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RESUMO

A demanda pelo desenvolvimento de acos AHSS (Advanced High Strength Steels) tem crescido
nos ultimos anos devido ao aumento de sua utilizagao pela industria automotiva. O uso desses
acos permite uma reducdo de peso sem comprometimento da seguranga e, por isso, eles se
tornaram atrativos para aplicacdo em componentes estruturais dos veiculos. Os agos TRIP
(Transformation Induced Plasticity) pertencem a classe dos AHSS e possuem O6tima
combinacao de resisténcia e ductilidade devido a sua microestrutura multiconstituida de ferrita,
austenita retida, bainita e martensita. A suscetibilidade a fragiliza¢cdo por hidrogénio ¢ uma
questdo que pode impedir a expansdo da aplicacdo dos agos AHSS, pois, a presenga de
hidrogénio pode induzir a ocorréncia de falhas de forma imprevisivel. O hidrogénio pode ser
incorporado ao ago durante sua fabricacdo e utilizagdo. A eletrogalvanizacdo ¢ uma etapa onde
0 aco érevestido com uma camada de zinco com o objetivo de aumentar a resisténcia a corrosao,
e pode ser destacada pela geragdo de hidrogénio. Neste trabalho foi avaliada a influéncia do
tempo de eletrodeposi¢do no processo de eletrogalvanizagdo na incorporagao de hidrogénio e
nas propriedades mecanicas de tragdo de um ago TRIP da classe de resisténcia de 980 MPa
utilizando uma eletrogalvanizacdo piloto. Foram testadas trés condigdes de tempo de
eletrodeposi¢cdo por face: 30, 60 e 90 s e os resultados de camada de revestimento, teor de
hidrogénio, propriedades mecanicas em tracdo com baixa taxa de deformacdo (BTD) e
fractografia foram avaliados. Verificou-se que quanto maior o tempo de eletrodeposicdo por
face maior a massa da camada de Zn, corroborando com a relagdo diretamente proporcional
apresentada na Lei de Faraday. A metodologia de carregamento de hidrogénio foi adequada
para inserc¢ao de hidrogénio, sendo que, o aumento do tempo de eletrodeposicdo possibilitou a
obtencdo de diferentes niveis de hidrogénio. Para os tempos de eletrogalvanizacio por face de
30, 60 e 90 s nao foram percebidas quedas expressivas nos valores de limite de escoamento e
resisténcia, jA o alongamento total apresentou uma queda consideravel. As avaliagcdes
fractograficas permitiram inferir sobre o efeito do hidrogénio na alteragdo do modo de fratura
dos corpos de prova hidrogenados. Para a condi¢do sem hidrogénio observou-se uma fratura
predominantemente ductil, caracterizada por coalescéncia de vazios (dimples), e para as
condi¢des com hidrogénio verificou-se uma fratura mista, com regides ducteis, de quase

clivagem e de clivagem.

Palavras-chave: AHSS; TRIP; fragilizacao por hidrogénio; eletrogalvanizagao



ABSTRACT

The demand for the development of AHSS (Advanced High Strength Steels) has grown in
recent years due to the increase in its use by the automotive industry. The use of these steels
allows a weight reduction without compromising safety and, therefore, they have become
attractive for application in structural components of vehicles. The TRIP (Transformation
Induced Plasticity) steels belong to the class of AHSS and have an optimal combination of
strength and ductility due to its multiconstituted microstructure of ferrite, retained austenite,
bainite, and martensite. Susceptibility to hydrogen embrittlement is a question that can prevent
the expansion of the application of AHSS steels, as the presence of hydrogen can induce the
occurrence of failures in an unpredictable way. Hydrogen can be incorporated into steel during
its manufacture and use. Electrogalvanizing is a step where the steel is coated with a zinc layer
to increase corrosion resistance and can be highlighted by hydrogen generation. In this work
was evaluated the influence of electrodeposition time in the electrogalvanizing process on
hydrogen incorporation and the tensile mechanical properties of a TRIP steel with a strength
class of 980 MPa using a pilot electrogalvanizing. Three electrodeposition time conditions per
face were tested: 30, 60 and 90 s and the results of coating layer, hydrogen content, tensile
mechanical properties with slow strain rate test (SSRT) and fractography were evaluated. It was
found that the longer the electrodeposition time per face, the greater the mass of the Zn layer,
corroborating with the directly proportional relationship presented in Faraday’s Law. The
hydrogen loading methodology was suitable for the insertion of hydrogen, and the increase in
electrodeposition time made it possible to obtain different contents of hydrogen. For the
electrogalvanization times per face of 30, 60 and 90 s, no significant drops in the values of yield
and tensile strength were observed, while total elongation showed a considerable drop. The
fractographic evaluations allowed inference about the effect of hydrogen on the fracture mode
of the hydrogen-charged specimens. For the condition without hydrogen, a predominantly
ductile fracture was observed, characterized by microvoid coalescence (dimples), whereas for
the hydrogen-charged conditions, a mixed fracture was identified, with both ductile, quasi-

cleavage and cleavage regions.

Key words: AHSS steels; TRIP steels; hydrogen embrittlement; electrogalvanizing
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1. INTRODUCAO

A utilizagdo dos agos avangados de alta resisténcia (AHSS - Advanced High Strength Steels) na
fabricagdo de automoveis tem crescido ao longo dos ultimos anos. Devido a sua maior
resisténcia esses acos conferem um aumento da seguranca veicular e permitem o emprego de
secdes mais finas nos componentes. Sendo assim, ha uma reducdo do peso do veiculo e

consequentemente reducdo no consumo de combustivel e de emissao de CO».

Os agos TRIP (Transformation Induced Plasticity) pertencem a chamada primeira geragao dos
acos AHSS e combinam elevada resisténcia mecanica e tima capacidade de conformacao. Suas
caracteristicas sdo atribuidas a uma microestrutura tipica composta de uma matriz ferritica
contendo uma distribuicdo de bainita, alguma martensita e austenita retida. Ao ser deformado
a austenita retida se transformara em martensita aumentando a capacidade de conformacgao do

material. Na industria automotiva sdo comumente utilizados em pegas estruturais e de reforco.

Para que seja possivel a obtengdo das caracteristicas microestruturais desejadas os agcos TRIP
laminados a frio sdo geralmente submetidos ao recozimento continuo, que, nesse caso, possui

duas etapas principais: o recozimento intercritico e a transformagao bainitica isotérmica.

Paralelamente ao crescimento da aplicacdo de acos avangados de alta resisténcia existe a
demanda pela maior durabilidade dos automéveis. A utilizagao do ago revestido se tornou entao
uma das melhores alternativas para as industrias automobilisticas. O uso do revestimento com
zinco ¢ explicado pela sua alta resisténcia a corrosao, pois, atua como anodo de sacrificio em
diferentes condigdes ambientais e pela facilidade de interagdo quimica com o ago.
Adicionalmente, o zinco oferece protegao por barreira, uma vez que seu produto de corrosdo, o

oxido de zinco, ¢ compacto e resistente a agentes oxidantes do aco.

O processo de eletrogalvanizacdo (galvanizagdo eletrolitica) utiliza como matéria-prima
bobinas de aco j& recozidas e encruadas. A primeira etapa do processo ¢ a limpeza do ago,
posteriormente ocorre a decapagem eletrolitica e em seguida uma nova lavagem com agua. Na
etapa de recobrimento, a massa de camada depositada no aco ¢ fun¢do da intensidade de
corrente e do tempo de eletrodeposicao (Lei de Faraday), ou seja, do tempo em que o ago fica

em contato com o eletrélito, que € controlado pela velocidade da linha. O processo utilizado
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pela Usiminas ¢ do tipo Gravitel com vinte células verticais sendo cada uma com quatro caixas
de anodo. Os ions de zinco presentes no eletrdlito, que escoa das caixas de anodo, sdo reduzidos

a zinco metalico na superficie da chapa.

Sabe-se que a aplicacdo de revestimento ¢ uma das formas de introduc¢ao de hidrogénio nos
acos. A permeagao de hidrogénio nos acos € constantemente relacionada a uma degradagado das
propriedades mecanicas, em especial a plasticidade e ductilidade. Esse fendmeno ¢ denominado
fragilizacao por hidrogénio (FH) e o seu grau depende de muitas variaveis como concentragao

de hidrogénio, nivel e tipo de tensdo aplicada, microestrutura e condi¢des superficiais do aco.

A martensita ¢ a microestrutura mais susceptivel a FH, uma armadilha para o hidrogénio. Sendo
assim, existe a preocupacao de que os acos TRIP, que possuem a transformacao austenita —

martensita induzida pela deformagao, sejam suscetiveis a FH.

Nesse trabalho objetivou-se avaliar a influéncia do tempo de eletrodeposi¢do no processo de
eletrogalvanizacdo de um aco TRIP da classe de resisténcia de 980 MPa na incorporagdo de

hidrogénio e nas propriedades mecanicas de tracao.

O teor de hidrogénio difusivel foi medido pelo método de dessorgdo térmica, utilizando um
detector de condutividade térmica. As propriedades mecanicas foram avaliadas por ensaios de
tracdo com baixa taxa de deformagdo (BTD) para determinagdo do limite de escoamento (LE),

limite de resisténcia a tracdo (LR) e alongamento (ALotal).
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2. OBJETIVOS

Avaliar a influéncia do tempo de eletrodeposi¢do no processo de eletrogalvanizacao piloto na
incorporagao de hidrogénio e nas propriedades mecanicas de tracdo de um aco TRIP da classe

de resisténcia de 980 MPa.

Uma comparacdo do efeito do hidrogénio sobre as propriedades mecanicas em tragdo foi
realizada, por meio de ensaios com baixa taxa de deformacao (BTD), entre os diferentes tempos

de eletrodeposicao no processo de eletrogalvanizagao piloto testados.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos Avancados de Alta Resisténcia (AHSS - Advanced High Strength Steels)

A partir da segunda metade do século XX as industrias automotiva e metaliirgica comegaram a
enfrentar uma série de desafios que levaram ao inicio do desenvolvimento dos Agos Avangados
de Alta Resisténcia (AHSS — Advanced High Strength Steels).

Esse avanco foi impulsionado por fatores histdricos e técnicos:

- Crise do petrdleo: com o aumento do custo do combustivel, a indastria automotiva foi
pressionada a melhorar a eficiéncia energética, o que levou a busca por materiais mais leves
que garantissem a seguranca estrutural;

- Limitagdes dos agos convencionais: os agos carbono tradicionais e os HSLA (High Strength
Low Alloy) apresentavam resisténcia moderada, porém, ndo atendiam simultaneamente as
exigéncias de seguranga e leveza. Melhorar a relagdo resisténcia/peso era necessario;

- Inicio do projeto ULSAB (Ultra Light Steel Auto Body) na década de 1990: reuniu siderargicas
e montadoras para desenvolver solugdes em a¢o mais eficientes. Essa iniciativa levou a criagao
dos primeiros AHSS da 1? geracdo, os DP (Dual Phase) ¢ os TRIP(Transformation Induced
Plasticity);

- Avangos metalaurgicos: O dominio de técnicas como resfriamento controlado, laminagdo
termomecanica e engenharia de microestrutura permitiu a produgado de acos com fases multiplas
(ferrita, martensita, bainita, austenita retida). Dessa forma, foi possivel combinar alta resisténcia

mecanica com boa conformabilidade, o que até entdo era considerado contraditorio.

Como consequéncia dessa evolucdo, nas ultimas décadas, os AHSS tém sido desenvolvidos e
cada vez mais adotados na fabricagdo de automdveis. Eles possuem resisténcias mais altas
permitindo economia de peso pelo uso de secdes mais finas, tém melhor conformabilidade em
comparagdo aos agos convencionais usados nos automdéveis e permitem projetos com maior

resisténcia a colisdes [1].

O diagrama da Figura 3.1 apresenta as diferentes caracteristicas mecénicas entre os AHSS e

0s agos convencionais.
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Figura 3.1. Comparacdo entre ductilidade e resisténcia mecanica de agos AHSS e convencionais

usados na constru¢do de automodveis. Adaptado de Taiss [2].

A Figura 3.2 apresenta a carroceria de um automével com destaque para o emprego dos AHSS
em seus componentes estruturais. Devido ao seu elevado grau de resisténcia esses agos sao
utilizados principalmente em pegas de reforco do chassi automotivo, como: colunas A e B e

teto, para-choques, viga das portas, além de trilhos de banco.

Para-choques Reforco coluna A

! ;

Reforco de teto

Viga das portas

coluna B Trilhos de banco

Figura 3.2. Emprego dos AHSS nos componentes estruturais de um automovel.
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A capacidade de suportar as cargas estaticas e dinamicas exigidas, especialmente em caso de
colisdo, ¢ uma das principais consideragdes de projeto para as estruturas veiculares. Duas areas
generalizadas do veiculo tém requisitos de seguranga muito diferentes, como mostrado na

Figura 3.3 e Tabela 3.1 [3].

’\/\J\/\\‘ Regido de seguranca ’V\N\‘

Zona de deformacao Zona de deformagao

Figura 3.3. Principais zonas de gerenciamento de impacto de um veiculo. Adaptado de World

Auto Steel [3].

Tabela 3.1. Requisitos de Seguranca Diferenciados das Estruturas Veiculares. Adaptado de
World Auto Steel [3]

Propriedades do Evidéncia de
Zona de Impacto Requisitos de Desempenho p L. Vi ! Seleciao Potencial de Aco
Material Necessarias Desempenho
Zona de Alta absorgao de energia ao longo Grande area sob a | Dual Phase, Complex Phase,
< oA Alto encruamento, - ;
Deformagéao de uma distancia durante um oA e curva tensao- Transformation Induced
L resisténcia e ductilidade - -
Programada evento de colisdo deformacio Plasticity
. . N .. Resisténcia a tragdo| Martensitico, Conformado a
Compartimento dos | Nenhuma deformagao/intrusao Alto limite de L.
. . maxima nas curvas | Quente, Dual Phase (>980
Passageiros durante um evento de colisdo escoamento
o-¢ MPa)
3.2 A¢os TRIP

Os acos TRIP (Transformation Induced Plasticity) pertencem a chamada primeira geragao dos
acos AHSS e possuem uma microestrutura multifasica de ferrita, austenita retida, bainita e
possivelmente martensita [1]. Eles possuem tanto resisténcia superior quanto boa
conformabilidade como resultado da transformagdo de uma pequena fragao de austenita retida
metastdvel em martensita durante a deformagdo [4]. Esta transformagdo constitui um

mecanismo de endurecimento por deformacdo que possibilita o aumento do alongamento
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uniforme e da capacidade de encruamento, resultando também, em uma maior absorciao de
energia no ensaio de impacto.

A Figura 3.4 apresenta esquematicamente a microestrutura de um ago TRIP.

AR L TR
\E:\:\R Bail‘l‘i-t:l\

Ferrita
. N
-
\,\- i N T

B w ? ! :
| o

¥ |

_/_\_\ s - i .! RN

Figura 3.4. Microestrutura do aco TRIP. Adaptado de World Auto Steel [3].

3.2.1 Composicao quimica

A composi¢do quimica tipica dos agos TRIP ¢ ajustada para garantir a presenca de austenita
retida na temperatura ambiente, o que € essencial para o efeito TRIP.

Podem ser citados como os principais elementos presentes nesses acos:

- Carbono (C): contribui para o aumento da resisténcia mecanica do ago e ¢ fundamental para
estabilizar a austenita retida;

- Manganés (Mn): € um estabilizador da austenita que reduz sua temperatura de inicio de
transformagdo. Além disso, aumenta a solubilidade do carbono na austenita, o que faz com que
ela fique enriquecida desse elemento;

- Silicio (Si): € pouco soluvel na cementita e, por isso, atua retardando ou inibindo sua formagao
durante o resfriamento. Isso favorece a formagao de bainita e enriquecimento da austenita em
carbono.

- Aluminio (Al): pode ser utilizado como alternativa ao silicio, pois, também inibe a formagao
de cementita. Devido ao baixo potencial de endurecimento por solugdo solida, ele sempre ¢
utilizado em combina¢ao com teores mais altos de carbono ou em combinagao com fosforo [6].
Outros elementos como fosforo (P), nidbio (Nb), titdnio (Ti) e vanadio (V), podem ser
adicionados em pequenas quantidades para melhorar propriedades especificas. O fosforo, por
exemplo, pode aumentar a resisténcia mecanica, enquanto os elementos microligantes como

Nb, Ti e V promovem o refinamento de grao e aumentam a resisténcia. Além disso, elementos
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como cromo (Cr) e molibdénio (Mo) podem ser incluidos em propor¢des varidveis para

melhorar a resisténcia a corrosdo e a témpera.

A Figura 3.5 apresenta, de forma esquematica, o efeito dos elementos de liga mais comumente
utilizados nos agos TRIP sobre as transformacgdes de estado s6lido que ocorrem durante o ciclo

de recozimento continuo.

f Si, AL
P /ﬁ

{_ T .\ — C, Mn, Cr, Mo, B
Afl[ _ \

E:J Sk AL Mn, Cr, Mo

) P Perlita NL AL (PND), B~ *
3 G, Mn,

I C.Mn, Cr Al Nb. $i

a —_—

E‘ ______ p. Particulasde
K] cementita

X

Ms Austenita

Tempo (s)

Figura 3.5. Efeito de alguns elementos de liga sobre transformagdes que ocorrem durante o

recozimento continuo de agos TRIP [7].

3.2.2 Ciclo térmico

As caracteristicas microestruturais desejadas aos acos TRIP laminados a frio sdo obtidas através

do recozimento continuo que envolve as seguintes etapas [7].

- Aquecimento e encharque: realizado na temperatura intercritica (750 — 800 °C), onde ocorre
principalmente a recristalizacdo da ferrita, a dissolu¢do de cementita e carbonetos, e a formagao
da austenita. Os primeiros estidgios da formagdo da austenita intercritica sdo controlados pela
difusdo de carbono, que ¢ seguida pelo processo muito mais lento de difusdo de manganés e
silicio;

- Resfriamento lento: realizado até uma temperatura de 680 — 730 °C, onde ocorre formagao de
certa quantidade de ferrita epitaxial a partir da austenita formada na etapa anterior propiciando

a migragdo de carbono para a austenita;
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- Resfriamento rapido: realizado até a temperatura de transformagao bainitica com o objetivo
de evitar formagao de perlita e de “nova” ferrita (ferrita epitaxial);

- Superenvelhecimento (overaging): realizado a temperatura de aproximadamente 400 °C, onde
ocorre a transformagdo de parte da austenita em bainita. Nessa etapa sdo definidos trés
parametros importantes: a quantidade de carbono, a fragdo volumétrica e o tamanho das regides
de austenita retida na microestrutura. A transformacdo da austenita em bainita promove a

difusdo de carbono para a austenita, o que aumenta a estabilidade desta fase a temperatura

ambiente.

A Figura 3.6 apresenta esquematicamente o ciclo térmico utilizado no recozimento continuo.

4 h
dE o resfriamento
o .~ lento
E resfriamento
= ,~ ripido
| ™
2 superenvelhecimento
g .
v y ¥ | resfriamento
o sl
aquecimento \/
>
Tempo (s)

Figura 3.6. Esquema do ciclo térmico utilizado no recozimento continuo.

Durante a deformacdo dos agos TRIP: (i) a martensita, que ¢ uma segunda fase dura e esta
dispersa em uma matriz macia de ferrita, cria uma alta taxa de endurecimento por deformagao
e (1) a transformagdo da austenita retida em martensita aumenta a taxa de endurecimento por

deformacao em altos niveis de tensao.



23

3.2.3 Aplicacgoes dos acos TRIP

A alta capacidade de absorcao de energia e a combinagdo de alta resisténcia e alta ductilidade
torna os agos TRIP particularmente adequados para estruturas de pegas de formato complexo.

A Tabela 3.2 apresenta algumas aplica¢des para os diferentes graus de ago TRIP [3].

Tabela 3.2. Exemplos de Aplicagdes de Agos TRIP em Funcdo do Grau de Resisténcia
Mecanica (MPa). Adaptado de World Auto Steel [3]

Ac¢o Aplicacdes
TRIP600 Reforgos do chassi, Reforgo de trilho
TRIP700 Reforgos laterais, Caixa de Colisdo
TRIP800 Painel Dash , Travessas, Refor¢o do teto
TRIP980 Pilar B superior, Travessa do teto, Ber¢o do motor, Refor¢o dianteiro e traseiro, Estrutura do assento

3.3 Eletrogalvanizacio (Galvanizacao Eletrolitica)

O mercado exige cada vez mais a durabilidade dos automdveis e as industrias automobilisticas
concluiram que a utilizagao do ago revestido com zinco ¢ uma das melhores alternativas para

aumentar a resisténcia a corrosao.

A eletrogalvanizagdo ¢ uma técnica que consiste em depositar uma camada de zinco sobre a
superficie da tira de ago com utilizag@o de corrente continua a partir de uma solugdo que contém
zinco. Os ions de zinco sdo dissolvidos na solu¢do e, devido a tensdo aplicada, movem-se em
direcdo ao material a ser revestido. Os ions sdo entdo convertidos em zinco metalico, gracas aos

elétrons liberados pela tensdo aplicada [8].

E um dos processos de revestimento utilizados principalmente por seu baixo custo e por sua
resisténcia catodica aos processos de corrosdo, pois, o potencial de oxidacdo do zinco ¢ maior

que o do ferro.

A hidrogenagao de produtos de ago nos processos eletroquimicos ocorre, em certa medida, em
todas as etapas do revestimento. A contribui¢do decisiva na hidrogenagao do ago ¢ da prépria
galvanizagdo, porém, as etapas preliminares como desengraxe e decapagem também sdo

consideradas fontes de fragilizacao por hidrogénio [8].
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A Figura 3.7 apresenta um desenho esquematico da linha de eletrogalvaniza¢do da Usiminas.

Preé-tratamento Pos-tratamento Saida

| ] Revestimento

Secdo de entrada

Figura 3.7. Esquema da linha de eletrogalvanizagdo da Usiminas.
A eletrogalvanizacao utiliza bobinas de ago recozidas e encruadas como matéria-prima.

Na se¢ao de entrada ¢ realizado o desbobinamento da bobina, medi¢ao de espessura, corte da
ponta inicial e soldagem com a ponta final da bobina anterior. Posteriormente ela ¢ enviada
para um acumulador horizontal e em seguida passa por uma desempenadeira tensora com o

objetivo de melhorar a planicidade.

No pré-tratamento ¢ realizada a limpeza superficial da tira, ou seja, a retirada de residuos de
0leo de laminagdo e/ou oxidagdo presentes na superficie que podem afetar a aderéncia do
revestimento. A sequéncia de etapas ¢: desengraxamento quimico (alcalino — NaOH), lavagem

com agua, decapagem (4acido, H2SO4) e lavagem com agua.

Na etapa de revestimento, a massa de zinco depositada no ago ¢ fungdo da intensidade de
corrente e do tempo de eletrodeposicao (Lei de Faraday), ou seja, do tempo em que o ago fica
em contato com o eletrdlito, controlado pela velocidade da linha. O processo utilizado pela
Usiminas ¢ do tipo Gravitel, com vinte células verticais que funcionam na condi¢do nao
inundada. Cada célula possui quatro caixas de anodo, nas quais o eletrdlito escoa sobre a chapa
por um vertedouro existente no topo de cada uma delas. Os ions de zinco presentes no eletrélito

sdo reduzidos a zinco metélico na superficie da chapa [9].

A Figura 3.8 apresenta um desenho esquematico de uma célula vertical de eletrodeposi¢ao

Gravitel.
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Figura 3.8. Esquema de uma célula vertical de eletrodeposi¢ao Gravitel.

As principais reagdes envolvidas na eletrodeposi¢do Gravitel sdo:

- Eletrélito: ZnSO4 <> Zn*? + S04 (3.1
- Catodo (ago): Zn*?+2e¢" — Zn° (3.2)
- Anodo (eletrodo de titanio - insoluvel): HoO — 2H" + % O, + 2¢° (3.3)
- Estagdo de dissolugdo: Zn® + H2SO4 — Zn*?+ S04 + H; (3.4)

O sulfato de zinco no eletrolito estd em sua forma dissociada conforme equacdo (3.1). Ao
receber dois elétrons, provenientes da corrente continua aplicada constantemente a tira, o Zn*>
é reduzido a zinco metalico (Zn®) formando o revestimento eletrogalvanizado (equacdo 3.2). O
ion sulfato (SO472) da equacdo (3.1) reage com os dois ions hidrogénio (2H") gerados no anodo
(equacdo 3.3) regenerando o 4cido sulfurico (H2SO4). Quando € detectado que a concentragao
de ions Zn™ estd baixa, parte do eletrdlito ¢ desviada automaticamente para a estacdo de
dissolugdo de zinco. O H2SO4 em excesso na solucdo eletrolitica reage com o Zn® existente no
reator de dissolugfio recuperando a concentragiio de Zn'? para o eletrélito, conforme equagio
(3.4). A tira laminada a frio ¢ submetida a temperaturas de aproximadamente 50 °C durante a
eletrodeposi¢do de zinco, sendo assim, ndo hé altera¢do das propriedades mecanicas do aco. As

principais variaveis que influenciam nesse processo sio: temperatura do eletrolito, distancia
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entre os eletrodos, densidade de corrente, tipo e concentragdo da solugdo eletrolitica, tempo de

eletrodeposi¢do, limpeza da superficie a ser galvanizada e agitagdo (com ou sem).

A secdo de revestimento possui 20 retificadores (um para cada célula eletrolitica) que realizam
a conversdo da corrente alternada para corrente continua. Cada célula ¢ composta por dois
anodos de titanio revestidos por iridio. A densidade de corrente aplicada depende de véarios

fatores, como a area a ser revestida, mas ndo pode ultrapassar 150 A/dm?.

Na etapa de pos-tratamento € realizada a lavagem da tira para retirada de sais remanescentes do
revestimento evitando oxidacdo branca. Em seguida a tira recebe um jato de &gua
desmineralizada para manté-la imida até o momento da secagem, realizada pelos secadores.
Conforme necessidade do cliente, a tira pode passar pelo processo de fosfatizag¢ao, cromatizagao
ou passivacdo. Na secdo de saida ¢ realizado aparamento de borda, inspe¢do superficial,
medi¢do de espessura, oleamento, seccionamento de produtos, bobinamento, cintamento,

pesagem e identificacdo.

3.4 Fragilizacao por Hidrogénio nos A¢os Avancados de Alta Resisténcia (AHSS —
Advanced High Strength Steels)

Os agos de alta resisténcia sdo suscetiveis a fragilizacdo por hidrogénio (FH), motivo de
preocupagio para os AHSS usados em automoéveis [1]. A medida que a resisténcia do ago
aumenta, a suscetibilidade a FH também aumenta, assim atualmente a FH ¢ uma consideragao
importante no projeto dos acos AHSS [10]. A permeag¢do de hidrogénio nos acos €
constantemente relacionada a uma degradacdo das propriedades mecanicas, em especial a

plasticidade e ductilidade.

A martensita ¢ a microestrutura mais susceptivel a FH. Além disso, o hidrogénio tem maior
difusividade na martensita que na austenita, porém, maior solubilidade na austenita. Quando a
austenita se transforma em martensita, o excesso de hidrogénio ¢ liberado da austenita e pode
rapidamente se difundir na martensita [11]. O aumento da difusividade do hidrogénio auxilia a
propagacao de trincas. Sendo assim, existe a preocupacao de que os acos TRIP, que possuem a

transformagao de fase austenita — martensita induzida pela deformacao, sejam suscetiveis a FH.
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Estudos realizados anteriormente em acos TRIP [12,13,14] apontam a ocorréncia de decréscimo

de ductilidade com o aumento da quantidade de hidrogénio.

O grau de FH depende de muitas variaveis como concentragao de hidrogénio, temperatura, nivel
e tipo de tensdo aplicada ou residual, microestrutura e condi¢des superficiais do aco [14]. A
Figura 3.9 mostra esquematicamente as condi¢des necessarias para ocorréncia de fragilizagao
por hidrogénio nos acos. Vale salientar que em algumas situac¢des especificas, como no ensaio
de HIC (Hydrogen Induced Cracking) pode ser verificada a fragilizacdo sem a aplicacao de

tensdo mecanica.

Presenga de hidrogénio,
Temperatura,
| = pH, efc. |
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= Presenca de esforgos ’/ + Estrutura cristalina,
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— = Presenca de impurezas e
inclusdes,
+ Tamanho de grio, etc.

= Tensio residual, —

= Carregamentos ciclicos ou | | Mecﬁni ca
estiticos, ete. \

Figura 3.9. Representagdo esquematica das condi¢des necessarias para ocorrer a fragilizagdo

por hidrogénio nos agos.

Sabe-se que para componentes automotivos, o hidrogénio pode ser introduzido nos agos (i)
durante a fabricagao do aco, (i1) durante os processos de construcao automotiva, como pintura,
aplicagdo de revestimentos etc., ou (iii) durante a corrosdo em servigo. Este hidrogénio presente
nos agos pode causar falhas catastroficas repentinamente mediante a aplicacdo de uma tensao

muito abaixo do limite de resisténcia [1].

Uma estimativa da quantidade de hidrogénio e do nivel de tensdo associados as diversas etapas
do ciclo de vida de uma pega, da fabricagdao do ago pela siderurgia até o uso do veiculo, foi
apresentada por Bergmann [15] conforme apresentado na Figura 3.10. As etapas de

revestimento do aco com eletrodeposi¢ao de zinco, soldagem e fosfatizagdo se destacam em
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termos de geracao de hidrogénio. J& os processos de conformagao, puncionamento e soldagem
sdo criticos em relacdo ao aumento de tensdo. Durante a utilizagdo do veiculo, pode ocorrer a
FH devido a geracdo de hidrogénio por algum processo corrosivo, associada as tensoes de

trabalho estaticas ou ciclicas (fadiga).
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Figura 3.10. Representacdo esquematica das principais fontes de hidrogénio e tensdo no ciclo

de vida de uma peca automotiva fabricada de aco. Adaptado de Bergmann [15].

3.4.1 Sitios e armadilhas para o hidrogénio

O hidrogénio soluto ocupa e difunde-se entre os sitios intersticiais da rede cristalina nos metais,
e pode ser aprisionado em diferentes graus em outros locais (ou seja, ocupar sitios de menor
energia potencial em relacdo aos sitios intersticiais normais). Esses outros locais, listados
aproximadamente em ordem crescente de forga de aprisionamento, incluem: alguns atomos de
soluto, superficies livres e os primeiros planos atobmicos abaixo da superficie, mono-vacancias
e aglomerados de vacancias (que estdo presentes em concentracdes muito superiores as de
equilibrio térmico, pois o hidrogénio reduz a energia de formagdo de vacancias), nucleos de
discordancias e campos de deformagao, contornos de grao, interfaces entre precipitados e matriz
e campos de deformacdo ao redor dos precipitados, interfaces entre inclusdes e matriz, vazios

e trincas internas [16].

A Figura 3.11 apresenta os principais locais para concentracdao de hidrogénio.
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Figura 3.11. Desenho esquematico das armadilhas para o hidrogénio: (a) escala atomica e (b)

escala microscopica. Adaptado de Lynch [16].
3.4.2 Mecanismos de fragilizacdo por hidrogénio

A interagdo do hidrogénio com o metal ocorre em quatro etapas: (I) adsor¢do na superficie
quando H» entra em contato com o metal, (II) dissociacdo da molécula de H> em atomos de H,
(TIT) absor¢do do atomo de hidrogénio para dentro do material e (IV) difusdo do H' pela rede
cristalina. Dentro do metal, o H* se difunde através da rede cristalina e consegue se recombinar

formando bolhas de hidrogénio (H»), também conhecidas como blister [17].
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Figura 3.12. Etapas de dissolu¢do de hidrogénio nos metais a partir de uma fase gasosa [17].

O reticulo cristalino e outros defeitos sdo expandidos no decorrer da absor¢do, difusdo e
concentragdo do H' e, em consequéncia dessa dilatagdo, o ago fica submetido a um intenso
estado triaxial de tensdes. O H" entéo se difunde nos contornos de grios e migra para os pontos
de maiores concentragdes de tensdes quando o componente € carregado. Dessa forma, a pressao
aumenta até que a resisténcia do aco seja excedida e em pouco tempo ocorrem rupturas na
superficie. O hidrogénio difunde-se rapidamente nas novas rupturas, formando o ciclo “pressao

— ruptura — difusdo” que continua até o componente se romper totalmente [17].

A danificac¢ao por hidrogénio em metais pode ser dividida conforme os locais dentro do material
onde ele se acumula ou se liga:

- Sitios reversiveis: os dtomos de hidrogénio migram e se acumulam em locais potenciais de
trinca, levando a fratura retardada das ligas.

- Sitios irreversiveis: os atomos de hidrogénio se combinam entre si para formar moléculas de
hidrogénio em locais com defeitos, gerando alta pressdo de gas hidrogénio e trincas induzidas
por hidrogénio.

Apods um tratamento de remog¢do de hidrogénio os danos reversiveis podem ser recuperados,

porém, a FH irreversivel permanece [18].
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A Tabela 3.3 apresenta um comparativo dos principais mecanismos de fragilizagdo por

hidrogénio.

Tabela 3.3. Principais mecanismos de fragilizagao por hidrogénio

Mecanismo Tipo de FH| Descricio Principais Caracteristicas
HEDE Reversivel O hidrogénio enfraquece as ligagdes atdmicas na rede | Enfraquecimento das ligagdes
(Hydrogen-Enhanced Decohesion) cristalina, levando & decoesdo e fratura. atomicas, fratura por decoesdo.
HELP O hidrogénio facilita o movimento de discordéancias, Aumento da plasticidade
(Hydrogen-Enhanced Localized | Reversivel | aumentando a plasticidade localizada e levando a localizada, fratura por
Plasticity) fratura. movimento de discordancias.
HESIV O hidrogénio promove a formagao de vacancias N .
. , . . N Formagdo de vacancias, fratura
(Hydrogen-Enhanced Strain- Reversivel |induzidas por deformagio, que se acumulam e causam ~ .
X por acumulagéo de defeitos.
Induced Vacancies) fratura.
HIPT O hidrogénio induz transformagdes de fase na o
, . . N .. . |Transformagdes de fase, fratura
(Hydrogen-Induced Phase Irreversivel [microestrutura, levando a formagéo de fases frageis e a ~ L.
] por formagdo de fases frageis.
Transformation) fratura.
Atomos de hidrogénio se acumulam em defeitos e se | Actumulo de hidrogénio em
Teoria da Pressdo de Hidrogénio |Irreversivel| combinam em moléculas de hidrogénio, gerando alta | defeitos, alta pressdo de gas,
pressdo de gas e causando trincas. trincas.

Nao existe um modelo completo de mecanica de fratura que descreva tanto a tensdo na ponta
da trinca quanto a deformagdo da area altamente deformada afetada (zona do processo) pelo
hidrogénio. Isto ¢ devido ao fato de que os mecanismos dentro da zona do processo sao
complexos e ainda ndo muito bem compreendidos. No entanto, algumas suposi¢des sobre o
comportamento micromecanico a frente da trinca devem ser realizadas. As abordagens mais
citadas a este respeito sdo Hydrogen Enhanced Decohesion (HEDE) e Hydrogen Enhanced
Local Plasticity (HELP) [19].

3.4.2.1 Hydrogen Enhanced Decohesion (HEDE)

E baseado na hipétese de que o hidrogénio intersticial reduz a resisténcia coesiva por meio da
dilatacdo da rede atomica, diminuindo assim a energia de fratura. Isso implica que o hidrogénio
reduz a barreira de energia para a decoesdo tanto em contornos de grdo quanto em planos de
clivagem. A ideia ¢ que a fratura se iniciard na regido de méxima tensdo hidrostatica, a uma
certa distancia a frente da ponta da trinca. A tenacidade a fratura “global” ¢ descrita como uma
funcdo da tenacidade a fratura local (na ponta da trinca) e da concentragdo local de hidrogénio

[19].

A Figura 3.13 apresenta uma representacao esquematica do mecanismo HEDE.
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Figura 3.13. Representacao esquematica do mecanismo HEDE: (i) hidrogénio se insere na rede
cristalina, (i1) hidrogénio enfraquece as ligacdes interatomicas e (iii) nucleacdo e propagacao

de trincas. Adaptado de Li [18].

3.4.2.2 Hydrogen Enhanced Local Plasticity (HELP)

E caracterizada pelo aumento da mobilidade do movimento de discordancias em planos
cristalograficos preferenciais na ponta da trinca devido a presenca do hidrogénio atomico. Esse
"amaciamento local" resulta em fratura por coalescéncia de microvazios ao longo desses

planos, conforme apresentado na Figura 3.14 [19].

(111

b9 > >
b
2
Obstaculos
3
Zong Zona encruada
amolecida

Figura 3.14. Representagdo esquematica do mecanismo HELP: (1) planos de escorregamento
ativados na ponta da trinca, (2) plasticidade aumentada nos planos (111) devido a absorc¢ao de
hidrogénio, (3) acumulo de discordancias proximo aos obstaculos, (4) iniciacdo de trinca ou
microvazio devido ao aumento local de tensdo e (5) abertura da trinca por decoeréncia por

cisalhamento ao longo do plano de escorregamento. Adaptado de Olden [19].
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3.4.3 Ensaios de Tracao com Baixa Taxa de Deformacao (BTD)

A avaliagdo do efeito do hidrogénio nos AHSS pode ser realizada com base na degradagao das
suas propriedades mecanicas, nas modificacdes de fractografia e no exame da microestrutura.
Um dos ensaios mais difundidos para verificagdo de propriedades mecanicas € o de tragdo com

baixa taxa de deformacao (BTD), traduzido da sigla em inglés SSRT (Slow Strain Rate Test).

Esse tipo de ensaio emprega uma menor taxa de deformagcdo, entre 10° s a 10 s!, quando
comparado ao ensaio de tragdo convencional, dessa forma hé mais tempo para o hidrogénio
difusivel se movimentar e se concentrar em regides criticas na microestrutura do aco. Essa taxa
de deformacao deve ser suficientemente baixa para garantir a a¢do do hidrogénio na fratura,
porém, ndo pode ser tdo baixa a ponto de inviabilizar laboratorialmente o tempo de ensaio.
Dessa forma ¢ necessario considerar que diferentes taxas de deformacgdo podem representar

diferentes condi¢des de suscetibilidade a FH.

Depover et al. [4] demonstraram que a taxa de deformacao teve um efeito claro na fragiliza¢ao
por hidrogénio do ago. Os resultados mostraram que o indice de fragilizacao para os testes com
baixa taxa de deformacao foi maior que aquele para os testes com alta taxa de deformacdo. A
Figura 3.15 apresenta os resultados dos ensaios de tragdo do material TRIP, em ar (ndo
carregado) e com carregamento catodico de hidrogénio utilizando 1 g/L de tiouréia em uma

solucdo de 0,5 M de H>SO., utilizando velocidades de 5 mm/min e 0,05 mm/min.

800 -
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& ]
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S ]
T 400
8 300
s 1 & _
% 200 A o Carregado 5 mm/min
[_5 | © Carregado 0,05 mm/min
100 4 A Ar 5 mm/min
1 .{f < _Ar 0,05 mm/min
0% : . .
0 2 4 6

Alongamento (mm)

Figura 3.15. Curvas tensao-deformagao para o aco TRIP. Adaptado de Depover [4].
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3.4.4 Analise do Hidrogénio por Dessorcao Térmica

A caracterizacao dos sitios aprisionadores de hidrogénio pode ser realizada através da analise
de dessorcao térmica, traduzido da sigla em inglés TDA (Thermal Dessortion Analysis). Essa
técnica consiste em aquecer o material para induzir a dessor¢do do hidrogénio presente. A
reacdo de evolucdo do hidrogénio dos sitios aprisionadores ¢ um processo termicamente ativado

e a derivada da taxa de evolugao do hidrogénio ¢ dada pela equagao 3.5 [20]:
2= A(1- Xr). eCE/RD (3.5)

, ~ Nno—n . . A e , .
onde: A ¢ a constante da reagdo, Xt = — (no = quantidade de hidrogénio em um sitio
0

aprisionador em t = 0, n = quantidade de hidrogénio em um sitio aprisionador em t # 0), E.r € a
energia de ativagdo do sitio aprisionador para o escape ou dessor¢do do hidrogénio, R ¢ a
constante dos gases (8,31 J/mol.K) e T ¢ a temperatura absoluta em Kelvin.

O termo (1 - Xt) expressa a quantidade de hidrogénio remanescente no sitio aprisionador e a
exponencial e("Fa"/RT) representa a probabilidade de o hidrogénio escapar desse sitio
aprisionador para um sitio normal. Dessa forma, assume-se que a reacdo de evolugdo do
hidrogénio é controlada pelo processo de dessor¢ao do hidrogénio de um sitio aprisionador para

um sitio normal, sendo a velocidade de difusdo tdo elevada que pode ser ignorada [20].

Quando uma amostra carregada com hidrogénio ¢ aquecida a uma taxa constante a taxa de
evolugdo do hidrogénio ird aumentar conforme a temperatura, pois, a reacdo de evolucao do

hidrogénio dos sitios aprisionadores ¢ um processo termicamente ativado.

Um equipamento para realizacdo da andlise de dessor¢do térmica geralmente consiste em um
forno, com controle preciso de temperatura, um sistema de coleta de gis e uma célula de
medi¢do equipada com um cromatdgrafo a gas. Os resultados relacionam o teor de hidrogénio

retirado em fun¢do da temperatura.

Para obtencao das informagdes a respeito das armadilhas presentes no material em andlise, o
controle de temperatura de dessor¢cdo ¢ muito importante. A energia fornecida ao material ¢
diretamente proporcional a temperatura, portanto, analisando a curva de dessor¢do ¢ possivel

obter a energia de ligacdo dos tipos de armadilhas presentes.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste trabalho se planejou avaliar o efeito do tempo de eletrogalvanizagao na incorporagao de
hidrogénio e propriedades mecanicas em tracdo de um aco TRIP980. Foram avaliados trés

tempos de eletrogalvanizagdo por face: 30, 60 ¢ 90 s.

4.1 Material

Nesse estudo foram utilizadas amostras na condi¢do recozida para eletrogalvanizagao piloto. A

composicao quimica ¢ apresentada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. Composi¢do quimica (% em peso) do aco estudado.

C Mn Si Al Ti+Nb
0,1020,25 | 1,9022,90 | 0,50a1,80 | 0,01 22,00 | <0,15

A producdo da corrida, os processos de laminagdo a quente, laminacdo a frio e recozimento

foram realizados em escala industrial.

As placas foram produzidas via lingotamento continuo na espessura de 252 mm. Houve
enfornamento a quente com reaquecimento até a temperatura de 1230 °C em torno de 260 min
de encharque. A espessura final para o processo de laminagdo a quente foi de 3,30 mm e a
temperatura de bobinamento de 750 °C. No processo de laminagdo a frio ocorreu redugdo de
aproximadamente 55 % até a espessura final de 1,50 mm. No recozimento continuo foram
visadas as seguintes temperaturas: encharque = 800 °C, resfriamento rapido = 730 °C,
overaging = 400 °C e o alongamento visado (skin pass) na laminagdo de encruamento foi de

0,8 %.

A Figura 4.1 mostra esquematicamente o fluxo de producdo em escala industrial até a

amostragem da bobina laminada a frio recozida.
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Figura 4.1. Apresentacdo esquematica do fluxo de producdo em escala industrial da bobina

laminada a frio recozida.

A amostragem da bobina laminada a frio recozida foi realizada na dimensao de 500 mm de

comprimento x largura total da bobina, em uma de suas extremidades, conforme Figura 4.2.

Figura 4.2. Esquema da amostragem realizada.

4.2 Eletrogalvanizacao Piloto

Foram cortados nas amostras corpos de prova (CPs) nas dimensdes de 50 mm (largura) x 150
mm (comprimento) na direcdo paralela ao sentido de laminagdo. Os CPs foram limpos por
meio de desengraxe alcalino (Parco Cleaner 2 % - 60 °C) e decapados (HCI 1:1 e
hexametilenotetramina 3,5 g/L) para remog¢ao de qualquer oxidacao de superficie. Em seguida,
os CPs foram pesados e eletrogalvanizados utilizando-se uma célula de eletrogalvanizac¢ao

piloto, conforme apresentado na Figura 4.3 e seguindo as especificacdes da EGL conforme
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Tabela 4.2. A 4rea util total revestida foi de 0,75 m?, sendo que, ao final das eletrogalvanizagdes,
os CPs foram pesados novamente e com a diferenca da massa dividida pela érea
eletrogalvanizada obteve-se a gramatura por m* da camada de zinco aplicada (Figura 4.4). A
corrente obtida ao final da eletrogalvanizagdo de cada face foi medida com um amperimetro
para possibilitar o calculo da corrente média para cada CP (Figura 4.5). Imediatamente apds as

eletrogalvanizacdes os CPs foram lavados com 4gua e secos com jato de nitrogénio.

(a) Célula de eletrogalvanizagao (b) Fonte (c) Suporte para CPs

Figura 4.3. Célula de eletrogalvanizagao piloto, fonte de corrente continua e suporte para os

CPs utilizados.

Tabela 4.2. Parametros do eletrélito e condigdes de eletrogalvanizacao piloto

" Condicoes de
Parametro o~
Eletrogalvanizacao

Tempo de decapagem com H2SO4 sem inibidor (s) 20
Temperatura de trabalho do eletrélito (°C) 55

pH de trabalho do eletrélito 1,8
Concentragdo de acido no eletrdlito HoSO4 (g/L) 5
Distancia entre os eletrodos (mm) 40




38

(a) (b)

Figura 4.5. Medicao da corrente obtida ao final da eletrogalvanizag¢ao de cada face.

Para avaliagao da influéncia do tempo de eletrodeposi¢ao foram realizadas eletrogalvanizagdes
em trés tempos diferentes por face: 30, 60 e 90 s. A necessidade de galvanizar uma face do CP
por vez decorre da impossibilidade de galvanizar as duas faces a0 mesmo tempo na célula de

galvanizacao piloto.
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Foram eletrogalvanizados 3 CPs para cada condi¢do de tempo, sendo que, em cada CP foram
retiradas posteriormente uma amostra para realizacdo do ensaio de hidrogénio difusivel e um
corpo de prova para realizagao do ensaio de tracao. Esses ensaios também foram realizados em

amostra do material sem revestimento para comparagao.

A Figura 4.6 apresenta um desenho esquematico das amostras retiradas em cada CP para

realizag¢do dos ensaios de tragdo e hidrogénio.

50 mm

Tracdo Anélise
sub size  hidrogénio

Diregéo de
laminagao

150 mm —

|
|
L]

Figura 4.6. Desenho esquematico das amostras retiradas em cada CP para realizagdo dos ensaios

de tragdo e hidrogeénio.

4.3 Avaliacao da Incorporacao de Hidrogénio

O teor de hidrogénio difusivel foi medido pelo método de dessor¢ao térmica (TDA) a 350°C

durante 45 min, utilizando um detector de condutividade térmica (TCD), no analisador G8

Galileo da Bruker (Figura 4.7), com resolucao de 0,01 ppm. Para a calibragdo do detector foi
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utilizada uma mistura de gas padrdo com 5 ppm de H> em hélio de alta pureza e o nitrogénio
(N2 5.0) como géas de arraste. Os CPs foram cortados com 25 mm de largura ¢ 100 mm de
comprimento, compativeis com a massa necessaria para analise (acima de 30 g) e com as

dimensoes do forno de dessorgao.

0
w
=
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=
L)
@
L

% |

Figura 4.7. Analisador de hidrogénio da Bruker G8 Galileo, com forno para extragdo do

hidrogénio difusivel Bruker IR07 e espectrometro de massas.

4.4 Avaliacio das Propriedades Mecanicas

Os ensaios de tragao foram realizados com baixa taxa de deformacao (BTD) utilizando corpos
de prova de tamanho reduzido (sub-size) conforme norma ASTM A370 (2024). A Figura 4.8
apresenta um corpo de prova de tracdo de tamanho reduzido. Suas especificidades sdo

apresentadas na Tabela 4.3.
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Figura 4.8. Representagdo esquemadtica do corpo de prova de tracdo sub-size (adaptado de

ASTM A370, 2024).

Tabela 4.3. Especificacdo dos corpos de prova de tracao sub-size (ASTM A370, 2024).

Regido do corpo de prova Medida (mm)
G - comprimento util 25 +/- 0,08
W - largura util 6,25 +/- 0,05
T - espessura 1,50 +/- 0,07
R - raio (minimo) 6
L - comprimento total (minimo) 100
A - comprimentg secao reduzida 37
(minimo)

C - largura total (aproximada) 10

Os valores médios dos limites de escoamento e de resisténcia e do alongamento total (ALiotal)

foram obtidos com base em trés corpos de prova testados para cada tempo de eletrodeposicao

avaliado (30, 60 e 90 s) e no material sem revestimento para comparacgao.

Os ensaios foram realizados em uma maquina universal eletromecanica, modelo Instron® 5982,

com capacidade de 100 kN. Nesses ensaios foi adotada a velocidade de 0,05 mm/min (taxa de

deformacdo de 10 s), considerada por alguns autores [21] adequada para que o hidrogénio

tenha tempo suficiente para atuar sobre o corpo de prova. Tal velocidade ¢, aproximadamente,

200 vezes menor que a adotada em ensaios de tragdo convencionais regidos, por exemplo, pela

norma ASTM E8/E8M [22].

A Figura 4.9 apresenta um corpo de prova sub-size utilizado e a execu¢do do ensaio de tragdo.



42

(a) (b)
Figura 4.9. (a) Corpo de prova sub-size utilizado e (b) execugao do ensaio de tracdo.

O indice de fragilizacdo por hidrogénio (IFH) representa a redugdo percentual, relacionada ao

hidrogénio, das propriedades mecanicas do material e foi calculada conforme a Equagao (4.1).

LE,LR e ALtotal sem hidrogénio— LE,LR e ALtotal com hidrogénio
IFH (%) = (4.1

LE,LR e ALtotal sem hidrogénio

4.5 Caracterizacio Microestrutural e Fractografia

A caracteriza¢do microestrutural e a andlise das superficies de fratura dos corpos de prova de
tracdo foram realizadas através do microscopio eletronico de varredura (MEV): ZEISS EVO®

50.



5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Eletrogalvanizacao Piloto

A Tabela 5.1 apresenta os valores da camada de zinco e a corrente média por face para cada

condi¢do de tempo de eletrogalvanizacao testada.

Tabela 5.1. Valores da camada de zinco e corrente média por face para cada condigdo de tempo

de eletrogalvanizagdo testada.

Tempo Camada Camada Corrente
Camada | Camada ;1 , 3e . 3e
CP | por face (g/m?) (mm) média por média por média por
(s) face (g/m?) face (mm) face (A)
1 63 0,009
2 30 65 0,009 65 0,009 185
3 67 0,009
1 102 0,014
2 60 109 0,015 113 0,016 179
3 127 0,018
1 115 0,016
2 90 133 0,019 161 0,022 186
3 234 0,033
A Lei de Faraday ¢ apresentada na Equacao 5.1:
E.i.t
 96500.4 G-

sendo: m = massa de Zn (g/m?), E = equivalente grama do Zn** (65,3/2 g =32,65 g), i = corrente

(A), t = tempo total, A = area 1til (m?).

As variaveis E e A sdo idénticas para todas as condicdes testadas e as correntes médias obtidas
para cada tempo ficaram proximas. Dessa forma, foi possivel verificar que quanto maior o
tempo de eletrodeposi¢do por face maior a massa de camada de Zn, corroborando com a relagao

diretamente proporcional apresentada na Lei de Faraday.

A Figura 5.1 apresenta os valores individuais, as médias e seus respectivos desvios padrao para

as camadas obtidas em fun¢do do tempo de eletrodeposicao por face.
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Figura 5.1. Valores individuais, médias e seus respectivos desvios padrdo para as camadas

obtidas em fung¢ao do tempo de eletrodeposicao por face.

5.2 Incorporaciao de Hidrogénio

A Tabela 5.2 apresenta o teor de hidrogénio difusivel obtido para cada condi¢cdo de tempo

testada, bem como para a condicao inicial das amostras (sem revestimento).

Tabela 5.2. Teores de hidrogénio difusivel.

Tempo H H
CpP por face médio
@ | "™ | ppm)
1 0,00
2 0 0,00 0,00
3 0,00
1 0,21
2 30 0,14 0,20
3 0,24
1 0,26
2 60 0,39 0,35
3 0,41
1 0,53
2 90 0,35 0,58
3 0,85
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A Figura 5.2 apresenta os valores individuais, as médias e seus respectivos desvios padrao
para os teores de hidrogénio difusivel obtidos em fun¢ao do tempo de eletrodeposicao por

face.
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Figura 5.2. Valores individuais, as médias e seus respectivos desvios padrio para os teores de

hidrogénio difusivel obtidos em fun¢do do tempo de eletrodeposicao por face.

Observa-se que o aumento do tempo de eletrodeposi¢do na galvanizagao possibilitou a obtencao
de diferentes niveis de hidrogénio, com valores de 0,14 e 0,85 ppm para os tempos de 30 e 90
s por face, respectivamente. Um maior tempo de exposicao resulta em maior camada e maior

incorporacdo de H.

Foi verificado, em estudos de literatura, que os teores de hidrogénio difusivel medidos apos as
diversas etapas de processamento industrial dos AHSS, na siderurgica ou nas montadoras, se
apresentam, na sua maioria, abaixo ou proximos de 1 ppm [23]. Ou seja, as condigdes de
carregamento testadas no presente estudo produziram teores compativeis com as praticas

industriais.

Em relac@o ao aprisionamento de hidrogénio pode-se inferir que os sitios eram reversiveis, pois,
a sua temperatura de liberacdo ¢ compativel com a de dessor¢do térmica utilizada (350 °C).
Podem ser citados como sitios reversiveis: discordancias, contornos de grao com baixa energia,

lacunas e intersticios.
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5.3 Propriedades Mecanicas - Ensaio de Tracdo BTD

Para que os resultados obtidos no ensaio de tragdo pudessem ser comparados os valores de
limite de escoamento (LE) e limite de resisténcia (LR) obtidos para os CPs eletrogalvanizados
foram recalculados, ou seja, foi subtraido o valor da espessura da camada de revestimento da

espessura medida no CP.

As curvas tensao-deformacao de engenharia resultantes dos ensaios BTD de 4 CPs, um de cada

condi¢do (sem revestimento, 30 s, 60 s e 90 s) estdo apresentadas na Figura 5.3.
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Figura 5.3. Curvas tensdo x deformacdo obtidas em ensaio de tracdo com baixa taxa de

deformacao em CPs antes e apds galvanizacao em diferentes tempos.

Os valores médios de propriedades mecanicas em tracao obtidos para as condi¢des avaliadas e

os respectivos indices de fragilizacdo por hidrogénio (IFH) sdo mostrados na Tabela 5.3.

Tabela 5.3. Valores médios de propriedades mecanicas em tragdo e respectivos [FH.

Condicio LE (MPa) |IFH (%) | LR (MPa) | IFH (%) | ALy (%) | IFH (%)
Sem revestimento 736+ 6 - 1057 £4 - 22,8+0,3 -
30s 708 + 15 3,8 1041 £ 4 1,5 16,7+4.0 26,8
60s 716 £4 2,8 1036 + 19 1,9 15,6 £5,1 31,7
90s 701 £24 4.8 1027 £ 4 2,8 16,8 +3.2 26,4
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Para os tempos de eletrogalvanizacdo por face de 30, 60 ¢ 90 s ndo foram percebidas quedas
expressivas nos valores de limite de escoamento (LE) e limite de resisténcia (LR) e os IFHs
calculados para essas duas propriedades nao foram significativos. J4 o alongamento total
apresentou uma queda consideravel para as trés condigdes de tempo, o que resultou em indices
de fragilizacdo de 26,8; 31,7 e 26,4%, respectivamente. Sendo assim, para os niveis de

hidrogénio obtidos, de 0,14 a 0,85 ppm, a perda de ductilidade foi semelhante.

Lovicu et al. [14] avaliaram um ago TRIP com 800 MPa de limite de resisténcia por BTD e
identificaram, para uma concentragdo de hidrogénio total de 2,5 ppm, um indice de fragilizagao
do alongamento total de 27%. Arruda et al. [23] avaliaram um ago TRIP com 1000 MPa de
limite de resisténcia por BTD e identificaram, para uma concentracdo média de hidrogénio de

1,16 ppm, um indice de fragilizagdo do alongamento total de 38%.

Devido a alta solubilidade e baixa difusividade na austenita, o hidrogénio tende a se concentrar
mais nesse constituinte na microestrutura. A austenita retida se transforma em martensita
durante a deformagdo, o que leva a transferéncia do hidrogénio para sitios com energia mais
baixa, facilitando sua difusdo. Esse mecanismo tende a intensificar a deterioracdo da
ductilidade, especialmente em acos com efeito TRIP, em compara¢do com aqueles que ndo
sofrem transformacdo em fung¢do da deformagdo plastica. A martensita apresenta alta
susceptibilidade a fragilizagdo por sua elevada resisténcia mecanica e baixa solubilidade de
hidrogénio, sendo assim, seu enriquecimento apos a transformacdo de fases pode levar a

nucleacao de trincas e consequentemente falhas, caso seja atingido teores acima do critico [23].

5.4 Caracterizacao Microestrutural e Fractografia

5.4.1 Microestrutura

Conforme mostrado na Figura 5.4, a microestrutura observada ao MEV revelou os constituintes

tipicos de um ago TRIP: ferrita (F), bainita (B), martensita (M) e martensita-austenita (MA).
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USIMINAS

USIMINAS

(c) (d)
Figura 5.4. Aspecto da microestrutura com ampliagdo (a) 1.000 x, (b) 3.000 x, (¢) 5.000 x e
(d) 10.000 x.

5.4.2 Fractografia
O aspecto da superficie de fratura, apos a realizacdo do ensaio BTD, avaliado no MEV ¢
apresentado nas Figuras 5.5 a 5.8 para as condigdes sem revestimento e para cada tempo de

galvanizacgdo por face: 30, 60 e 90 s.

A Figura 5.5 apresenta o aspecto geral das superficies de fratura.
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(¢) 60 s (d)90s

Figura 5.5. Aspecto geral da superficie de fratura com ampliagdo de 40 x.

A Figura 5.6 apresenta o aspecto da regido de transi¢cdo do modo de fratura. Verifica-se que a
superficie de fratura na regido central de propagagao se tornou mais fragil (regido mais escura)
com o aumento do tempo e consequentemente do hidrogénio, condig¢des de 30, 60 e 90 s de
galvanizacdo, quando comparado com a condi¢do sem revestimento. O hidrogénio induz uma
transicdo no modo de fratura dos acos AHSS, passando de coalescéncia de vazios (fratura
ductil) para clivagem transgranular (fratura fragil), especialmente em microestruturas com

martensita [13].

USIMINAS el y . USIMINAS

(a) Sem revestimento (b)30s
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L

USIMINAS edimenc i I s USIMINAS

(c)60s (d)90 s

Figura 5.6. Aspecto da regido de transi¢do do modo de fratura com ampliagao de 150 x.

A Figura 5.7 apresenta o aspecto da regido inicial de fratura dos CPs. Para a condi¢cdo sem
revestimento observa-se uma fratura predominantemente ductil, caracterizada por coalescéncia
de vazios (dimples). Para as condi¢des de 30, 60 e 90 s verifica-se uma fratura mista, com
regides ducteis, de quase clivagem e de clivagem (regido central em relacdo a espessura). Nos
acos com resisténcia acima de 1000 MPa afetados pelo hidrogénio a morfologia de quase
clivagem representa um estagio intermedidrio entre fratura intergranular ductil e fragil,
combinando caracteristicas transgranulares e intergranulares [25]. Sendo assim, essa alteragao
nas caracteristicas da fratura com o aumento do tempo pode ser relacionada ao aumento do teor
de hidrogénio, uma vez que ele reduz a estabilidade da austenita retida antecipando sua

transformagao em martensita, um constituinte mais susceptivel a fragilizacao [23].

Centro de z 0 i Centro de

USIMINAS  recquiss ¢ Desenvelvimento . USIMINAS  pesquza e pesenvonvimento o

(a) Sem revestimento
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(d)90's

Figura 5.7. Aspecto da regido inicial de fratura com ampliagao de 3.000 x e 5.000 x.

A Figura 5.8 apresenta o aspecto da regido final de fratura dos CPs, sendo que, para todas as

condi¢des pode-se observar uma morfologia ductil. A amostra sem revestimento € caracterizada



52

pela presenga de dimples profundos e uniformemente distribuidos, tipicos do mecanismo
de coalescéncia de microcavidades. Com o aumento do tempo de eletrogalvanizagdo (30 s, 60
s ¢ 90 s) a presenca dos dimples ainda ¢ evidenciada, porém, verifica-se uma redugdo na

profundidade e aumento da irregularidade.

de
volvimento ©

USIMINAS
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() 90's

Figura 5.8. Aspecto da regido final de fratura com ampliacdo de 3.000 x e 5.000 x.
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6. CONCLUSOES

Verificou-se que quanto maior o tempo de eletrodeposi¢cdo por face maior a massa de camada
de Zn. Foram obtidas camadas médias por face de 65, 113 e 161 g/m? para os tempos de

eletrogalvanizacao por face de 30, 60 e 90 s, respectivamente.

A metodologia de carregamento de hidrogénio se mostrou adequada para insercdo de
hidrogénio em diferentes niveis nos corpos de prova. O aumento do tempo de eletrodeposi¢ao
na galvanizacdo possibilitou a obtengdo de diferentes niveis de hidrogénio. Foram obtidos
teores médios de hidrogénio de 0,20, 0,35 ¢ 0,58 ppm para os tempos de eletrogalvanizagao por

face de 30, 60 e 90 s, respectivamente.

Através dos ensaios de tracao utilizando baixa taxa de deformacao (BTD) verificou-se que para
tempos de eletrogalvanizagdo por face de 30, 60 e 90 s os IFHs calculados para limite de
escoamento e resisténcia ndo foram significativos. Ja o alongamento total apresentou uma
queda consideravel para as trés condi¢des de tempo, o que resultou em indices de fragilizagdo
de 26,8; 31,7 e 26,4%, respectivamente. Sendo assim, para os niveis de hidrogénio obtidos, de

0,14 a 0,85 ppm, a perda de ductilidade foi semelhante.

As avaliagdes fractograficas dos corpos de prova utilizados no ensaio de tragdo BTD permitiram
inferir sobre o efeito do hidrogénio na alteracdo do modo de fratura dos corpos de prova
hidrogenados. Na regido inicial de fratura dos CPs para a condi¢do sem revestimento observou-
se uma fratura predominantemente ductil, caracterizada por coalescéncia de vazios (dimples).
Para as condi¢des de 30, 60 e 90 s verificou-se uma fratura mista, com regides ducteis, de quase

clivagem e de clivagem.
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7. SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

- Simular ciclos de dessor¢ao de hidrogénio utilizando o analisador G8 Galileo.

- Testar em escala industrial condi¢cdes equivalentes as estudadas, porém, considerando

velocidade de eletrogalvanizagao.
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