44° Seminario de Laminagéo - Processos e Produtos Laminados e Revestidos

REDUGAO DO OVERCOATING EM BOBINAS PRODUZIDAS
NA LINHA DE ZINCAGEM CONTINUA N2 2 DA CSN'

Emerson Alves da Silva >

Romero Cesar Carvalho de Barros *
Carlos Henrique Gongalvez Campbell *
Cléaudio Henrique Alves de Souza °
Luiz Marques Barboza °

Resumo

Foi desenvolvida uma tecnologia para redugao de overcoating de massa de zinco em
bobinas zincadas na Linha de Zincagem Continua N°® 2 da CSN, com conseqliente re-
ducdo substancial de custos através da geracdo de materiais de referéncia a serem
empregados na calibragdo dos medidores continuos de massa de revestimento de zin-
co superior e inferior da tira de aco.
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REDUCTION OF OVERCOATING IN COILS PRODUCED IN THE GALVANIZING
LINE NUMBER 2 OF THE CSN

Abstract

A technology for reduction of overcoating of zinc mass was developed in zinc-coated
coils in the No, 2 Continuous Zinc Coating Line of the CSN, with consequent substantial
reduction of costs through the generation of certified referente materials to be employed
in the calibration process of the continuous measurers of covering mass upper/lower
zinc of the steel strip
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1. Introducgao

A aplicacao de revestimentos metalicos pelo processo continuo de imersdo a quente é
um dos processos mais utilizados para prote¢gdo do ago. Por esse procedimento, a tira
metalica € imersa em um banho de metal fundido de modo continuo.

Devido ao fato do aco ser suscetivel a corrosdo em presenca de umidade e a oxidagao
a temperaturas elevadas, 0 sucesso do uso das suas caracteristicas favoraveis geral-
mente requer alguma forma de protecao.

Conforme pode ser visto na Figura 1, a tira metalica € imersa em um banho de metal
fundido de modo continuo . Os metais e ligas propensos a aplicagdo sobre o ago pelo
método de imersao a quente sao limitados a aqueles com ponto de fusado baixo o sufici-
ente para permitir que a tira metdlica passe pelo banho de metal fundido sem a ocor-
réncia de deformagdes ou arrebentamentos. Estes incluem os revestimentos: zinco pu-
ro, liga zinco-ferro, aluminio puro, liga aluminio-silicio, liga Zn-5%Al e liga 55%Al - Zn.
Metais como cromo e titanio ndo podem ser aplicados ao ago por imersao a quente de-
vido aos seus altos pontos de fuséo.

1 - Desenroladeira 7 - Forno galvannealing (indugao)
2 - Rolos-guias 8 - Resfriador

3 - Forno de recozimento horizontal 9 - Rolos defletores

4 - Banho de zinco 10 - Tratamento quimico

5 - Navalhas de ar 11 - Laminador de encruamento

6 - Minimizador de cristais 12 - Stretch Leveller

13 - Enroladeira

Figura 1 — Processo de zincagem continua
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As caracteristicas principais da Linha de Zincagem Continua N° 2 est&o definidas na
Tabela 1.

Tabela 1 — Dados da Linha de Zincagem N2 da CSN

Espessura | Largura
LZC | Localizagao | Start - Up Capacidade T|p9 de minima e ) minima e
(t/ano) revestimento | maxima Maxima
(mm) (mm)
Volta .
2 | Redonda 1989 350.000 _ Zinco 0.50/2,70 | 610/ 1524
RJ Zinco-Ferro

A espessura do revestimento € um fator importante na performance dos produtos reves-
tidos. Pode se dizer que revestimentos mais espessos promovem maior protegao contra
a corrosao, entretanto revestimentos mais finos tendem a promover melhor formabilida-
de e soldabilidade. A quantidade de revestimento pode ser expressa em termos de
massa por unidade de area. Esta é determinada pela pesagem de uma segao do produ-
to revestido, decapagem do revestimento por solugédo acida e pesagem da segao deca-
pada. A Tabela 1 sintetiza a massa e espessura dos revestimentos obtidos por imerséo
a quente apresentados neste trabalho e normalizados pela Norma ABNT NBR 7008 .

Tabela 2 — Massa de revestimento de zinco padronizada pela ABNT

Referéncia Tipo Massa de revestimento (g/m?)
ABNT Individual Triplo
285 75 85
Z100 85 100
Z140 120 140
Z180 150 180
NBR 7008/03 2225 195 225
2275 235 275
Z350 300 350
2450 385 450
Z600 510 600

A uniformidade da espessura do revestimento na largura e comprimento da tira é um
importante fator para garantir a qualidade e performance dos produtos revestidos. Por
esse motivo, é fundamental se evitar flutuacdes de distancia entre a tira e as navalhas
de ar, as quais poderiam ser causadas por perfil inadequado da tira ou vibragdes dos
componentes mecanicos do pote.
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Observou-se, contudo que, apesar desta uniformidade vir sendo garantida, as chapas
zincadas produzidas apresentavam uma concentragdo de massa de zinco sensivelmen-
te superior aquela especificada pela Norma ABNT de referéncia’, caracterizando o fe-
némeno de overcoating, ou seja, deposicdo excessiva de massa de revestimento de
zinco.

Esse trabalho abordara, portanto, os aspectos de desenvolvimento relacionados com o
sistema de medic&o, principalmente aqueles ligados a calibragdo dos medidores conti-
nuos.

2. Resumo da metodologia desenvolvida

Verificou-se que nao havia sido identificado tanto no mercadp nacional quanto no mer-
cado internacional, a existéncia de materiais de referéncia certificados, necessarios pa-
ra a avaliacdo de precisao e exatidao dos medidores continuos instalados na linha de
producado. Dessa forma, o grupo de trabalho propds as seguintes etapas a serem de-
senvolvidas:

a) coleta de duas amostras, na mesma sequéncia, sob rigido controle operacional, bus-
cando-se obter materiais com revestimentos praticamente homogéneos;

b) estampagem de 10 corpos-de-provas, na primeira amostra, em cada uma das se-
¢bes longitudinais, tendo como referéncia, o lado do Operador, regido central e lado do
motor da tira metalica;

c) analise quimica por gravimetria dos corpos-de-prova e estabelecimento da base de
dados;

d) tratamento estatistico dos resultados e definicdo dos locais onde os materiais de re-
feréncia poderao vir a serem retirados na segunda amostra;

e) validagao estatistica dos locais onde os materiais de referéncia serdo gerados, como
evidéncia de garantias de sucesso do experimento;

f) geracao dos corpos-de-prova para certificagdo do material de referéncia;

g) fornecimento do material de referéncia, acompanhado de certificado onde conste to-
da a rastreabilidade do processo de certificagao;

h) implantagcdo de controle estatistico do processo de medigdo para avaliagdo de dis-
persao, estabilidade e exatiddo dos medidores continuos de processo..

3. Amostragens

As amostragens foram realizadas por pessoal proprio do setor operacional, no periodo
de 20 a 30/09/06, para os produtos Z-100, Z-180, Z-275, Z-30/30, Z-350, Z-450 e Z-600,
buscando-se obter niveis de concentragdes incluidos em toda a faixa de medicao e de
chapas zincadas produzidas.
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4. Estampagem dos corpos-de-provas

Conforme esquema mostrado na Figura 4.
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Figura 4 — Locais onde os corpos-de-prova foram estampados

5. Analises quimicas

Os corpos-de-provas deverao ter as massas de revestimento de zinco determinadas
por gravimetria, conforme especificado na Norma I1SO 1460, em sua Ultima edicéo?. Por
esse método, os corpos-de-provas com areas € massas iniciais conhecidas, serao
submetidos a decapagem numa solugdo composta por 3,5 g de hexametilenotetramina,
dissolvida em 500 mL de acido cloridrico concentrado e, finalmente, diluida para 1.000
mL com agua destilada. Concluida a decapagem, os corpos-de-provas terao as suas
massas finais determinadas e as diferengas de massas final e inicial, divididas pelas
areas superficiais medidas, corresponderao as massa de revestimento de zinco, Os
resultados serdo expressos em termos inteiros e em gramas por metro quadrado.

6. Calculos estatisticos
6.1 Avaliagao de valores atipicos (outliers)

Essa avaliagao foi conduzida para verificar a existéncia de valores atipicos que nao per-
tengam a mesma distribuicdo de dados, empregando o método especificado na Norma
ASTM E 178 em sua ultima edigéo®.

Dos 520 dados medidos, foram desconsiderados apenas os seguintes:

a) revestimento Z-100, valor 62 na face superior no lado do motor;

b) revestimento Z-180, valores 89 na face inferior no lado do motor e valor 99 na face
inferior na regido central ;

c) revestimento Z-275, valor 147 na face inferior no lado do operador e

d) revestimento Z-30/30, valor 28 na face inferior no lado do motor.
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6.2 Analise de variancia

O objetivo da analise de variancia sera verificar se as amostras foram retiradas de po-
pulagdes com o mesmo valor de média. Se as médias das amostras forem diferentes
entre si, surgira o questionamento do porqué de tais diferencas e a evidéncia de que,
mesmo sob otimas condigdes de controle de processo, existem heterogeneidades signi-
ficativas na massa de revestimento de zinco, dependendo do local onde as amostras
forem retiradas. A seguir, exemplo do tratamento do produto Z-100.

Tabela 4 — Face superior Z-100 Tabela 5 — Face inferior Z-100
sa | emwogupos | Pgtess  sa s | o e
F, 422,6688 40,78675 F, 344,6333 33,20741
F critico 10,36289 F critico 10,37821
Valor-P 3,36901 Valor-P 3,354131
SQ 0,00049 SQ 0,000453

Para a face superior, o valor observado F, (10,36289) € maior que o valor critico de F
(3,36901), ndo se podendo aceitar que as amostras foram retiradas de uma populagao
com o mesmo valor de média. Ja o Valor-p € o maximo nivel de significancia que acei-
taria a hipétese nula, Hy, de que as amostras foram retiradas de populagées com o
mesmo valor de média. Como o nivel de significancia adotado foi de 0,05 (5 %), e o
Valor-p obtido foi de 0,00049, entdo confirma-se que as amostras nao foram retiradas
de populagcdes com as mesmas médias.

Quanto a face inferior, o valor observado F, (10,37821) é maior que o valor critico de F
(3,354131), n&do se podendo aceitar que as amostras foram retiradas de uma populagéo
com o mesmo valor de média. O Valor-p € o maximo nivel de significAncia que aceitaria
a hipotese nula, Hp, de que as amostras foram retiradas de populagdes com 0 mesmo
valor de média. Como o nivel de significancia adotado foi de 0,05 (5 %), e o Valor-p
obtido foi de 0,000453, entdo confirma-se que as amostras ndo foram retiradas de po-
pulagcdes com as mesmas médias. Em ultima analise, o valor observado F, mede a va-
riabilidade entre por unidade de variabilidade dentro. De outra forma, o F observado, F,,
mede quantas vezes a variabilidade das médias das amostras € maior que a variabili-
dade amostral. Neste experimento, demonstra-se que a variabilidade entre os grupos é
cerca de 10 vezes maior que a variabilidade das amostras.

Conclui-se, portanto, que em ambas as faces (superior e inferior) a massa de revesti-
mento de zinco varia significativamente e as amostras retiradas de uma mesma segéo
de corte, apresentam resultados que nao permitem afirmar que foram retiradas de po-
pulagdes que apresentassem a mesma média, mesmo sob rigido controle de processo
de fabricacgao.
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Em todos os casos estudados nédo péde ser comprovado que 0S COrpos-se-prova pos-
sam ser retirados de uma mesma regido previamente definida devido as heterogenei-
dades observadas.

6.3 Teste F

O Teste F é um teste de hipdteses utilizado para verificar se as variancias de duas po-
pulacdes com distribuicbes normais sao diferentes, ou para verificar qual das duas po-
pulagdes com distribuigdo normal tém mais variabilidade. De outra maneira, conhecidas
duas amostras com qualquer tamanho, o Teste F dara condigdes para determinar se as
duas amostras pertencem a mesma populagdo. Na sequéncia e como exemplo, o teste
aplicado para o produto Z-100.

Tabela 6 — Revestimento Z-100 - Superior Tabela 7 — Revestimento Z-100 - Inferior
Parametros Fo P-value Fc Parametros F, P-value Fc
Operador 0,006571 | 9,54E-09 |0,314575 Operador | 54509 | 3,05E-09 | 0,314575
Centro Centro
Centro Centro 110,

Motor 262,5 6,46E-09 | 3,388124 Motor 5125 3,95E-08 | 3,178897
Operador 1725 | 0227142 |3388124 ~Operador 0.56 | 920216 |0,314575
Motor Motor 25

Para a face superior, observaram-se as seguintes situagoes:

a) Operador — Centro = variancias diferentes. O p-value (0,00000000954) é menor que
o nivel de significancia de 0,05 adotado;

b) Centro — Motor = variancias diferentes. O p-value (0,00000000646) € menor que o
nivel de significancia de 0,05 adotado e

c) Operador — Motor = variancias equivalentes, ou seja, o valor observado de F, F,
(1,725), € menor que o F critico, F; (3,388124) e o p-value (0,227142) € maior que O
nivel de significancia adotado (0,05);

A analise conduzida para os dados da face inferior revelou os seguintes pontos:

a) Operador — Centro = variancias diferentes. O p-value (0,00000000305) é menor que
o valor de significancia adotado (0,05);

b) Centro — Motor = variancias diferentes. O p-value (0,00000000395) € menor que o
valor de significancia adotado (0,05) e

c) Operador — Motor = varidncias diferentes. Embora o p-value de 0,20216 seja maior
que o nivel de significancia adotado, o F observado, F, (0,5625) € maior que o valor de
F critico, F¢ (0,314575), o que rejeita a hipotese nula, Hy, de que houvesse igualdade de
variancias.
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Similarmente ao que ocorrera com a analise de variancia, o teste F demonstrou que os
materiais de referéncia a serem gerados, ndo poderao ser retirados de uma regido pre-
viamente definida, sem que a variabilidade desses locais seja levada em consideragéo.

6.4 Definicao dos locais para a retirada dos corpos-de-provas

Demonstrou-se que a massa de revestimento de zinco apresenta diferengas estatisti-
camente significativas quanto as médias e variancias, dependendo do local onde as
amostras sejam retiradas, mesmo sob rigido controle do processo de produgéo.

Assim, os locais recomendados para a retirada dos corpos-de-prova que se tornarao os
materiais de referéncia de trabalho, serao aqueles onde haja a menor dispersao.

Para estimativa dos locais de menor dispersao, deverao ser analisados os coeficientes
de variagao encontrados, calculados, segundo a seguinte equagéo:

S
CV, % = X100

X

Onde:

CV = coeficiente de variagao, expresso em percentagem;
s = desvio padr&o, expresso em termos absolutos e

X = média aritmética da série de dados.

Os locais onde forem encontrados os menores coeficientes de variacdo deverao ser
eleitos como ideais para as retiradas dos corpos-de-prova. Na sequéncia o tratamento
que foi dado para o produto Z-100, como exemplificagao.

Tabela 8 — Z-100 Face Superior Tabela 9 — Z-100 Face Inferior

Parametro | Operador | Centro Motor Parametro Operador | Centro Motor
Média 49 61 60 Média 54 46 42
Desvio 1 11 1 Desvio 1 10 1

CcVv 1,8 17,7 1,8 cv 1,3 21,7 2,2
Média 49 61 60 Média 54 46 42

Para a face superior: tanto o lado do Operador quanto o lado do motor geraram amos-
tras que apresentaram a mesma dispersao. A escolha dependera do nivel de concen-
tracdo de massa de revestimento de zinco exigida. O local menos indicado para a reti-
rada das amostras sera o centro, devido a disperséao significativa encontrada.
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Ja para a face inferior, também o local mais indicado para a retirada das amostras sera
o lado do Operador, podendo-se, no entanto optar também pelo lado do motor, porém,
essa ultima alternativa gerara um material de referéncia com dispersao superior ao ma-
terial proveniente do lado do operador. Identicamente ao lado superior, ndo seria reco-
mendavel a retirada das amostras na regido central, devido a elevada disperséo obser-
vada.

Assim, baseando-se no menor coeficiente de variagcado, os locais indicados foram espe-
cificados de acordo com a Tabela 10.

Tabela 10 — Locais para estampagem dos corpos-de-provas

Revestimento Face Superior Face Inferior

CV (%) Local CV (%) Local

Z-100 1 g O‘K/?(;?:ror 1,3 Operador
Z-180 1,0 Centro 1,1 Motor

Z-275 0,9 Operador 0,8 Operador
Z-30/30 1,4 Motor 3,7 Centro
Z-350 1,9 Centro 0,9 Motor
Z-450 0,8 Operador 1,5 Centro
Z-600 0,9 Motor 1,3 Motor

6.5 Validacao do local para a retirada definitiva dos corpos de prova

Os corpos-de-prova foram retirados nas chapas metalicas restantes que foram coleta-
das em conjunto com aquelas empregadas no estudo estatistico da se¢édo 6.4 e os ma-
teriais de referéncia a serem certificados nas posi¢cées 5 e 6, conforme esquemas mos-
trados nas Figuras 5,6 e 7.

Considerando-se o sentido de laminagao, os corpos-de-prova para a geragao dos mate-
riais de referéncia foram fabricados com comprimento e largura de 100 mm.

T 800 mm, minimo

800 mm, minimo

A

A
A 4

Figura 5 — CP do Lado Operador Figura 6 — CP Regido Central
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Figura 7 — CP Lado Motor

Todos os corpos de prova foram cuidadosamente identificados, pois existem variagdes
significativas entre as massas de revestimento das faces superior e inferior. Desse mo-
do, foi fortemente recomendavel que a estampagem fosse acompanhada pela Supervi-
sdo do Laboratério em todos os estagios de preparacdo. E imprescindivel que, apés a
estampagem de cada um desses corpos-de-prova, fosse imediatamente feita a identifi-
cacgao.

6.6 Analises quimicas

Foram realizadas nos 8 corpos-de-prova circulares obtidos, empregando a mesma me-
todologia e um mesmo Operador de Laboratério, preferencialmente num mesmo dia e
empregando a mesma solugao de decapagem.

Os resultados foram lancados em planilha do MS Excel, informando a identificacao
completa, as massas inicial e final dos corpos-de-prova e os calculos automaticos das
massas de revestimento de zinco.

6.7 Certificagao

Foi avaliada a existéncia de dados atipicos, ndo pertencentes a distribuicdo, conforme a técnica
descrita neste trabalho. Foram calculadas a média aritmética e o desvio padrdo das
amostras. A média aritmética correspondera ao valor certificado.Foram informados, a-

inda, o desvio padrao, o valor da estatisticat tabelada e o erro padréo de estimativa.

Os valores certificados estdo especificados na Tabela 11.
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Tabela 11 — Valores certificados dos materiais de referéncia

Produto § _ Face Superior , § _ Face Inferior ,
N= Certificado Valor (g/m°) N= Certificado Valor (g/m®)
Z-100 Z-100-S 57 +1 Z-100-1 56 + 1
Z-180 Z-180-S 101 +2 Z-180-1 71+£2
Z-275 Z-275-S 131+3 Z-275-| 14142
Z-30/30 Z-30/30-S 28+2 Z-30/30-I 3314
Z-350 Z-350-S 173+5 Z-350-1 158 +£3
Z-450 Z-450-S 256+ 3 Z-450-| 228 +3
Z-600 Z-600-S 246 + 2 Z-600-1 263+2

6.8 Certificados dos materiais de referéncia

Um certificado, que tera a finalidade de demonstrar os procedimentos, a metodologia
empregada e a devida rastreabilidade, foi fornecido, contendo, mas nao se limitando, as
seguintes informacgdes:

a) numeragao sequencial Unica e inequivoca;

b) data de emisséo;

c) numeracgao da pagina e do total de paginas.

d) descricao completa da amostragem;

e) responsavel pelos estudos e preparacao dos estudos;

f) desenho esquematico do local onde os corpos-de-provas foram retirados, comparan-
do-se os coeficientes de variacdo encontrados;

g) descricao do método de analises quimicas empregados, com detalhamento das evi-
déncias de calibragao e validades da aparelhagem e reagentes;

h) base de dados;

e) valores de média aritmética, desvio padréo, valor da estatistica t usada e o erro pa-
drdo de estimativa;

f) validade de 1 ano a partir da data de certificagao e

g) aprovacao minima pelo Supervisor de Laboratérios.

Esses certificados que acompanham os materiais de referéncia estdo sendo mantidos
sob controle no Laboratério de Laminados a Quente, a Frio e Zincados da CSN.

6.9 Calibragao e ajustes dos medidores continuos da linha operacional

Realizada em outubro de 2006, esse processo contou com o emprego dos materiais de

referéncia desenvolvidos. Apds os ajustes, a incidéncia de overcoating foi reduzida
substancialmente.
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6.10 Controle estatistico de processo

Cartas de controle do processo de medicéo estdo sendo implantadas para fins de avali-
acgao estatistica de dispersédo, médias e tendéncias, de modo a permitir demonstrar que
os medidores continuos operam dentro da mais alta confiabilidade.

6.11 Conclusoes

e A aplicacdo de métodos estatisticos foi fundamental para a obtengao de materiais
de referéncia com boa confiabilidade e menor disperséo;

e A utilizacdo de materiais de referéncia obtidos a partir de amostras extraidas da
préopria linha permitiu maior precisado na calibragdo do medidor de espessura de re-
vestimento — material de referéncia com a mesma composi¢ao quimica de revesti-
mento;

e A obtencao de material de referéncia com baixa dispersao de resultados auxiliou na
implantagcdo de um sistema de controle de revestimento de zinco continuo na pro-
pria linha de zincagem, contribuindo para o aprimoramento do processo e a redugao
do consumo de zinco (overcoating).
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