tratamento de austenitizacdo, utilizando as
trés condicbes de ciclos térmicos (BAT, ATl e EAT), durante o periodo de 245 s. O
controle de temperatura foi realizado através de termopares, na regido proxima a

borda das amostras.

Apbés os tratamentos de austenitizacdo, as amostras foram conduzidas
imediatamente para a prensa de estampagem a quente piloto, com matriz e molde
refrigerados a 4gua, para a realizagdo do processo de conformacdo. O tempo de
transferéncia da amostra para a prensa, realizada manualmente, foi de
aproximadamente 5,0 s. A disposi¢cdo dos equipamentos, conforme mostrada na

figura 4.3, permitiu maior agilidade e a obtenc&o desse tempo de transferéncia.

Figura 4.3 — Prensa com matriz e molde refrigerados a agua utilizada para o
processo de estampagem a quente piloto.

Para analisar as regides de estampagem severa, foram retiradas amostras dos

locais de dobramento, com raio de 90°, e de estiramento. O perfil esquematico das
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pecas apds a quente, assim como os locais onde foram realizadas as andlises, é

mostrado na figura 4.4.

o ™

RN

Figura 4.4 — Esquema para coleta das amostras apds o processo de estampagem a
guente na prensa piloto.

O aspecto macroscopico tipico de amostras apds o processo de estampagem a

quente piloto, é ilustrado na figura 4.5.

e T T

Figura 4.5 — Macrografia de aspecto de amostras apds o0 processo de estampagem
a guente na prensa piloto.
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4.2.3. Analises realizadas

As amostras obtidas nas etapas de resfriamento em dgua e conformacgédo na prensa
de estampagem a quente piloto foram encaminhadas para de andlises de
caracterizacdo laboratoriais, a fim de se verificar a morfologia, microestrutura e
constituicdo quimica do revestimento, além da qualidade microestrutural e presenca
de trincas no substrato, conforme mostrado na tabela 4.2. Foram realizadas
andlises por microscopia eletrénica de varredura com espectrometro de raios X por
disperséo de energia acoplada (MEV/EDS) para avaliar a morfologia e constituicdo
guimica da superficie e secdo dos revestimentos produzidos (presenca de 6xidos e
intermetélicos no revestimento). Para tal, as secdes de todas as amostras foram
analisadas apo0s terem sido atacadas com solucbes de nital diluida
(4%HNOgs+alcool) para revelar a microestrutura do revestimento, ou seja, as
camadas de fases Fe-Zn e de picral ((4%HNOs+alcool)+ (4% CgH3N3zO,+alcool))

para revelar a microestrutura do substrato.

A quantificacdo dos elementos Fe e Zn distribuidos na secdo da camada de
revestimento para a identificacdo das fases que os compde foi determinada via
analise de MEV/EDS/Line Scan. Para essas andlises foi realizada uma sequéncia
de medi¢cGes ao longo da secédo transversal a dire¢cdo de laminacdo, em regides
representativas das camadas de revestimento, escolhidas previamente e atacadas
para revelar as fases Fe-Zn, utilizando espacamento entre os pontos analisados de
0,5 um (desde a superficie até a interface com o substrato) e ampliacdo de imagem
de 5.000 vezes. Os perfis concentracdo de Fe e Zn obtidos pelos resultados de
MEV/EDS/Line Scan, em conjunto com a analise do diagrama de equilibrio
termodindmico de fases Fe-Zn, mostrado na figura 3.25, foram utilizados para
identificar localmente cada fase Fe-Zn presente no revestimento, a partir da
condicao desejada. A partir dessa andlise foi possivel, também, analisar a influéncia
das taxas de aquecimento utilizadas nos ciclos de austenitizagdo na microestrutura
do revestimento formada. Para isso, as amostras produzidas pelos trés ciclos de
austenitizacdo foram analisadas considerando as temperaturas invariantes de
equilibrio termodinamico 530°C, 550°C, 665°C e 782°C como 0s principais marcos
para essas andlises. Esses pontos foram escolhidos por serem as temperaturas
invariantes de equilibrio termodindmico das fases ¢, I';, & e I, respectivamente,

fazendo com que o conhecimento da formacdo e comportamento do revestimento
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entre esses intervalos seja de extrema importancia. Contudo, ressalta-se que,
nessas temperaturas, a austenitizacdo da microestrutura do substrato de aco ocorre
de maneira parcial. Na figura 4.6 é observado como a curva de austenitizacdo pode
influenciar a formacdo das fases, quando a temperatura de transformacédo é

considerada.
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Figura 4.6 — Curvas de temperatura dos tratamentos térmicos no forno de
austenitizacdo em escala piloto em relagdo as temperaturas de
formacédo das fases ¢, 0, e T".

Para tal, os valores pontuais obtidos nos perfis de composicdo quimica foram
interpolados no diagrama Fe-Zn para a verificacdo de quais fases formaram-se na
regido do revestimento referente ao ponto. A partir desses resultados, a propor¢ao
e a espessura das camadas de fases formadas no revestimento foram
determinadas. A partir da identificacdo das fases formadas por esses resultados foi
possivel, também, utilizar a analise de um software de imagens (ImageJ) para se
avaliar, quantitativamente, a proporcdo das fases presentes no revestimento. Para
a realizacdo dessas analises, inicialmente foi levada em consideracdo que a
concentracdo de 28% de Fe (maximo de Fe na fase I') estaria na intersecdo das

curvas de Zn e Fe, representando a interface revestimento/substrato.

A distribuicdo dos elementos na se¢do da camada de revestimento foi obtida,
também, pela andlise de depth profile por espectroscopia de emisséo Optica por

descarga luminescente (GDOES). Essa técnica utiliza uma regido de analise maior,
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comparativamente a via MEV/Line Scan, fazendo com que, principalmente, os
resultados dos perfis de elementos presentes no revestimento e na camada
superficial de 6xidos sejam mais bem detectados. A metodologia para a analise dos
resultados e determinacdo da distribuicdo de fases na secdo do revestimento foi

semelhante a utilizada para a analise via MEV/Line Scan.

A presenca de trincas e penetracdo de Zn nos contornos de grdos do substrato foi
analisada pelos mapeamentos dos elementos Fe, Zn e Al, via MEV/EDS, realizados

na se¢do de pecas conformadas na prensa piloto de estampagem a quente.

A microestrutura do substrato das amostras com e sem estampagem foi analisada
via microscopia 6ptica (MO), a fim de se verificar a transformacgédo de fases no ago e
a presenca de trincas formadas por LME. Para a avaliagdo de propriedades
mecanicas foi realizado testes de tracdo uniaxial em corpos de prova das amostras,
confeccionados de acordo com a norma da American Society for Testing and
Materials, ASTM A370 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS,
2017).

Para a determinacdo da composicdo quimica dos revestimentos GA utilizados no
estudo foi realizada analise de Espectrometria de Emissdo Optica por Plasma
Acoplado Indutivamente (ICP-OES). A composicao quimica dos revestimentos das
amostras submetidas aos tratamentos térmicos de austenitizacado foi obtida através

da integral dos perfis de MEV/EDS/Line scan.

Os resultados das analises de MEV, GDOES e microscopia Optica, juntamente com
os resultados de composicao quimica dos revestimentos, possibilitaram entender o
mecanismo de transformacéo do revestimento GA e estabelecer um processo para
evitar a ocorréncia de defeitos superficiais e trincas com penetracdo de Zn, que
induzem a ocorréncia de LME. Esse conhecimento possibilita identificar a melhor

condicdo para a estampagem a quente.
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Tabela 4.2 — Técnicas para as analises do revestimento e do substrato em funcéo do ciclo de austenitiza¢do e processo de témpera.

_ ICP-OES Gravimetria Microscopia MEV (Revestimento) _
Amostra Temp. IH CICl.O. de ~ Resf. Cont. - Gtica GDOES - D'.f' de
austenitizagao agua prensa C. Quim. Massa cam. (Substrato) Morfologia | EPS-Line | EDS-Mapa | raios X
revest. revest. 9 Scan de elem.
GA 585°C com X X X X X X X
ench. 35s
11°C/s e 900°C X X X
12,5°C/s e
0, ]
1 560°C 910°C X X X
15°C/s e 930°C X
11°C/s e 900°C X X X
585°C sem 12,5°C/s e
X X X
2 encharque 910°C
15°C/s e 930°C X X X
11°C/s e 900°C X X X X X X
12,5°C/s e
010°C X X X X X X
585°C com 15°C/s e 930°C X X X X X X
3 encharque
de 35s 11°C/s e 900°C X X X
12,5°C/s e
910°C X X X
15°C/s e 930°C X X X
11°C/s e 900°C X X X
o 12,5°C/s e
4 600°C 910°C X X X
15°C/s e 930°C X X X
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo serdo discutidos os resultados das andalises do ago 22MB5-GA apés
0 tratamento térmico de austenitizagdo, seguidos das etapas de resfriamento
brusco em &gua e conformacdo em prensa de estampagem a quente piloto
refrigerada a 4gua. Serdo mostradas a evolugdo e as caracteristicas obtidas pelo
revestimento ao longo de trés ciclos térmicos de austenitizacdo diferentes. Além
disso, sera discutida a influéncia da temperatura de induction heater (IH) no
processo de estampagem a quente e os fatores que afetam a qualidade superficial
do revestimento e a formacao de trincas induzidas por fragilizacéo por metal liquido
(LME) no substrato.

5.1. Transformacdo do Revestimento Durante o Tratamento de
Austenitizacao

5.1.1. Caracterizacdo do aco 22MnB5-GA antes do processo de estampagem
a quente

Composicao quimica do revestimento através de ICP-OES

Para a etapa de avaliagdo do mecanismo de transformacédo do revestimento GA no
tratamento térmico de austenitizagcdo foi utilizada a amostra industrial processada
com a temperatura de IH de 585°C e encharque posterior maximo de 35s. A
utilizacdo do encharque posterior ao IH possibilita avaliar o efeito da aplicacdo de
um maior aporte térmico no revestimento GA, visando alterar a microestrutura e
aumentar o teor de Fe. A composi¢cao quimica obtida pelo revestimento produzido
através desse tratamento térmico € mostrada na tabela 5.1.

Observa-se pelos resultados que a insergcdo do encharque apés o IH contribui para
gue o revestimento obtido apresente teor de Fe em torno de 16,6% (em massa).
Esse valor, conforme esperado inicialmente, é maior que a faixa de tolerancia
desejada para um revestimento GA tipico, entre 7% e 12%, destinado ao processo
de estampagem a frio (BARBOSA e BUONO, 2010).
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Tabela 5.1 — Composi¢do quimica, via ICP-OES (% em massa), da camada de
revestimento GA produzido com encharque maximo de 35 s.

Massa de zinco por face (g/m?) Zn Fe Al
88,66 83,1 16,6 0,3

Caracterizacdo morfoldgica e quimica do revestimento

O aspecto morfoloégico e a constituicdo quimica, analisados via MEV/EDS, sé&o
mostrados nas figuras 5.1 e 5.2. O maior aporte de calor aplicado produz uma
camada espessa de fase I', com aproximadamente 1,70 um de espessura, ou seja,
representa 15% da espessura total de camada. Nota-se que, em conjunto com o
teor de Fe mais elevado, a maior espessura da camada de fase I reflete a
influéncia da etapa de encharque ap6s o IH na formagao do revestimento, através
da ocorréncia de um processo difusional mais intenso de Fe a partir do substrato.
Contudo, a superficie do revestimento apresenta aspecto de um revestimento GA
tipico, formada por de cristais Fe-Zn tipicos, ndo sendo alterada pela utilizacao do
encharque apos IH. Embora sejam visiveis as trincas transversais, formadas pela
presenca de cristais com diferentes estruturas cristalinas, elas ndo comprometem a

integridade do revestimento.

11,41 pm

]

ok 4R (.'-f-""\f"‘-";.- St 1,70 pmiT
i vl s

éamada de

USIMINAS

Sl o A J\
- LR o A ] A

c) %EDS do revestimento
Figura 5.1 — Micrografia da superficie e se¢do transversal do revestimento GA,
produzido com encharque maximo de 35 s, via MEV/EDS.
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O resultado de composigdo quimica ao longo da sec¢éo transversal do revestimento,
via MEV/EDS/Line Scan, é mostrado na figura 5.2. O objetivo dessa técnica €&
determinar, quantitativamente, a composi¢cao quimica ao longo de toda a espessura
do revestimento. A partir da determinacdo dessa composicdo quimica, em conjunto
com a interpolacdo dos dados no diagrama de equilibrio Fe-Zn, torna-se possivel
estimar as fases Fe-Zn presentes nos revestimentos e a espessura média da
camada de cada uma, além da proporcdo entre elas, conforme o procedimento
experimental explicitado no capitulo Metodologia. Considerando para os resultados
obtidos que a interface revestimento/substrato encontra-se na interse¢do entre as
curvas de Fe e Zn, estima-se que o revestimento é constituido por, além da camada

de fase I, outra de fases 9, presente em maior proporgao.

zn
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Figura 5.2 — Morfologia e composi¢cdo quimica da secado transversal a direcdo de
laminacdo do revestimento GA, via MEV/EDS/Line Scan, produzido
com encharque maximo de 35 s.

Caracterizacdo quimica do revestimento ao longo da secao através de GDOES

A composicdo quimica ao longo da secdo transversal do revestimento foi
observada, também, via técnica GDOES, com o resultado apresentado na figura
5.3. O perfil de distribuicdo de elementos ao longo da secdo obtido pela técnica
GDOES foi semelhante ao obtido por MEV/EDS/Line Scan, indicando a mesma
formacdo de camada de fases no revestimento. Contudo, existiram pequenas
diferencas nos valores pontuais de composicado quimica entre as duas técnicas de
analises utilizadas. Apesar dessas diferencas, o entendimento da formacdo das
camadas de fases no revestimento produzido, em ambas as técnicas, nao foi

prejudicado.
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Diferentemente do resultado obtido pela analise de MEV/EDS/Line Scan, a técnica
de GDOES apresenta melhor percep¢do da presenca de Oxidos na superficie do
revestimento. Essa percep¢do se deve a técnica de GDOES utilizar uma area de
analise maior, o que contribui para a melhor deteccdo de elementos presentes em
guantidades residuais na superficie do revestimento. Na superficie foi observada a
presenca de uma fina camada de Oxido, constituido por Al e Zn. Nao foram
percebidos os elementos Mn e Si na superficie do revestimento GA. A presenca de
oxidos de Al na superficie do revestimento evidencia que, assim como o Fe, esses
elementos se difundem a partir do ago para a superficie com a condigdo de

galvannealing utilizada, com aporte térmico mais elevado.

100 120
Fe
%0 £ Mn
100
80
90
gn —Fe % 80 Alx100
=
2 60 — 2 ——Mnx100
E g 70 Six100
E so Aaoo | E g ——0x10
] k-]
g w0 g so
§ g
H 2 a0
& 0 Al £ i
0 Si
20
20
10 (__J 10
o ————— 0 Al
0 25 5 75 10 125 15 175 20 225 25 0 25 5 75 10 125 15 175 20 225 25
Profundidade (um) Profundidade (pm)
a) Fe, Zne Al b) Al, Mn, Sie O

Figura 5.3 — Composicdo quimica ao longo da seg¢do do revestimento GA,
produzido com encharque méaximo de 35 s, via GDOES.

Caracterizacdo do revestimento via DRX

Apesar de ndo ter sido observada pelas andlises via MEV e GDOES, a presenca de
cristais de fase ¢ na superficie do revestimento, mesmo em pequena proporcéo, foi
evidenciada nos resultados de difratometria de raios X (DRX), mostrados na
tabela 5.2 e figura 5.4. A presenca da fase { em pequena propor¢ao mostra que a
formacdo de cristais isolados e, portanto, de dificil percepcdo pelas analises via
MEV/EDS e GDOES. Porém, a sua presenca foi mais facilmente notada pelos seus
efeitos durante o tratamento térmico de austenitizacdo, o que sera discutido

posteriormente, na etapa de conformacao a quente.
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Tabela 5.2 — Contagem das fases na camada de revestimento GA, produzido com
encharque maximo de 35 s, via DRX

Fases | d (A) | 26 Taxa de Contagem (CPS)
r 1,222 |78,15 1.549
1,279 (74,06 6.185
¢ 1,260 |75,37 674
» AMOSTRA: 11054-2 Fe - Iron, syn - Cubic - Body-centered
Sed . gama-Fe11Zn40 - Iron Zinc - Cubic - Face-centered

delta-FeZn10.98 - Iron Zinc - Hexagonal - Primitive
zeta-FeZn15 - Iron Zinc - Monoclinic - Base-centered
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Figura 5.4 — Difratograma do revestimento GA, produzido com encharque maximo
de 35 s, via DRX.

Caracterizacdo do substrato 22MnB5 através de microscopia 6tica

Na figura 5.5 é mostrado o aspecto da microestrutura do aco 22MnB5 recozido,
com revestimento GA, utilizado nos testes. A microestrutura do substrato é formada

pelos constituintes ferrita proeutetdide, perlita e carbonetos dispersos na matriz.

b)
Figura 5.5 — Micrografia do aspecto metalografico da secao transversal do
substrato 22MnB5-GA, utilizado para os testes, via MO.



49

Propriedades mecénicas do substrato 22MnB5

Os resultados do ensaio de tracdo uniaxial realizado no material 22MnB5-GA
recozido € mostrado na tabela 5.3. Os valores dos limites de escoamento (LE) e de
resisténcia (LR) obtidos para o material sdo de 419 MPa e 577 MPa,
respectivamente. Observa-se que esses resultados encontram-se em concordancia
com a faixa de propriedades mecanicas exigida pela norma GMW14400 para
materiais recozidos destinados ao processo de estampagem a quente, que é de
LE 2300 MPa e LR = 500 MPa. Além disso, o valor de alongamento total, de

24,3%, encontra-se, também, conforme o exigido pela norma (= 15%).

Tabela 5.3 — Propriedades mecéanicas do material 22MnB5 recozido, com
revestimento GA, obtidos por ensaio de tracdo uniaxial.

Espessura | Largura LE LR Along. Uniforme | Along. Total (%)
(mm) (mm) (MPa) | (MPa) (%) BM=25 mm
1,80 6,34 419 577 13,50 24,30

5.1.2. Caracterizagdo do revestimento processado com o ciclo de baixo
aporte térmico (BAT)

Caracterizacdo morfolégica e quimica do revestimento através de
MEV/EDS/Line Scan

Nas figuras 5.6, 5.7 e apéndices A.1 e A.4 sdo mostrados os aspectos morfolégicos
e de composicdo quimica observados nas sec¢bes transversais a dire¢cdo de
laminacdo da amostra durante a transformacao das fases Fe-Zn que constituem o
revestimento GA, desde o inicio do tratamento térmico, a uma taxa de aguecimento
inicial de 11,0°C/s, até o seu completo processamento a uma temperatura de,
aproximadamente, 900°C. Vale ressaltar que os resultados mostrados consideram
um intervalo de 35 s entre as interrupgdes, de modo a representar o revestimento
transformado ao fim de uma etapa em fornos industriais. Contudo, os resultados

completos sdo apresentados nos apéndices.

De acordo com esses resultados, evidencia-se que a transformacéo dos cristais de
fases Fe-Zn presentes no revestimento GA ocorre por etapas e de maneira
homogénea, principalmente sob o aspecto da distribuicdo das novas fases no

revestimento, formando camadas com limites bem definidos de ligas Fe-Zn.
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Conforme observado também por TAKAHASHI et al. (2017), no inicio do processo,
representado pelo periodo anterior a 55 s, ocorre a transformacdo das fases ja
presentes no revestimento através da solubilizacdo do Fe, sendo a fase I
consumida para a formacgao de ;. Apds esse instante, o crescimento das camadas
de fases Fe-Zn, principalmente a fase I', ocorre devido ao aumento de intensidade
da difusdo de Fe para o revestimento, no periodo entre 55 s e 210 s de tratamento
térmico, como mostrado na figura 5.8. No instante 55 s, a temperatura da amostra
foi de 606,5°C, ou seja, superior a de formagcado em equilibrio das fases 6 e Iy,
indicando que a transformacdo dessas fases em [ ocorre por ser
termodinamicamente favoravel. Prosseguindo o tratamento térmico, a intensa
difusdo de Fe para o revestimento permanece e, ao atingir a temperatura de 745°C,
instante 90 s, o revestimento torna-se constituido, quase totalmente, pela camada

de fase I', apresentando teor total de Fe de 28,2%, mostrado na figura 5.8.

Nesse instante € evidenciada também a formacdo da camada de solug¢do sélida
ferritica a-Fe(zZn), favorecida pelo enriquecimento do revestimento em Fe. A
evolugado da camada de a-Fe(Zn) formada ocorre de modo heterogéneo, através de
dois meios distintos. O primeiro é o crescimento da camada de a-Fe(Zn) formada
proxima a interface revestimento/substrato, no instante 90s. A segunda € a
formacédo e o crescimento de ilhas globulares de a-Fe(Zn) na temperatura 806°C,
instante 125s, em varias regides do revestimento. Com o prosseguimento do
tratamento térmico, essas duas frentes evoluem e, apés 195s de tratamento
térmico e na temperatura 879°C, se coalescem e formam uma camada Unica e

compacta.

A evolucdo da camada de a-Fe(Zn), evidenciada nos resultados, estd em
concordancia com a observada por FAN e DE COOMAN (2012) que notaram que
ela é realizada em duas etapas devido a difusdo de Fe para o revestimento ocorrer
de modo intenso e ndo homogéneo. Através da curvatura da interface gerada entre
as duas fases presentes, eles observaram que esse mecanismo de formacéo é
tipico de reagBes entre meios solido e liquido. A fase sdlida, representada pela
solugao solida a-Fe(Zn), cresce no interior da matriz liquida, fase rica em Zn, sendo
que o resultado gerado por essa interacdo € a formagao de regides com morfologia
globular envoltas pela matriz solidificada. A presenca da fase liquida formada é

observada pela microestrutura do revestimento que, ao se solidificar durante a
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témpera, origina as fases ricas em Zn presentes no revestimento apdos o tratamento

térmico.

Por outro lado, os autores JANIK et al. (2016) e KONDRATIUK et al. (2011)
afirmam que, além da difusédo de Fe para o revestimento, ha também o processo de
interdifusdo do Zn para o substrato. Segundo eles, o Zn se difunde durante o
tratamento térmico de austenitizacdo para os contornos de grdos austeniticos do
aco, formando a camada de a-Fe(Zn). Segundo JANIK et al. (2016), mesmo depois
de formada, o Zn se difunde através da camada a-Fe(Zn), apesar de essa
ocorréncia ser reduzida a medida que o tratamento térmico progride. Contudo,
TAKAHASHI et al. (2017) observaram que o processo de interdifusdo do Zn para o
aco, conhecido como zincification, é escarco e pode ser desconsiderado nas
andlises de transformacdo do revestimento durante o tratamento térmico de
austenitizacdo. De acordo com esses autores, a difusdo de Zn em gréos
austeniticos para a formagao de a-Fe(Zn) é baixa, ndao havendo a formagédo da
solugcdo solida abaixo da interface revestimento/substrato e podendo ser
negligenciada nas analises. Além disso, os autores observaram que a difusdo de Zn
através da camada de a-Fe(Zn) também é baixa. Essa observacdo esta em
concordancia com o observado nos resultados obtidos nesse estudo, onde a
formagado da camada de a-Fe(Zn) na superficie do substrato € minima, ocorrendo
através do enriquecimento do revestimento em Fe e transformacdo das fases

presentes no revestimento e ndo pela elevada difusdo de Zn para o aco.

Com a formacao da camada de solugao sélida a-Fe(Zn), nota-se que essa camada
apresenta um efeito de barreira para a penetracdo de Zn e propagacgao de trincas,
fazendo com que o substrato apresente menor susceptibilidade a ocorréncia de

trincas por LME a partir de 90 s de processo.

A presenca de cavidades entre as regides globulares de a-Fe(Zn) observadas na
temperatura 806,0°C, instante 125 s, decorre da presenca da fase liquida rica em
Zn no revestimento. Conforme observado por TAKAHASHI et al. (2017), essas
cavidades sdo formadas a partir de regides que, durante o tratamento térmico, sdo
constituidas por Zn liquido e ao se solidificarem formam areas ricas em Zn puro.

Durante a preparacdo das amostras com ataque acido para a revelacao das fases
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Fe-Zn, essas regides ricas em Zn sdo dissolvidas e formam as cavidades

observadas.

Observa-se pelas figuras 5.6g e 5.7g que, para temperaturas acima de 882°C,
instante 210 s, o revestimento é constituido pela microestrutura observada ao final
do tratamento térmico, com a formacdo de uma camada preponderante de solucdo
solida a-Fe(Zn) rica em Fe (aproximadamente 60% de Fe e 40% de Zn) e de uma
rica em Zn (em média 30% de Fe e 70% de Zn). Esse resultado esta de acordo com
0 aumento do teor de Fe observado no revestimento, figura 5.8, que apresenta
reducdo em sua intensidade a partir de 210s. Apesar da estabilizacdo da
microestrutura, o teor de Fe maximo observado no revestimento ao final do
tratamento térmico € de 60,5%, mostrando que ainda ha a possibilidade de
transformacdo da microestrutura obtida através da extrapolacdo das condi¢bes de
tempo ou temperatura utilizadas nessa analise. TAKAHASHI et al. (2017)
evidenciaram em seus experimentos que, para tempos de tratamento térmico acima

de 240 s, ndo foi evidenciada a presenca de fase rica em Zn.
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Figura 5.8 — Variacdo do teor de Fe ao longo do tratamento térmico de
austenitizacao, no ciclo BAT, via MEV/EDS/Line Scan.

De acordo com o resultado quantitativo de proporcdo de fases formadas no
revestimento, percebe-se que a quantidade de fase ' aumenta fortemente no
intervalo entre 55s e 90 s, resultando em um percentual maximo de 82,0%,
mostrado na figura 5.9. Apés a formacdo da camada de solugéo sélida a-Fe(Zn), a
quantidade de fase I no revestimento decresce proporcionalmente a esse aumento,

de modo constante.

Nota-se que, ao final do tratamento térmico utilizado, o revestimento é constituido
por 72% de solugao sdlida a-Fe(Zn) e 28% de fase I'. O aumento da proporcao de
solugdo sodlida a-Fe(Zn) esta associado ao aumento do processo difusional e

enriquecimento do revestimento em Fe, conforme mostrado na figura 5.10.
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Caracterizacdo morfolégica e quimica da superficie do revestimento via
MEV/EDS

Nas figuras 5.11 e A.7 sdo mostradas as micrografias e a constituicdo quimica da
superficie das amostras submetidas ao ciclo de austenitizacdo BAT, via MEV/EDS.
Nota-se por esses resultados que a superficie do revestimento apresenta,
inicialmente, aspecto e constituicdo quimica semelhantes a do revestimento GA
sem tratamento térmico, com a presenca de cristais de fase Fe-Zn. Esse resultado
indica que, apesar do processo difusional de Fe, ndo ha enriquecimento dessas
regides em Fe e, consequentemente, transformacédo de fases. Contudo, ao atingir a
temperatura de 745°C, no instante de 90 s, nota-se as primeiras modificacGes da
superficie, com a formacdo de uma camada de Oxido compacta, constituida
predominantemente por éxidos de Zn e Al. Esses 6xidos apresentam aspecto de
pequenas particulas, distribuidas ao longo da superficie . Contudo, na temperatura
de 806°C, instante 125 s de tratamento térmico, a morfologia dessas particulas de
Oxidos de Zn e Al se madifica, apresentando aspecto alveolar e distribuidos pela

superficie em forma de clusters bem compactos.

Prosseguindo o tratamento térmico até a temperatura de 858,5°C, instante 160 s,
h&d o crescimento e a alteracdo da composicdo quimica da camada de o6xido,
tornando-se constituida, majoritariamente, por 6xidos de Zn e Mn. Observa-se que
as particulas de 6xidos aumentam de tamanho, formando clusters maiores. Nota-se
gue o crescimento das particulas e dos clusters permanece até o fim do tratamento

térmico.

A camada de oxido presente na superficie do revestimento ao fim do tratamento
térmico apresenta aspecto compacto, constituida por 6xidos de Zn e Mn, em maior

proporgéo, e de Al.

A formacao da camada de éxidos de Zn e Al compacta, com 90 s de tratamento
térmico, possui aspecto tecnoldgico interessante. Conforme observado em testes e
estudos realizados previamente, essa camada superficial de Oxidos apresenta
efeito de barreira fisica na superficie do revestimento, evitando a perda de massa
por evaporacdo de Zn, haja visto que os valores das temperaturas finais do
processo se aproximam da temperatura de evaporagdo do Zn, cujo valor é 900°C

(BARBOSA et al., 2016). Nota-se que, apos a formagdo dessa camada de 6xido, é
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possivel obter temperaturas proximas ou maior a de evaporacao do Zn, oferecendo
uma maior flexibilidade operacional do tratamento térmico. Essa observacao
também esta de acordo com o evidenciado por LEE et al. (2011) e FAN e DE
COOMAN (2012) em seus estudos.

A formacdo de uma camada de 6xido compacta e com boa aderéncia ao
revestimento, como a obtida com a utilizagdo do ciclo térmico BAT, faz com que
nao haja a necessidade de sua retirada apés a estampagem a quente para a sua
utilizacdo em processos posteriores, como a pintura de pecas. Contudo,
IMAI et al.(2005) ponderam que camadas de 6xidos formadas com espessura muito
elevada ndo apresentam boa aderéncia a superficie do revestimento, fazendo com

gue necessitem ser removidas.

FAN e DE COOMAN (2012) observaram que a formacdo da camada de 6xidos
pode ser ajustada através de alteragbes de parametros do tratamento térmico. Eles
observam que a reducdo de temperatura e tempo de tratamento térmico reduz a
formacdo da camada desses oOxidos. Além disso, essa camada de oOxido é

fortemente dependente do teor de oxigénio presente na atmosfera do forno.
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Caracterizacdo da superficie do revestimento via GDOES

Na figura 5.12 sdo mostrados os resultados das analises quimicas ao longo da
secdo transversal do revestimento, via GDOES, apés o tratamento de
austenitizacado do aco 22MnB5-GA com ciclo térmico BAT. Conforme mencionado
na etapa de metodologia, 0 acompanhamento da evolugcdo da camada superficial
de 6xido pela analise de GDOES apresenta melhor resultado por utilizar uma area
de andlise maior que a da técnica MEV/Line Scan. Por esse motivo, as analises via
GDOES concentraram-se em analisar a formacao de éxidos, visto que o perfil dos
elementos Zn e Fe ao longo da espessura do revestimento foi amplamente

discutido nos resultados via MEV/EDS/Line Scan.

Foi evidenciado pela suavizacdo do pico na curva de Al a partir de 745°C, 90 s de
tratamento térmico, que o Al presente proximo a interface revestimento/substrato
passou a se difundir e distribuir uniformemente através do revestimento. Foi
evidenciado, também, o inicio da difusdo e distribuicdo de Mn no revestimento,
indicando que ele também se difunde a partir de 90 s. KONDRATIUK et al. (2011)
também observaram que o processo difusional dos elementos é representado pela
suavizacdo dos picos e alteracdo dos valores dos patamares das curvas obtidas
pela andlise de GDOES.

A camada superficial de 6xido aumenta, de maneira consideravel até 830,5°C,
tempo de 140 s, apresentando valores proximos a 1,0 um. Foi observado que o Al
se difundiu pela camada de revestimento, concentrando-se, quase que totalmente,
na superficie. Além disso, foi observado o aumento da difusdo de Mn através do
revestimento, distribuindo-se de maneira homogénea ao longo da secdo. Esse
comportamento de dissolucdo de Al e Mn pela camada de revestimento foi,
também, observado por KONDRATIUK et al. (2011). Eles observaram que apés a
dissolugédo do pico do Al e Mn na interface, ambos os elementos passam a se

difundir pelo revestimento, sendo que o Al se concentra rapidamente na superficie.

O percentual em massa de Mn observado ao longo da secéo do revestimento, nos
periodos anteriores, se limitava a 0,3%. Porém, ao longo do periodo entre 125 s e
140 s, o percentual de Mn na secdo do revestimento ultrapassou esse limite,

atingindo valores acima de 0,4%. Vale ressaltar que a distribuicdo de Mn ao longo
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da sec¢do do revestimento se encontra de modo homogéneo, porém, com menor
presenca na superficie. Esses resultados permitem evidenciar que até 830,5°C, a

camada de Oxido formada na superficie do revestimento € constituida,

majoritariamente, por 6xido de Zn e Al.

Considerando o intervalo até 205 s, nota-se que o percentual de Al decresce e o de
Mn aumenta na superficie do revestimento. A camada de 6xido superficial torna-se
constituida, em maior propor¢éo, por Oxidos de Mn. Além disso, evidencia-se o
inicio da difusdo de Si através do revestimento. A presenca de Mn e Si na
superficie do revestimento, nesse periodo, evidencia que o tratamento térmico
proporcionou condi¢gbes favoraveis ao processo difusional desses elementos a

partir do substrato.

Com o prosseguimento do tratamento térmico até 245s, a camada superficial
constituida por 6xidos apresenta aumento de espessura para, aproximadamente,
2,0 um e sua constituicdo quimica se estabiliza. Ao final do processo, a camada de

oxidos é constituida por 6xidos de Zn e Mn, em maior proporcao, Al e Si residual.

Os resultados obtidos evidenciam que a formacéo da camada de 6xido € essencial
para o processo de estampagem a quente. A camada de 6xidos, por evitar a perda
de massa do revestimento, esta diretamente relacionada a qualidade superficial dos

revestimentos produzidos e de sua resisténcia a corrosao.

Foi possivel evidenciar que os Oxidos de Zn e Al formados a partir de 90 s,
apresentam papel fundamental para a qualidade superficial do revestimento, devido
0 seu papel de barreira fisica contra a perda de massa do revestimento. Enquanto
isso, 0s 6xidos de Mn encontrados na superficie das amostras ja tratadas sao
formados no final do tratamento térmico e nado influenciam a qualidade superficial

do revestimento.
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Andlise quantitativa da transformacado do revestimento

A evolugdo do revestimento submetido ao ciclo térmico BAT, mostrada nas figuras
5.13, 5.14, A.13 e A.17 foi avaliada considerando intervalos de 1,0 um. Com a
associacao entre os resultados de concentracdo de Fe apresentados na figura 5.6
e, associando-os ao diagrama de equilibrio das fases Fe-Zn mostrado na figura
5.15, é possivel determinar a propor¢do de cada fase intermetalica presente ao
longo de toda da secao do revestimento GA.

Pelo fato dessa analise ser realizada utilizando um diagrama binario, os resultados
obtidos consideram apenas as duas fases presentes em maior proporcao.
Entretanto, vale destacar que outras fases podem estar presentes, mas ndo sao

consideradas nessa analise.

Evidencia-se que, inicialmente, fracbes das fases ' e & se transformam na fase ;.
Conforme observado anteriormente, essa transformacédo ocorre pela solubilizacdo
do Fe presente na fase I para a formacao de ;. Observa-se que as fases 1 e d se
transformam totalmente nas fases I e liquida na temperatura 682,6°C, instante
70 s. Nesse instante, o revestimento apresenta condi¢cdo de equilibrio favoravel a
formacdo dessas fases, figura 5.15. Contudo, ha também a formacdo de uma
camada de, aproximadamente, 1,0 um constituida pela solucdo sélida a-Fe(Zn). A
formacdo da camada de a-Fe(Zn) nesse instante é importante, pois atua como
barreira fisica, minimizando o risco de penetracdo da fase liquida no substrato,
observada no instante 90 s. Entre 90 s e 105 s de tratamento térmico, a fase liquida
presente no revestimento se transforma em fase I' e ha um aumento na proporgao

de a-Fe(Zn) no revestimento, conforme mostrado na figura 5.14.

O fato da presenca de fase liquida ndo ser evidenciada pelas analises via
MEV/EDS refere-se que, ao se solidificar durante o congelamento das amostras,
ela transforma-se em outra fase rica em Zn. Contudo, essa transformacao durante a
solidificacdo € dependente do teor de Fe presente na fase liquida, podendo haver a

formacgéao das fases I', 6 ou C.
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A medida que o tratamento térmico prossegue até o seu final, nota-se que o
revestimento durante o tratamento térmico € constituido pela fase liquida e
a-Fe(zZn), figuras 5.13 e 5.14. Entretanto, destaca-se que a proporcgao de a-Fe(Zn)
aumenta consideravelmente, tornando-se a fase majoritaria no revestimento, figuras
5.14e a 5.14h, formando uma espessa camada em regides proximas ao substrato,

minimizando a ocorréncia de trincas no substrato por LME.
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ao longo da secédo transversal do revestimento processado com o
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5.1.3. Caracterizacdo do revestimento processado com o ciclo de aporte
térmico intermediario (ATI)

Caracterizacdo morfolégica e quimica do revestimento através de
MEV/EDS/Line Scan

As micrografias e composi¢do quimica obtidas ao longo da sec¢éo do revestimento,
durante interrupg@es realizadas no tratamento térmico de austenitizagdo com aporte
térmico intermediério (ciclo ATI), figura 4.2, sdo mostradas nas figuras 5.16, 5.17,
A2eAb.

Comparativamente ao ciclo BAT, os resultados revelaram que as transformacotes
de fases no ciclo ATl ocorrem de modo mais intenso e com maior velocidade.
Considerando a evolugcado da camada de fase I, h4A um aumento em sua propor¢ao
e, na temperatura de 697°C e 70 s de tratamento térmico, o revestimento torna-se
constituido predominantemente por essa camada, enquanto que no ciclo BAT essa
transformacéo ocorre a partir de 745°C e 90 s. A intensidade da difusdo de Fe
aumenta a partir de 45 s, conforme mostrado na figura 5.18, ou seja, em menor
tempo que no ciclo BAT. Contudo, ao final do tratamento térmico o teor de Fe
observado no revestimento é semelhante nos dois ciclos. O fato das
transformacdes de fases ocorrerem em menor tempo de tratamento térmico e de

maneira mais intensa em funcéo da elevacdo da taxa inicial de aquecimento indica
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qgue o comportamento das amostras apresenta-se conforme esperado, por esse ser
um processo difusional, ou seja, essas transformacdes sdo dependentes do calor

aportado ao revestimento.

A formacgao da camada de solugdo soélida a-Fe(Zn) ocorreu em uma temperatura
maior, porém em tempo semelhante, comparativamente ao ciclo BAT, figuras 5.16e
e 5.17e. Entretanto, a formacdo de a-Fe(Zn) ocorreu de modo mais intenso,
fazendo com que ao final do tratamento térmico, a proporcdo de a-Fe(Zn) no
revestimento seja maior com o ciclo ATI. Considerando a formac¢do mais intensa de
a-Fe(Zn) no inicio do tratamento térmico, nota-se que o ciclo ATl apresenta menor
susceptibilidade a ocorréncia de trincas por LME no substrato comparativamente

ao ciclo BAT.

A presenca de cavidades entre as regides globulares de a-Fe(Zn) observadas para
a temperatura de 822,0°C, tempo 125 s, revela o mesmo mecanismo de formacao
da solucédo sélida, através do crescimento da camada interfacial formada e a
presenca de ilhas globulares em meio a fase liquida rica em Zn, que coalescem no

instante 195 s formando uma camada Unica.

Observa-se que a microestrutura do revestimento ndo se altera apds o instante
195 s de tratamento, sendo constituida por uma camada de a-Fe(Zn) e outra de
fase I, sugerindo a possibilidade de utilizacdo de menores tempos de tratamento
térmico. Esse fato ocorre devido a estabilizacdo da temperatura a partir desse

instante, fazendo com a difusdo de Fe para o revestimento diminua.
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De acordo com o resultado da andlise quantitativa via analisador de imagem,
mostrado na figura 5.19, percebe-se que a proporcdo de fase I presente no
revestimento aumenta fortemente no intervalo entre os tempos 55s e 70s,
resultando em um percentual maximo de 92,0%, maior que o percebido no ciclo
BAT. O aumento da proporcdo de I' nesse intervalo é favorecida pela temperatura
desse intervalo ser maior que a de transformacéo de fase 9, figura 3.4, indicando
que a fase ® esteja se transformando em I'. O aumento de proporgdo de fase I
associado com a maior temperatura de transformagao em relagcéo a 0, nos instantes
iniciais do tratamento térmico, indica maior propensao do revestimento a suportar
temperaturas elevadas no inicio do processo, evitando a perda massa de Zn e a

formagéo de defeitos superficiais.

Apdés a formagdo de solugdo sdlida a-Fe(Zn), a propor¢ao de fase [ no
revestimento decresce, de maneira constante. Ao final do tratamento térmico, o
revestimento é constituido por 78% de solucéo solida a-Fe(Zn), propor¢cdo maior
que a formada com o ciclo BAT, e 22% de fase I'. A maior proporcao de solugéo
sélida a-Fe(Zn) no revestimento esta associada ao elevado processo difusional de
Fe para o revestimento. Contudo, conforme mostrado na figura que, além da
transformacao por enriquecimento em Fe, ha intensa transformacgao da fase ' em

solucéo solida por solubilizacédo de seu Fe.
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Caracterizacdo morfolégica e quimica da superficie do revestimento via
MEV/EDS

As micrografias e resultados de constituicdo quimica da superficie das amostras
sdo mostradas nas figuras 5.21 e A.8. Os resultados revelaram que,
comparativamente aos obtidos no tratamento térmico BAT, a morfologia e a
constituicdo quimica superficiais observadas no revestimento ao longo do
tratamento térmico sdo semelhantes para os dois ciclos. E observada a formagéo
de uma camada compacta constituida por 6xidos de Zn e Al na temperatura de
783,5°C, ou seja, no tempo de tratamento térmico de 105 s. Apds esse periodo, a
morfologia dos Oxidos se modifica, apresentando um aspecto alveolar. Esses
Oxidos distribuem-se pela superficie em forma de clusters e, acima de 887,5°C,
175 s de tratamento térmico, a camada superficial torna-se constituida, também,
por Oxidos de Mn. Nota-se que apesar do comportamento semelhante, essas
transformacdes ocorrem em temperaturas e tempos maiores que 0s observados no
ciclo BAT.

Observa-se que essa camada formada, constituida por 6xidos de Mn, em maior
propor¢ao, Zn e Al, torna-se estavel e permanece até o fim do tratamento térmico.

Assim como o revestimento processado com o ciclo BAT, a formagdo da camada
inicial de 6xidos de Zn e Al, compacta e aderida ao revestimento, apresenta um
efeito de barreira fisica na superficie, evitando-se a perda de massa do
revestimento a partir de 90 s de tratamento térmico, além de ndo necessitar de sua
retirada apdés a estampagem a quente para a sua utilizacgdo em processos

posteriores.
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Figura 5.21 — Micrografias da superficie do revestimento das amostras, retiradas
em diferentes tempos, durante o processamento do ciclo ATI, via

MEV/EDS.
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Caracterizacdo da superficie do revestimento via GDOES

Na figura 5.22 sdo mostrados os resultados das analises quimicas ao longo da
secdo transversal do revestimento, via GDOES, ap0s o tratamento térmico com
ciclo ATIl. Assim como observado com a morfologia superficial, os resultados de
composi¢do quimica ao longo da secéo transversal do revestimento apresentou
comportamento semelhante ao do material tratado com o ciclo BAT.

Foi evidenciado que a partir de 754°C, 90 s de tratamento térmico, o Al proximo a
interface com o substrato se difunde e se distribui uniformemente através do
revestimento. Além disso, 0 Mn também se difunde através do revestimento nesse
instante. Com 783,5°C, 105 s de tratamento térmico, observa-se que o Al se

distribui em grande proporcédo pelo revestimento e concentra-se na superficie.

Com 140 s de tratamento térmico, a camada superficial de 6xido aumenta, assim
como o percentual de Mn no revestimento, distribuindo-se de maneira homogénea

ao longo da secéo.

Prosseguindo o tratamento térmico, o teor de Al aumenta na superficie do
revestimento, assim como o de Mn. A camada superficial passa a ser constituida
majoritariamente por 6xidos de Mn. A constituicdo quimica da camada superficial de
oxido se estabiliza e, ao final do processo, € constituida por 6xidos de Zn e Mn, em

maior propor¢ao, Al e Si residual.
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Figura 5.22 — Composicdo quimica ao longo da sec¢éo transversal do revestimento
processado com o ciclo ATI, via GDOES.
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Andlise quantitativa da transformacado do revestimento

Associando-se os resultados de concentragdo de Fe, figura 5.17 e diagrama de
fases Fe-Zn, mostrados na figura 5.15, a evolugéo do revestimento submetido ao
ciclo térmico ATI foi avaliada, mostrada nas figuras 5.23, 5.24, A.14 e A.18.
Comparativamente ao ciclo BAT, por esses resultados, pode-se entender com
melhor clareza o efeito de um aporte térmico mais elevado na transformacéo das

fases Fe-Zn durante o tratamento térmico de austenitizacao.

Conforme revelado pelos resultados, h4 uma intensa transformagéo de fases desde
0s instantes iniciais do tratamento térmico, periodo até 35 s, com a fragdo da fase I
inicial se transformando na fase ;. A formagéo de fase ', nesse periodo evidencia
a solubilizacdo de Fe de I inicial. Contudo, a formacdo de novos cristais de I
revelam a ocorréncia da difusdo intensa de Fe para o revestimento, haja vista que a
temperatura de processo nesse intervalo é menor que a de transformacdo da
fase 6. Além disso, evidencia-se que esse processo difusional é mais intenso em
relacdo ao ciclo BAT. No instante 55s, a temperatura apresentada pelo
revestimento é maior que a de formacao I, o que favorece a formacao de novos

cristais de I' em detrimento ao consumo de 1, em sua totalidade, e de 0.

Prosseguindo o tratamento térmico, no instante 70 s e temperatura de 697,0°C,
nota-se que as fases I'; e ® se transformam nas fases I' e liquida. A formacgéo da
camada de solugdo sdlida a-Fe(Zn) na interface revestimento/substrato foi
observada no instante 90 s, em que a temperatura do revestimento encontra-se
proxima a de transformacido em equilibrio da fase [, favorecendo essa

transformacéao

A medida que o tratamento térmico prossegue até o seu final, nota-se que o
revestimento durante o tratamento térmico € constituido pela fase liquida e
a-Fe(Zn). Destaca-se, também, que a proporcéo de fase liquida formada durante o
ciclo ATI é, consideravelmente, maior que a observada no ciclo BAT, figura 5.25.
Porém, a camada de a-Fe(Zn) formada apresenta maior espessura e estabilidade
em menor tempo de tratamento térmico, minimizando a propensao a penetracédo de
fase liquida em contornos de gréos do aco e ocorréncia de trincas no substrato por
LME.
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Figura 5.24 — Gréfico de &rea da propor¢do de fases formadas no revestimento

processado com o ciclo ATI.
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5.1.4. Caracterizagcdo do revestimento processado com o ciclo de aporte
térmico elevado (ATE)

Caracterizacdo morfologica e quimica do revestimento através de
MEV/EDS/Line Scan

Os resultados de morfologia e composicdo quimica obtidas ao longo da sec¢éo do
revestimento, via MEV/EDS/Line scan, revelam que o aporte térmico utilizado no
ciclo ATE se torna tdo consideravel que, com 70s de tratamento térmico o
revestimento é constituido, em sua quase totalidade, pela fase [, conforme
mostrado nas figuras 5.25, 5.26, A.3 e A.6. Nesse instante, a fase ' se forma téo
intensa que representa, em propor¢ao, 80% do revestimento, mostrada na figura
5.27. Observa-se que essa transformacdo ocorre, principalmente, através da
transformacédo de outras fases, como a d, haja vista que a temperatura obtida pela
amostra nesse instante € superior a de formacéo dessas fases e a intensidade da

difusdo de Fe para o revestimento, que aumenta a partir de 55 s, figura 5.28.

A camada de solucao sdlida a-Fe(Zn) forma-se, apesar da utilizacdo de aporte
térmico mais elevado, no instante de tratamento térmico semelhante aos dos ciclos
BAT e ATI, no tempo de 90 s. Contudo, a formagao de a-Fe(Zn) para esse ciclo
ocorre de modo mais intenso, fazendo com que constitua, aproximadamente, 40%
do revestimento em 105 s de tratamento térmico. Ao final do tratamento térmico, a
proporcdo de a-Fe(Zn) no revestimento é maior que as obtidas utilizando os ciclos
BAT e ATI, alcancando 80%. Conforme observado, a ocorréncia da formacédo da
camada de a-Fe(Zn) em instantes semelhantes aos ciclos BAT e ATI, apesar do
aumento do aporte térmico, se deve a insuficiéncia do tempo de tratamento térmico
para solubilizacdo de Zn em Fe. Esses resultados revelam que, apesar do aumento
do aporte térmico no revestimento, a influéncia do tempo €, também, consideravel
para esse processo, indicando a importancia de se estudar a influéncia das taxas

de aquecimento.

Nota-se que a morfologia e a microestrutura do revestimento ndo se modificam a
partir de 175 s. A partir desse instante, observa-se também que a temperatura da
amostra apresenta pouca variacdo, entre 910,5°C e 917,5°C, indicando a

possibilidade de se otimizar os tempos utilizados no tratamento térmico.
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Figura 5.28 — Variacdo do teor de Fe ao longo do tratamento térmico de
austenitizacao, no ciclo ATE, via MEV/EDS/Line Scan.

Conforme nota-se na figura 5.29, o comportamento de formagao de a-Fe(Zn) para o
ciclo térmico ATE néo é proporcional ao teor de Fe difundido para o revestimento,
indicando que, além da formacg&o a partir do enriquecimento do revestimento em
Fe, a solubilizacdo e transformacédo de outras fases € também importante para esse

Processo.
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Caracterizacdo morfolégica e quimica da superficie do revestimento via
MEV/EDS

Comparativamente aos resultados obtidos nos outros dois tratamentos térmicos, a
evolugdo da morfologia e constituicdo quimica superficial € semelhante nos trés
ciclos, conforme mostrado nas figuras 5.30 e A.9. Nota-se a formacdo de uma
camada superficial compacta, constituida por 6xidos de Zn e Al com 105 s de
tratamento térmico. Conforme observado também nas outras condi¢des, com 140 s,
0s Oxidos crescem e apresentam aspecto alveolar, distribuidos em forma de
clusters. A partir de 175 s de tratamento térmico, ocorre a formacao de Oxidos de

Mn nessa camada.

A camada formada, constituida por 6xidos de Mn, em maior proporgdo, Zn e Al,
torna-se estavel e permanece até o fim do tratamento térmico, formando uma
camada de 6xido bem compacta e aderida ao revestimento, que apresenta efeitos
benéficos relativos a perda de massa e a necessidade do processo de jateamento

em etapas posteriores.
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Caracterizacdo da superficie do revestimento via GDOES

O resultado das andlises quimicas ao longo da secéo transversal do revestimento,
via GDOES, apés o tratamento térmico com ciclo ATE é mostrado na figura 5.32.
Assim como observado com a morfologia, o resultado de composi¢cao quimica ao
longo da secéo transversal € semelhante aos das outras duas condigbes de

tratamento térmico.

Evidencia-se que nos primeiros 90 s o Al presente préximo a interface e o Mn do
substrato se difundem através do revestimento. Com 105 s de tratamento térmico, o
Al se difundiu em grande proporcdo pelo revestimento e concentrou-se na
superficie. A camada superficial de 6xido aumenta com 140 s de tratamento térmico
e torna-se constituida também por 6xidos de Mn, que se distribui de maneira

homogénea ao longo da secao.

Prosseguindo o tratamento térmico, a camada de revestimento se estabiliza apés
175 s e os teores de Al aumentam na superficie do revestimento, fazendo com que
a camada de 6xido superficial seja constituida, majoritariamente, por 6xidos de Mn.
A camada superficial de 6xido, ao final do tratamento térmico, € constituida por

oxidos de Zn e Mn, em maior proporgéo, Al e Si residual.

Os resultados de analise de superficie dos revestimentos tratados com os trés
ciclos de austenitizacdo revelam que a influéncia da atmosfera no interior do forno,
ou seja, percentual de oxigénio, é preponderante para a formac¢do da camada de
o6xido. Como a atmosfera utilizada no forno foi ambiente para as trés condi¢des de
testes, o0s comportamentos de formacdo das camadas de Oxidos foram
semelhantes. Nota-se que o aumento do aporte térmico ndo apresentou efeito
significativo para a velocidade de formacdo e composi¢do quimica da camada de

oxidos.
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Figura 5.31 — Composicdo quimica ao longo da secao transversal do revestimento
processado com o ciclo ATE, via GDOES.
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Andlise quantitativa da transformacao do revestimento

A evolucgédo do revestimento ao longo ciclo térmico ATE € avaliada nas figuras 5.32
e 5.33. De acordo com resultados, ha uma intensa transformagéo de fases desde o
inicio do processo, com elevada formagao de I'; com 20 s e, posteriormente, 0
aumento da camada e da proporcao de fase I' em 35 s de tratamento térmico. Essa
transformacao reflete o maior aporte térmico a que esse material foi submetido,

mostrando um processo difusional mais intenso em relagéo aos outros dois ciclos.

Além do aumento da proporcao de fase I no revestimento, com 70 s de tratamento
térmico, evidencia-se os inicios de formagéo da camada de solugéo sdlida a-Fe(Zn)
e de formacdo de fase liquida. Contudo, a formacdo de uma camada estavel de
a-Fe(zn) foi observada somente apdés 90 s, sendo um ponto de atencdo no
processo devido a formacdo de fase liquida. Contudo, o aumento de proporcao
intenso de a-Fe(Zn), até 100 s, indica que a espessura da camada de solugdo

sélida formada nesse instante minimiza essa susceptibilidade.

A medida que o tratamento térmico prossegue até o seu final, nota-se que o
revestimento é constituido pela fase liquida e a-Fe(Zn). A proporcao de fase liquida
formada durante o ciclo ATE é semelhante a do ciclo ATl e maior que a do ciclo
BAT. Porém, a rapida formagéo da camada de a-Fe(Zn) minimiza a ocorréncia da
penetracao de fase liquida em contornos de gréos do ago e ocorréncia de trincas
por LME.
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Percentual (%)

Variavel
mr
mr
Os
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Profundidade (um)

a) t=20s e T=430,5°C

Legenda
mr

[J Liquido
[ a-Fe(zn)

Percentual (%)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Profundidade (um)

c) t=70s e T=751,5°C

Legenda
[] Liquido
I a-Fe(zn)

Percentual (%)

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Profundidade (um)

e) t=140s e T=889,5°C

Percentual (%)

6 8 10 12 14 16 18
Profundidade (um)

g) t=210s e T=915,0°C

Legenda: .Fase ry .Fase r

Fase &

96

Variavel

Os

Percentual (%)

3 4 5 6 7 8 9 10
Profundidade (um)

b) t=35s e T=566,0°C

Percentual (%)

Legenda
[J Liquido
I o-Fe(zn

10 11 12 13

5 6 7 8 9
Profundidade (um)

d) t=105s e T=827,0°C

Percentual (%)

2 4 6 8 10 12 14 16 118 20
Profundidade (um)

f) t=175s e T=910,5°C

Percentual (%)

Legenda
10 | [] Liquido
[ o-Fe(zn;

2 4 6 8 10 12 14

Profundidade (um)
h) t=245s e T=917,5°C
Fase Liquida . Solugdo solida a-Fe(Zn)

16 18 20 22

Figura 5.33 — Gréfico de &rea da propor¢do de fases formadas no revestimento

processado com o ciclo ATE.



97

5.1.5. Caracterizacdo das propriedades mecénicas do aco 22MnB5 durante o
ciclo de austenitizacéo

Nas figuras 5.34 a 5.38 sdo mostrados os resultados de limites de escoamento (LE)
e de resisténcia (LR) ao longo dos ciclos térmicos BAT, ATl e ATE. Os resultados
apresentados revelam que o comportamento das amostras submetidas aos trés
ciclos, inicialmente, sdo semelhantes. Os valores de LE obtidos foram entre
445 MPa e 455 MPa e os de LR foram entre 600 MPa e 605 MPa, até 100 s de
tratamento térmico. A partir desse tempo, os valores de LE e LR aumentaram com
taxas de crescimento diferentes. A amostra submetida ao ciclo BAT obteve o valor
médio maximo de LE de 1533 MPa e o de LR de 1764 MPa, apés 150 s de
tratamento térmico. A amostra submetida ao ciclo ATI obteve o valor maximo médio
de LE de 1396 MPa e de LR de 1772 MPa apdés, também, 150 s de tratamento. Ja
o material submetido ao ciclo ATE atingiu o valor maximo médio de LE de
1361 MPa e LR de 1729 MPa ap6s 120 s de tratamento.

Os valores de LR obtidos nos testes sdo superiores ao esperado, em torno de
1500 MPa (GMW 14.400, 2016). Essa diferenca se deve aos materiais dos testes
terem sido resfriados a agua, meio que apresenta taxa de resfriamento superior a
da prensa de estampagem a quente resfriada, que é a condi¢do utilizada como
referéncia pela literatura (KARBASIAN E TEKKAYA, 2010). Portanto, os valores de
LR esperados para as condi¢cdes dos testes seriam realmente maiores que as
encontradas na literatura, o que nao afeta as conclusdes obtidas pelo estudo. Apés
os periodos mencionados, os valores de LE e LR permanecem constantes até o

término dos ciclos de austenitizacdo, ou seja, até o tempo de 245 s.

De acordo com os resultados obtidos, em termos de LE e LR, observa-se para as
amostras submetidas aos ciclos BAT e ATI, tempos superiores a 150s de
tratamento térmico ndo afetam e/ou produzem ganhos adicionais. Ja para as
amostras submetidas ao ciclo ATE, as condi¢cdes a partir de 120 s de processo
também ndo produzem ganhos adicionais. Esses resultados sugerem
possibilidades de ganhos de produtividade em linhas industriais, com a utilizacéo de
tempos menores de processamento do material. Como exemplo, condi¢des como o
aumento de velocidade e/ou tempo menor de permanéncia no forno podem ser

consideradas como iniciativa para se aumentar a produtividade de linhas industriais.
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Contudo, vale ressaltar que esses resultados ndo consideraram as analises e

exigéncias microestruturais do substrato para as amostras.
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Figura 5.34 — Evolucdo de propriedade mecéanica (LE e LR) da amostra tratada
termicamente com o ciclo BAT.
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Figura 5.35 — Evolugéo de propriedade mecanica (LE e LR) da amostra tratada
termicamente com o ciclo ATI.
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Figura 5.36 — Evolucdo de propriedade mecanica (LE e LR) da amostra tratada
termicamente com o ciclo ATE.
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5.1.6. Avaliagdo da presenca de trincas formadas durante os ciclos térmicos
de austenitizacdo

Nas figuras 5.39 a 5.41 sdo mostrados os resultados das andlises metalogréaficas
das amostras tratadas termicamente com os ciclos térmicos BAT, ATl e ATE.
Conforme esses resultados, ndo evidencia-se regibes com ocorréncias de
penetracdo de Zn em contornos de graos ou a formacgdo de trincas por fragilizacdo

penetracdo de Zn (LME) ao longo dos trés ciclos térmicos.

O acompanhamento das amostras nas trés condices mostra a transformacéo da
microestrutura inicial, ferrita e perlita, para a martensitica ao final do processo. De
acordo com os resultados obtidos, evidencia-se que a transformacdo da
microestrutura, nos trés ciclos, foi condizente com os comportamentos mostrados
pelo teste de tracdo. Os materiais submetidos aos ciclos BAT e ATI obtiveram a
microestrutura transformada em martensitica com 150 s de tratamento térmico. Ja a
microestrutura do material submetido ao ciclo ATE transformou-se em martensitica
apos 125 s de tratamento. Contudo, nota-se apds esses tempos, para os trés ciclos,
uma pequena formacdo de outras fases, como a bainita, mesmo no tempo de
245 s.

O fato de a penetragédo de Zn nos contornos de grdos austeniticos e de LME nao
ocorrem durante o tratamento térmico de austenitizacdo, indica a necessidade de
se avaliar cuidadosamente o processo de conformacdo a quente. De acordo com o
observado por BEAL et al. (2012), a presenca de LME no substrato ocorre quando
dois metais em condi¢des propicias, um sélido dactil e um liquido, sdo submetidos

a uma tenséao.
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g) t=210se T=915,0°C
Figura 5.39 — Micrografias, via MO, de aspecto metalografico da secao transversal
a direcdo de laminacao do substrato das amostras, retiradas durante
o ciclo térmico BAT.
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g) 1= 210seT 9150°C h) t 2455eT 917, 5°C
Figura 5.40 — Micrografias, via MO, de aspecto metalografico da secao transversal
a direcao de laminacdo do substrato das amostras, retiradas durante
o ciclo térmico ATI.
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a) t=20se T= 3125°C

g) t=210se T=915,0°C h) t=245se T=917,5°C
Figura 5.41 — Micrografias, via MO, de aspecto metalografico da secao transversal
a direcdo de laminacao do substrato das amostras, retiradas durante
o ciclo térmico ATE.
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5.2. Caracterizagdo do Revestimento Apo6s o Processo de
Estampagem a Quente

Para a avaliagdo das trincas originadas durante o processo de estampagem a
quente, amostras de ago 22MnB5-GA, produzidas com temperatura de IH de 585°C
e encharque maximo de 35 s, foram estampadas a quente utilizando os ciclos de
austenitizacido BAT, ATl e ATE, em uma matriz com formato em “W” resfriada a
agua. As amostras estampadas foram avaliadas em funcéo da presenca de trincas
intergranulares e, principalmente, de trincas originadas pela presenca de
penetracdo de metal liquido nos contornos de grdos (LME). Os resultados das
analises metalograficas e do mapeamento de elementos, via MEV/EDS, das
regides de raio externo de dobramento, condi¢do critica onde os contornos de
graos sdo submetidos a tensbes de tracdo, e de estiramento das pecas

estampadas sédo mostrados nas figuras 5.42 a 5.45.

Pelos resultados observa-se a presenca de algumas trincas nas regides de
dobramento e de estiramento das pecas analisadas, obtidas com os ciclos BAT, ATI
e ATE. As trincas observadas apresentam tamanhos que variam entre 3,0 um e
8,5 um, exceto para a encontrada no material tratado termicamente com o ciclo
BAT. Nessa condicdo de tratamento térmico € observada, na regido de
dobramento, a ocorréncia de uma trinca com tamanho superior a 20 um, originada
a partir da superficie do substrato. Pelo mapeamento de elementos realizado nessa
regido, é observada a presenca de Zn no interior dessa trinca, sugerindo que a sua
propagacao esta associada ao fenémeno de corrosdo sob tensdo devido a
penetracao de Zn liquido nos contornos de grados dessa regido (LME). Na etapa em
que a formacdo dos revestimentos foi avaliada, observa-se que, apesar da
formacdo de solucdo sélida para essa condigdo ocorrer no mesmo instante, o
crescimento dessa camada de solugdo sélida € mais lento que nas outras
condicbes. Com isso, 0 revestimento tratado com o ciclo BAT permanece por mais

tempo susceptivel a penetracdo de fases ricas em Zn durante o tratamento térmico.

Por esses resultados, evidencia-se que o processo de estampagem a quente
utilizando o ciclo BAT ndo é recomendavel para a utilizacdo industrial. Esse
processo mostra-se susceptivel a ocorréncia de trincas formadas por LME, que séo

bastante prejudiciais a qualidade e a vida util do produto final. Ja& os processos de
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estampagem a quente utilizando os ciclos ATl e ATE apresentam apenas trincas,
com até 8,5 um de comprimento. A ocorréncia dessas trincas esta relacionada ao
esforco excessivo aplicado ao material durante a sua estampagem, ndo estando
associada a fragilizacao por penetracdo de Zn em contornos de gréos. Conforme
observado por BELANGER (2016), trincas com até 10,0 um ndo prejudicam a
aplicacdo e a vida util do material estampado a quente, 0 que 0s tornam propicios

para a utilizagdo industrial.
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Regido sem trinca

a) Ciclo BAT

ByeAR -

Regi&o com trinca

c) Ciclo ATE
Figura 5.42 — Micrografias, via MO, de areas com e sem trincas observadas na
micrestrutura da regido de dobramento de amostras tratadas
termicamente com os ciclos térmicos BAT, ATl e ATE, e estampadas
a quente.
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sem t

rinca
c) Ciclo ATE
Figura 5.43 — Micrografias, via MO, de areas com e sem trincas observadas na
micrestrutura da regido de estiramento de amostras tratadas
termicamente com os ciclos térmicos BAT, ATl e ATE, e estampadas
a quente.
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Regido de analise

Zn
-

a) Ciclo BAT

-

b) Ciclo ATI

!

c) Ciclo ATE
Figura 5.44 — Mapeamento elementar de Zn e Fe nas se¢fes com trincas da regiao
de dobramento de amostras estampadas a quente, tratadas
termicamente com os ciclos BAT, ATl e ATE, via MEV/EDS.
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Regido de analise Zn

i
a) Ciclo BAT

b) Ciclo ATI

c¢) Ciclo ATE
Figura 5.45 — Mapeamento elementar de Zn e Fe nas sec¢des com trincas da regido
de estiramento de amostras estampadas a quente, tratadas
termicamente com os ciclos BAT, ATl e ATE, via MEV/EDS.

5.3. Influéncia do Induction Heater (IH) na Estampagem a Quente

Para se avaliar a influéncia do IH no processo de estampagem a quente, 0S
materiais produzidos com as temperaturas de galvannealing de 560°C, 585°C (sem
encharque) e 600°C foram submetidos ao ciclo de austenitizacdo ATE e
estampados a quente. Posteriormente, as pecas estampadas foram avaliadas em
funcdo da presenca de trincas intergranulares e, principalmente, a penetracdo de
Zn liguido nos contornos de graos gerando LME. Os resultados de analises
metalogréficas e de mapeamento de elementos, via MEV/EDS, de regibes de raio
externo de dobramento e de estiramento das pecas estampadas sdo mostrados a

sequir.
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5.3.1. Caracterizacdo das amostras antes do processo de estampagem a
guente

Composicao quimica do revestimento através de ICP-OES

A composi¢do quimica dos revestimentos produzidos com as trés temperaturas de
IH é mostrada na tabela 5.4. Observa-se que, contrariamente do esperado, os
valores de teor de Fe para os revestimentos ndo refletem o efeito do
processamento com temperaturas de IH elevadas. Contudo, observa-se que o0s
valores das trés condigbes de IH foram menores que o obtido pelo revestimento
processado com encharque apds o IH, em torno de 16,6% (em massa). Esse
resultado confirma a influéncia da elevacao da temperatura do encharque apés o IH

na microestrutura do revestimento, com a obtencdo de um maior teor de Fe.

Tabela 5.4 — Composicao quimica, via ICP-OES (% em massa), da camada de
revestimento GA produzido com diferentes temperaturas de IH.

IH (°C) Massa de zinco por face (g/m?) Fe Al
560 71,7 12,90 0,25
585 81,0 14,10 0,33
600 85,9 12,80 0,22

Caracterizacdo morfolégica e quimica do revestimento via MEV/EDS/Line
Scan

Em relacdo ao aspecto morfolégico das amostras mostrado na figura 5.46,
observa-se que os revestimentos produzidos com as trés condicbes de IH
apresentam caracteristicas de um GA tipico, com algumas trincas transversais
originadas pela presenca de fases com diferentes estruturas cristalogréficas e que

ndo prejudicam suas propriedades.
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b) IH 585°C sem encharque

EWT=2000kV  Msg= 250KX
USIMINAS

vimento  Date:8i2016  Signal

c) IH 600°C

Figura 5.46 — Micrografias da secéo transversal do revestimento GA, produzido
com diferentes temperatura de IH, via MEV.

O resultado de composi¢do quimica ao longo da secdo transversal a direcao de
laminacédo do revestimento das amostras processadas com as trés temperaturas de
IH, via MEV/EDS/Line Scan, é mostrado na figura 5.47. Os resultados obtidos
mostram uma maior formacdo de fases ricas em Fe na regido de interface
revestimento/substrato, representada pelo maior patamar da curva nessa regiao,
nos revestimentos processados com os IH de 585°C e 600°C. Essa diferenca entre
os resultados se deve ao fato da andlise de MEV/Line Scan ser localizada,

diferentemente de ICP-OES, que analisa o revestimento de forma geral.

Por esses resultados, estima-se que o revestimento para as trés condi¢gfes seja
constituido por, além da camada de fase I, uma de fases 8, presente em maior

proporgao, e cristais isolados de { na superficie.
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Figura 5.47 — Morfologia e composi¢édo quimica da secéo transversal a dire¢do de
laminacao do revestimento GA, via MEV/EDS/Line Scan, produzido
com diferentes temperaturas de IH.

Caracterizacao do revestimento via DRX

De acordo com os resultados de DRX mostrados na figura 5.48 pode-se observar
que a amostra com menor temperatura de IH apresentou maior contagem de fase
no revestimento. Nota-se que o aumento da temperatura de IH até 600°C contribuiu
para a redugéo de fase ¢ e aumento de ' no revestimento. A maior contagem de
fase liquida de ' no revestimento tratado com IH de 600°C dentre as amostras,
reflete o efeito do aporte térmico utilizado, ao proporciona maior difusdo de Fe para

o revestimento e, consequentemente, uma maior formagéo de I'.
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Figura 5.48 — Difratograma das camadas de revestimentos GA produzidos com
diferentes temperaturas de IH, via DRX
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5.3.1. Caracterizacdo das amostras apds o processo de estampagem a
guente

Temperatura de IH de 560°C

Pelos resultados mostrados nas figuras 5.49 e 5.50, observa-se que a regidao de
dobramento da pega apresenta ocorréncia de uma trinca com tamanho superior a
10 um. Pelo mapeamento de elementos realizado nessa regido, via MEV/EDS, foi
observada a presencga de Zn no interior da trinca da amostra. Essa presenca de Zn
no interior da trinca sugere que a sua formagdo esta associada a ocorréncia de
LME. Na trinca observada na regiéo de estiramento da amostra n&o foi observada a
presenca de Zn em seu interior. A trinca observada nessa regido de estiramento
com tamanho que inferior a 10 um é formada a partir de um esforgo e estiramento
excessivo no atrito da parede da matriz com a peca, durante o processo de

estampagem a quente.

A ocorréncia de trincas formadas por LME na amostra de dobramento esta
associada as baixas temperaturas utilizadas em seu processamento de
galvannealing. Apesar da temperatura utilizada nesse tratamento de galvannealing
ser mais elevada que a utilizada para um material GA tipico, em torno de 500°C,
havia maior proporgéo de fase  (rica em Zn) nesse revestimento. Com isso, ao se
utilizar o ATE, ndo houve tempo suficiente para que ocorresse o0 processo difusional
de Fe para o revestimento, proporcionando as formagfes de fases e solugdo sélida
rica em Fe. Essas fases, conforme observado anteriormente, agem como barreira,
evitando com que o Zn liquido penetre nos contornos de grdos. Assim, houve o
aumento da propensdao de penetracdo de Zn liquido no substrato e,
consequentemente, a ocorréncia de LME. Por esses resultados, evidencia-se que a
utilizacdo do processo de galvannealing com 560°C ndo €é recomendavel

industrialmente.
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b) Regido de estiramento
Figura 5.49 — Regibes de dobramento e estiramento, com e sem trincas, das
amostras produzidas com IH de 560°C e estampadas a quente, via

MO.
Zn Fe
- .

a) Regido de dobramento

-

b) Regido de estiramento

Regido de analise

0pm Elecon image 1

Elecyon image 1

Figura 5.50 — Mapeamento elementar de Zn e Fe de regides de dobramento e
estiramento, com e sem trincas, das amostras produzidas com IH de
560°C e estampadas a quente, via MEV/EDS.
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Temperatura de IH de 585°C (sem encharque)

Os resultados das andlises metalograficas e de mapeamento de elementos, via
MEV/EDS, em materiais com revestimento GA produzido com temperatura de IH de
585°C, sem encharque, e estampados a quente com o ciclo de austenitizacdo ATE
sdo mostrados nas figuras 5.51 e 5.52. Vale ressaltar que os resultados dos
materiais com revestimento GA produzidos com a temperatura de IH de 585°C e
encharque foram apresentados na sec¢éo anterior 5.2.

Pelos resultados, as regides de dobramento das pecas estampadas apresentaram
trincas intergranulares, com ocorréncia de penetragdo de Zn (LME). Além disso,
essas trincam apresentam tamanhos superiores a 10 um. As regifes de
estiramento apresentaram trincas com tamanho superior a 10 um, porém, sem a

penetracdo de Zn.

Comparativamente ao material caracterizado na etapa anterior, processado com IH
de 585°C e encharque com tempos até 35 s, a presenca de LME foi observada
apenas para a condicdo sem encharque. Essa observacdo evidencia o efeito do
encharque apés o IH na estampagem a quente. O percentual de Fe (em massa)
para os dois revestimentos GA, antes do tratamento de austenitizagdo, eram
semelhantes. Porém, o revestimento processado com encharque apresentou menor
presengca de fase { em sua camada. Esse fato sugere que o material sem
encharque, ao ser submetido ao ciclo de austenitizacdo, ndo teve tempo necessario
para a transformacao completa de fases, fazendo com que C originasse fase liquida
e penetrasse nos contornos de graos, ocasionando a LME. Com base nesses
resultados, evidencia-se que a utilizacdo do encharque em processos industriais

seja adequada, por haver menor propensao a formacao de LME.
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Regido com trinca
a) Regido de dobramento

Regido com trinca
b) Regido de estiramento
Figura 5.51 — Regibes de dobramento e estiramento, com e sem trincas, das
amostras produzidas com IH de 585°C (sem encharque) e
estampadas a quente, via MO.

Regido de analise Zn

16

a) Regido de dobramento

3c

b) Regido de estiramento

Figura 5.52 — Mapeamento elementar de Zn e Fe de regides de dobramento e
estiramento, com e sem trincas, das amostras produzidas com IH de
585°C (sem encharque) e estampadas a quente, via MEV/EDS.
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Temperatura de IH de 600°C

Os resultados mostrados nas figuras 5.53 e 5.54revelaram que, assim como
ocorreu com o material com IH de 585°C, a regido de dobramento da peca
estampada apresenta ocorréncia de trincas com a presenca de Zn em seu interior,
indicando que sua origem foi causada por LME. J4 as regifes de estiramento
também apresentaram trincas com tamanhos superiores a 10 um, porém sem

penetracao de Zn.

O percentual de Fe (em massa) para esse revestimento GA, antes do tratamento de
austenitizacado, indica maior presenga de fase { que na camada do material de
referéncia (IH de 585°C e encharque de até 35 s). Esse fato sugere que, ao ser
submetido ao ciclo de austenitizacdo, ndo houve tempo necessario para a
transformacao, fazendo com que originasse fase liquida e ocasionasse a LME. Com
base nesses resultados, evidencia-se que esse material ndo é adequado para

processos industriais, por haver maior propensao a ocorréncia de LME.

Regido sem trinca Regido com trinca
b) Regido de estiramento
Figura 5.53 — Regibes de dobramento e estiramento, com e sem trincas, das
amostras com IH de 600°C e estampadas a quente, via MO.
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Regido de andlise

Z00m Elecon Image 1

a) Regido de dobramento

b) Regido de estiramento
Figura 5.54 — Mapeamento elementar de Zn e Fe de regibes de dobramento e
estiramento, com e sem trincas, das amostras produzidas com IH de
600°C e estampadas a quente, via MEV/EDS.



120

6. CONCLUSOES

Foram realizadas simulagBes, em escala de laboratério, de tratamento térmico de
austenitizacdo, com trés condicbes de aporte de calor, e do processo de
estampagem a quente em prensa piloto do aco 22MnB5-GA. As condi¢Oes
utilizadas consideraram o tempo total de 245 s e variagfes da taxa de aguecimento
inicial, até 35 s, e da temperatura final de tratamento térmico, sendo elas: 11°C/s e
900°C (aporte de calor baixo), 12,5°C/s e 910°C (aporte de calor intermediario), e
15,0°C/s e 930°C (aporte de calor elevado). Durante todo o tratamento térmico
foram realizadas interrupgdes ao longo do ciclo, de maneira a quantificar todas as
transformacdes/reacbes ocorridas no revestimento e no ago. As principais

conclusdes obtidas séo descritas a seguir.
1) Transformacéo do revestimento galvannealed (GA) durante a austenitizacdo

- A camada de solugéao solida a-Fe(Zn) surgiu no ciclo de menor aporte térmico com
aproximadamente 745°C e 90 s de tratamento térmico. J& nos ciclos com aportes
de calor intermediario e elevado, essa camada de solugdo sélida Fe-Zn formou-se
com temperatura mais elevadas, 754°C e 796°C, respectivamente, e tempo de
90 s, mostrando influéncia da taxa de aquecimento inicial na formacdo do

revestimento.

- O crescimento da camada de a-Fe(Zn) ocorreu em duas frentes distintas, que se
unem ao final dos ciclos térmicos. A primeira a se formar € a camada continua, a
partir da interface revestimento/substrato. A segunda € constituida por ilhas
globulares que se formam no interior da fase liquida rica em Zn, que ao solidificar

forma fases intermetélicas como a gamma ().

- Os oOxidos de Zn e Al apresentam importancia tecnoldgica para a transformacéo
dos revestimentos estampados a quente, pois se formam nos momentos iniciais,
em torno de 90 s de tratamento térmico, apresentando efeito de barreira e evitando

a perda de massa por evaporagado de Zn em temperaturas elevadas.
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2) Propriedades mecéanicas apos o tratamento térmico de austenitiza¢ao

- Os valores de limites de escoamento (LE) e resisténcia (LR), nas trés condigbes
analisadas, foram em torno de 1300 MPa e 1700 MPa. Os materiais processados
com os aportes térmicos baixo e intermediario obtiveram os valores de LE e LR em
150 s de processamento. JaA 0 material processado com 0 aporte térmico mais
elevado obteve os valores de LE e LR apds 120 s. Nota-se a oportunidade de
aumento de produtividade e de qualidade superficial no processo de estampagem a
guente industrial, haja vista a perspectiva de se diminuir o tempo de

processamento.
3) Ocorréncia de trincas em funcéo do ciclo de austenitizacao

- As amostras produzidas com as trés condigbes de tratamento térmico néo
apresentaram trincas no substrato (LME) apds os ciclos de austenitizacao,
mostrando que a geracao e propagacao de trincas ocorrem durante a conformagao.

- ApOs a estampagem a quente foi notada a ocorréncia de Zn no interior de trincas
com tamanhos superiores a 10 um no material tratado com o ciclo de menor aporte
térmico. Com isso, o0s ciclos com aportes de calor intermediario e elevado

apresentaram resultados mais adequados para a conformacao a quente.
4) Ocorréncia de trincas em funcéo da temperatura de induction heater (IH)

- Os materiais processados com as temperaturas de IH de 585°C (sem encharque)
e 600°C, e estampados a quente apresentaram a ocorréncia de trincas formadas
por LME. As amostras com IH de 585°C e encharque apresentaram trincas
formadas por LME apenas na condigdo com menor aporte de calor. Evidencia-se
que o encharque apés o IH apresentou efeito benéfico a qualidade do material

estampado.

- O material com IH de 560°C apresentou trincas formadas por LME na amostra
estampada com a condicdo com aporte de calor utilizada. Além disso, a maior
presenca de fases ricas em Zn no revestimento GA, como a zeta ({), sugere maior

propenséao a ocorréncias de defeitos superficiais.
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7. RELEVANCIA DOS RESULTADOS

Os resultados desse estudo foram relevantes por permitirem:

e Obter condicdes de aporte térmicos otimizadas para o tratamento de
austenitizacdo durante o processo de estampagem a quente, de modo a se obter
um produto com boa integridade estrutural do revestimento e do aco, além de

boa qualidade superficial;

e Estabelecer uma condi¢éo de tratamento de galvannealing na siderurgia para a
obtencdo de um revestimento com condicbes de suportar o0 processo de

estampagem a quente.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como temas para trabalhos futuros sugerem-se:

A avaliacdo da transformacédo de outros tipos de revestimentos e qualidades de
aco ao longo do tratamento térmico durante o processo de estampagem a
quente, utilizando metodologia semelhante a aplicada nesse estudo. Dessa
forma, pode-se entender as modificacbes ocorridas em outros revestimentos
durante a estampagem a quente, fornecendo subsidios para desenvolvimento de

novos produtos para essa aplicacao;

Estudar a influéncia da camada superficial de 6xido obtida no processo de
soldagem e na corrosdo, de modo a se obter condi¢cdes de qualidade superficial

otimizadas.
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Aspecto morfolégico da secao transversal a direcao de laminacao das amostras
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revestimento das amostras durante o ciclo BAT, via MEV.
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Composicao quimica ao longo da secao transversal a direcéo de laminacdo das

amostras
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Aspecto morfologico da superficie das amostras durante os ciclos de austenitizacéo
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Composicao quimica ao longo da secéo transversal a direcédo de laminacao da

amostra, via GDOES
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APENDICE V
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Figura A.13 — Proporcéo de fases formadas, estratificadas em forma de camadas,
ao longo da secdo transversal do revestimento processado com o
ciclo BAT.
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APENDICE VI
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Figura A.16 — Gréfico de &rea da proporgcdo de fases formadas no revestimento

processado com o ciclo BAT.
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Figura A.17 — Gréfico de &rea da proporgcdo de fases formadas no revestimento

processado com o ciclo ATI.
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Figura A.18 — Gréfico de &rea da proporgcédo de fases formadas no revestimento

processado com o ciclo ATE.
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