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Resumo

Objetivou-se realizar o estudo da camada intermetalica FeSn, formada na etapa de
fusdo do revestimento de estanho no processo de fabricacdo de folhas-de-flandres,
impondo-se variacdes nas condi¢cdes do substrato de aco e parametros do processo.
Os eletrodepésitos fundidos foram produzidos num simulador industrial. Foram
produzidos dados de espessura de camada em funcdo do tempo, estabelecidos os
parametros cinéticos do crescimento da liga e quantificado a difusdo do estanho no
substrato de aco. Numa abordagem qualitativa, o substrato foi submetido a
decapagem acida em diferentes graus de exposi¢do. Sob estas variagbes foram
avaliados comparativamente o nivel de protecéo contra a corrosao que a camada de
liga confere ao substrato de ago. Foram utilizadas técnicas eletroquimicas para
revelar a camada, quantificar e determinar o seu nivel de protecdo. A técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV) foi utilizada para analisar os aspectos
quantitativos e qualitativos da liga. Foram definidos fatores para a obtencdo de uma
camada de liga uniforme com baixa porosidade capacitando a producao de folhas-
de-flandres com menor camada de estanho livre de boa eficiéncia.

Palavras-chave : Folhas-de-flandres; Difusao; Decapagem; Porosidade.

STUDY OF THE FORMATION FeSn, INTERMETALIC LAYER IN THE TIN
REFLOW STEP DURING THE TINPLATE PRODUCTION PROCESS

Abstract
Aimed to study the FeSn, intermetallic layer formed in the tin reflow step in the
manufacturing process of Tinplate, necessitating changes in the conditions of the
steel substrate and process parameters. The electrodeposits were produced in a
industrial simulator. Were produced data layer thickness versus time, established the
kinetics parameters of growth of the tin alloy and quantified the diffusion of tin in the
steel substrate. In an evaluation qualitative, the substrate was subjected to acid
pickling in different degrees of exposure. Under these changes was evaluated the
level of protection that was given to the steel substrate. Electrochemical techniques
were used to reveal the tin alloy, quantify and determine your level of protection. The
technique of scanning electron microscopy (SEM) was used to analyze the
quantitative and qualitative aspects of the alloy. Factors were defined to obtain a
uniform tin alloy layer with low porosity enabling the production of Tinplate with a
lower layer of tin-free and good efficiency.
Key words: Tinplate; Diffusion; Pickling; Porosity.
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Muitos materiais de embalagens para produtos alimenticios sdo de folhas de
flandres, gragcas a sua boa protecdo contra a corrosdo e a reduzida toxidade do
estanho.

O processo de fabricacdo das folhas de flandres ocorre eletroliticamente, e
sobre o aco é eletrodepositado uma fina camada de estanho, seguido de um
tratamento térmico que eleva o revestimento acima do ponto de fusdo do estanho
transformando-o em depdsito brilhante. A elevacéo térmica leva a formacao de uma
camada de liga FeSn, entre o aco base e o revestimento de estanho. Esta liga
confere maior adeséo do revestimento de estanho.

A melhoria da qualidade das folhas de flandres através da continuidade da
camada de liga necessita de um controle da cinética de formacéo da liga.!

A camada intermetalica é uma liga binaria FeSn, formada na Torre de Fusédo da
linha, onde o recente material revestido de estanho é aquecido por uma alimentacao
elétrica de corrente alternada. Por estas raz6es é importante o estudo da cinética de
crescimento da camada e sua dependéncia das varaveis do processo.?

A morfologia resultante e a orientagao preferencial do crescimento dos graos da
camada intermetalica FeSn, sao fatores importantes no desempenho das folhas-de-
flandres na protecéo do substrato de aco contra a corroséo.®

A busca na reducao dos custos de producao das folhas-de-flandres tem levado
a um interesse cada vez maior na diminuicdo da camada de estanho e
consequentemente essas folhas-de-flandres apresentam além de uma baixa
guantidade de estanho livre, apresentam maior nivel de porosidade acarretando
baixa resisténcia a corrosdo. Portanto € necessario um maior controle da camada
de liga FeSn,.“*®

O objetivo deste trabalho consiste no estudo da formagdo da camada
intermetélica FeSn, na etapa de refusdo do estanho no processo de fabricacdo de
folhas-de-flandres. A influéncia das condi¢cbes do substrato de aco e o efeito dos
parametros operacionais da etapa de fusdo do revestimento sob a formacdo da
camada de liga produzida por um simulador em laboratério foi estudado.

Foram definidos fatores para obtencdo de uma camada de liga uniforme com
baixa porosidade a fim de proporcionar maior prote¢cdo do substrato a corrosao, e
que por sua vez possibilitara a obtencéo de folhas de flandres com menor massa de
revestimento, mas com boa eficiéncia.

Desde o inicio do século XX a massa do revestimento de estanho nas folhas-de-
flandres tem sofrido um sensivel decréscimo.” Na década de 1980 o revestimento
mais leve era de 2,8 g/m? por face, desde entdo revestimentos mais leves tem
aparecido no mercado. Estas folhas de baixo revestimento sdo hoje uma realidade
no mercado internacional. As novas técnicas de soldagem para fabricacao das latas
tém possibilitado a redugdo no revestimento, com a exigéncia minima de estanho
livre.") Por outro lado a utilizagdo de outros materiais nas embalagens e atualmente
o elevado preco do estanho® que proporciona maiores custos de producao, forcam
o desenvolvimento de folhas-de-flandres mais competitivas no mercado.Portanto a
reducéo do peso do revestimento de estanho necessita de um maior controle da
quantidade de camada de liga, pois estas folhas apresentam com maior freqiéncia
problemas de porosidade, acarretando baixa resisténcia & corrosdo.*®

Este trabalho contribui para o estudo da formacéao da camada de liga FeSn, nas
folhas-de-flandres, a fim de obter uma camada uniforme e conferir ao substrato
maior protecdo contra a corrosao.
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1.1 Caracteristicas das Folhas-de-flandres

A folha-de-flandres € um produto siderargico plano, revestido com estanho
que atende a todos os requisitos metallrgicos de fabricagdo de uma folha de aco
baixo carbono, laminado a frio.® O revestimento de estanho é a base para
multiplicidade dos usos, e a quantidade de massa aplicada resultara na folha mais
apropriada para embalagens especificas de acordo com a agressividade do produto
acondicionado e caracteristicas do meio externo. Assim, o envase de produtos mais
agressivos implica na utilizacéo de folhas com maior massa de estanho.

As folhas-de-flandres séo produzidas e fornecidas sob forma de folhas ou em
bobinas, se?undo 0s requisitos das importantes normas técnicas NBR 6665,
ASTMA624,*1 ASTMA626,™2 EN10202™ e JISG3303.“4 A Figura 1 mostra um
esquema de uma secdo de uma folha-de-flandres com seus diferentes tipos de
camadas e suas espessuras correspondentes.

Filme de 6leo 0,001 pm (4 a 10 mg/m?)

2
Filme de Passivagio + SnO 0,001 pm (2 a10 mg/m*)

Estanho livre

02-15um(1,0a11,2g/m?

Camada de liga FeSn ,

Aco base / ‘

Figura 1 — Esquema da se¢do de uma folha-de-flandres.®

0,1um(0,6a0,9g/m?

0.15-0.49 mm (T1aT5.DR)

1.2 Processo de Fabricacédo de Folhas-de-flandres

Este processo eletrolitico consiste resumidamente em passar 0 aco em
bobina por uma série de tanques e unidades de processamento, colocadas em
sequéncia, fazendo-se o corte do produto no final da linha, de acordo com os
tamanhos desejados, ou procedendo-se o seu bobinamento.**® Como em toda a
linha, esta se compde em trés secdes principais: entrada, processo e saida. A se¢ao
do processo consiste em: Limpeza Alcalina, Decapagem, Eletrodeposicdo de
estanho,Torre de Fuséo, Tratamento Quimico e Oleamento. A Figura 2 mostra um
desenho esquemaético da secdo de fusdo do estanho nas linhas de estanhamento
eletrolitico, com os constituintes e parametros de processo.
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Fiaura 2 — Esauema da secéo de fusdo do estanho.

1.3 Protegéo Contra a Corrosao

A Figura 3 mostra um esquema com 0 mecanismo de corrosdo do substrato de ago
nas folhas-de-flandres, onde observa-se que o par galvanico formado podera ser
invertido dependendo da composicdo quimica dos produtos envasados,
denominados eletrélitos, e presenca de oxigénio no interior da embalagem. A
condicao 1 ocorre preferencialmente um desestanhamento e o substrato encontra-se
protegido, na condicdo 2 o substrato € corroido, podendo ocorrer a perfuracdo da
embalagem. A camada de liga FeSn, atua como um moderador da corrosdo do
substrato de ago, sua performance esta relacionado com a uniformidade da
microestrutura.®®

1 Eletralita (1)

Figura 3 — Esquema da secdo de uma Folha-de-Flandres com uma porosidade ou cavidade no
revestimento sob acdo de dois tinos de eletrélitos.

1.4 Cinética e Mecanismo de Crescimento

As transformacfes de fases em metais e ligas ocorrem por Nucleacdo e
Crescimento. Ativados térmicamente a Solidificagdo e Fusdo sdo controladas por
difusdo, onde se admite matriz e fase terem diferentes composicoes.

Os autores Sarafianos e Antonopoulos®® se basearam em medidas de
espessura da camada de liga FeSn, obtidas em condi¢cdes isotérmicas e
evidenciaram o crescimento difusional. Estudaram também o mecanismo de
crescimento de FeSn,, utilizando o conceito da difusividade (D), conforme
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estabelecido pela equacédo n° 1, que descreve o fluxo de atomos na interface. Os
autores substituiram nesta equacdo o fluxo de atomos pela massa de camada de
liga crescida, denominada de volume difusional, o que permitiu estabelecer
parametros cinéticos e energia de ativacao E)ara 0 crescimento da liga.

Os autores Gines, Benitez e Egli®” estudaram o crescimento da camada
intermetédlica FeSn, e sua morfologia em funcdo das varidveis do processo de
refusdo do estanho pds estanhamento tais como: espessura do revestimento do
estanho, quantidade inicial de intermetalico, temperatura do quenching e taxa de
aguecimento.

Os autores Biber e Harter,?? estudaram o crescimento da camada de liga
FeSn, na eletrodeposicdo de estanho sobre o ferro puro com orientacdo especifica.
As curvas de crescimento da camada de liga em fungéo do tempo foram obtidas de
acordo com as trés faces principais do Ferro e nota-se que o0 crescimento da
camada de liga é aumentado rapidamente acima da temperatura de fusado, e que a
partir deste tempo, as faces mostram diferentes taxas de crescimento sendo que a
face (100) apresenta um crescimento maior que a face (111) e esta maior que a
face (110).
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1.5 Avaliacdo Qualitativa da Camada de Liga

O teste Alloy-tin-Couple (ATC)™® foi desenvolvido para estimar o desempenho &
corrosdo das embalagens fabricadas em folhas-de-flandres. Neste teste
eletroquimico uma amostra de folha-de-flandres com a camada de liga exposta é
colocada numa célula em solugdo de suco grapefruit junto com um eletrodo de
estanho puro, este sistema € mantido sob atmosfera de nitrogénio. Como resultado
obtem-se uma densidade de corrente galvanica na ordem de pA/cm?. Um baixo valor
de ATC indica boa qualidade da Folha-de-Flandres e o alto valor indica ma
qualidade. Este ensaio é de execucdo experimental bastante complicado. Outro
teste eletroquimico aceito para a avaliacdo das Folhas-de-Flandres é Aerated Media
Polarization (AMP) de execuc&o simples e produz resultados semelhantes.®®

O teste AMP consiste em realizar uma polarizacdo catodica na amostra de
folha-de-flandres com a camada de liga exposta. Essa polarizagdo é efetuada a
corrente constante, utilizando como eletrolito uma solucdo de acido citrico a 2%,
consequentemente, sdo estabelecidos sobre a superficie da amostra a reducédo do
gas oxigénio e do ion H+ dissolvido no eletrolito. O desempenho da camada de liga
€ medido pelo potencial atingido pela amostra apés um determinado tempo. Essas
reacoes ocorrem preferencialmente sobre o substrato de aco, e quanto mais
uniforme for a camada de liga FeSn,, como barreira fisica e elétrica, mais negativo
sera o potencial atingido, uma vez que haverd um maior gasto de energia para
vencer a barreia imposta pela camada de liga.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Preparacéo de Corpos de Prova (CP) Estanhados e Fundidos
2.1.1 Confeccédo dos CP’s (lote 339881-0101 - industrial)

(espessura 0,20mm / grau 2700 (SAE 1006-08) /T4 - 61+3 HR 30T LE408, LR476
Mpa , A 14% / 14 a 24 pinch / 2,8-2,8 g/m?)
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2.1.2 Preparacgéao das solucdes

Tabela 1 - Condigbes de preparacdo das solucdes

2.1.3 Estabelecimento dos parametros operacionais dos processos
* Lavagem alcalina (imersdo t=10s em becker e agitagdo manual)
 Lavagem acida (imersédo t=5 e 10s em becker e agitacdo manual)
 Eletrodeposicdo do estanho no simulador (i = 20 A/dm? t=2 s)
» Fusao do revestimento no simulador (¢=0,1 / quenching=agua sem agitacéo)

2.2 Quantificacao do Revestimento de Estanho e Camada de Liga FeSn2

Foi utilizado um equipamento industrial denominado Stannomatic para
dissolucdo das camadas, onde-se impde uma densidade de corrente de 14 mA/cm?
entre o CP estanhado e um contra eletrodo, em solugdo de HCl 1,8 N, como
resultado obtem-se as massas de estanho e da liga em g/m?.

2.3 Dissolucdo Quimica para Revelar a Camada FeSn , para Observacdo no
MEV

Imergir o CP estanhado e fundido em solucdo de KiO3; 0,05 M / NaOH 1,25 M,
durante 5 minutos, lavar com agua destilada e secar em ar.

2.4 Avaliacdo da Porosidade da Camada de Lga FeSn

Voltametria Anddica para dissolugcdo da camada e determinacdo da massa de
estanho, utilizando célula de acrilico a trés eletrodos, sendo eletrodo de referéncia
de Calomelano normal (1,0M KCI) e auxiliar de platina, em solucdo NaOH 3,0M.
Varredura de -1,35a-1,0 V.

Polarizacdo Catddica no CP com a camada de liga exposta, utilizando célula de
acrilico a trés eletrodos, sendo eletrodo de referéncia de Calomelano normal (1,0M
KCI) e auxiliar de platina, em solu¢do NaCl 0,1 M / HCI 102 M. Varredura de -0,59
a-2,0V.

Voltametria Anddica para dissolugcdo da camada e determinacdo da massa de
FeSn,, utilizando célula de acrilico a trés eletrodos, sendo eletrodo de referéncia de
Calomelano normal (1,0M KCI) e auxiliar de platina, em solu¢cao HCI 1,0M. Varredura
de -0,6 a-0,35 V.
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2.5 Equipamentos

2.5.1 Companhia Siderurgica Nacional (CSN)

e Simulador Industrial de producgéo de folhas-de-flandres;

« Termovisor Raytek para as tomadas de temperaturas dos CP’s;

» Aparelho industrial medidor de camada de revestimento Stannomatic;
* Rugosimetro Mitutoyo SJ-201;

2.5.2 Escola de Engenharia Industrial Metalurgica de Volta Redonda - UFF

» Potenciostato PAR 273-A e conversor de sinal Spider 8 — software Catman 4.5;

» Microscopio Eletrénico de Varredura Zeiss modelo EVO MA-10A (Laboratorio
Multiusuario de Microscopia Eletronica - LMME)

+ Difratdbmetro de Raios X modelo LAB XRD6000 para determinacdo das fases
presentes das camadas obtidas (Laboratério Multiusuario de DRX)

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao da Folha-de-flandres Comercial

A Tabela 2 mostra os resultados de medidas de rugosidade de folha-de-flandres
produzidas industrialmente. Objetivou-se conhecer as condicfes topograficas do
material comercial e consequentemente do aco base dos experimentos propostos
neste trabalho. A rugosidade média apurada no material revestido foi de 17,9 pinch,
na camada de liga FeSn, ap0s a remoc¢do quimica do estanho livre, apresentou o
resultado de 20,7 pinch, no aco base a rugosidade foi da ordem de 21,4 pinch.
Nota-se que o substrato de aco ndo possui uma superficie nivelada trata-se de um
perfil rugoso com a presenca de picos e vales e que as camadas crescidas sobre 0
aco base diminuem a profundidade entre eles. Os resultados de R, revelam que a
altura maxima dos picos esta na ordem de trés vezes maior que a média, o que
pode promover o aparecimento de poros no revestimento. A tabela 3 mostra os
resultados da determinacdo da massa de estanho livre e na liga, média (M) e desvio
padrdo (SD), depositados industrialmente, e que esta na ordem de 1,92 g/m? e
0,64 g/m? respectivamente, medidos no equipamento Stonnomatic.

Tabela 2 - Resultados das medidas de rugosidade referente a caracterizacdo do lote industrial
339881/0101
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Tabela 3 - Resultados das medidas de revestimento referente a caracterizacdo do lote industrial
339881/0101 em Stannomatic
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3.2 Avaliagdo Quantitativa da Camada de Liga FeSn , Produzida no
Simu lador Industrial

O grafico da Figura 4(a) mostra os resultados obtidos nos testes de
crescimento da camada de liga FeSn, em funcdo do tempo de aquecimento da
amostra revestida. Sob quatro diferentes condi¢cdes de taxas de aguecimento foram
obtidas curvas de crescimento do tipo sigmoidal. Os dados dos experimentos foram
ajustados segundo uma curva tipica sigmoidal (equacao de Boltzmann). As taxas de
aquecimento impostas se assemelham as linhas industriais. A taxa de crescimento
g/m?.s™* cresce com o aumento da taxa de aquecimento. No grafico da Figura 4(b)
no qual foi plotado a massa de FeSn, em funcdo da temperatura final de
aguecimento observa-se que as diferentes taxas de aquecimento aplicadas nao
altera a dependéncia do crescimento com a temperatura e que existem trés estagios
de crescimento em referéncia a temperatura de fusdo (Tn), 0 primeiro quando
T<<Tn, um terceiro quando T>>T,, ambos mais lentos que o segundo estagio de
crescimento da liga FeSn,.

a) Crescimento da massa de FeSn, x tempo de aquecimento (s) b) FeSn,xT,  de Aquecimento
nal

(com variagdo da taxa de aquecimento)
1,6
1,6 s
o0
ey 141 et
M1 Ky it
12 .y 12 A
< | o] A e
S 101 *J £ 10 v/
pe i 2 X
§os] o 2 08+ Vi
w | 5 /&
[} .‘T T 064 Y,
< 064 - @ /m
© 37 —a—91C/s ﬁ \
8 04 hé —e— 42C/s S 04 v/. ® 91T/s
= Tq 11Cls [/ % ® 42Tis
0.2 i —v¥—45C/s 0,2 v.. J 11@;5
" 4
7] v 45Tls
0,0 1 0,0 - 1 L
T T T T T T T T T 1 T T T T T T T
0 5 0 15 20 25 30 3 40 45 50 350 400 450 500 550 600 650 700
tempo de aquecimento (s) Temperatura (K)

Figura 4 — Grafico (a) Crescimento da massa de FeSn, em fungdo do tempo de aquecimento;
Gréfico (b) Massa de FeSn, x Temperatura final do aquecimento.

O crescimento da camada de liga FeSn, é precedido por difusdo de contorno
de gréo, regido de alta difusividade em baixas temperaturas, e depois da nucleacao
a camada cresce por duas possibilidades: difusao rapida ao longo da superficie do
substrato e lenta através do reticulado da camada. Quando T>>T,, a difusividade do
estanho é menor e esta associado com a barreira difusional dos precipitados
continuos da liga.#2°%?

A Figura 5 mostra as micrografias obtidas em MEV e referem-se as taxas de
aguecimento B=42<C/s e B=11C/s e massas de FeSn ; referentes aos trés estagios
de crescimento. Nas Figuras 5(a)(d) observa-se a nucleacdo dos cristais da fase
FeSn, uniformemente distribuidos na superficie do substrato de ago. Nas
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Figuras 5(b)(e) aparecem cristais maiores com uma morfologia colunar que
aparentam ter diferentes orientaces, e revelam a superficie do substrato de aco.
Nas Figuras 5(c)(f) o substrato esta completamente coberto por cristais colunares
ainda maiores e preferencialmente num arranjo ortogonal. Nestas condic¢des, a
temperatura final de aquecimento foi relevante na formacdo da camada e néo
existem diferencas em funcao das variagdes na taxa de aquecimento.

Figura 5 — Morfologia da camada FeSn, em diferentes taxas de aquecimento. a) § 42C/s 0,14
g/m?, b) B 42T/s 0,48 g/m? c) B 42<C/s 1,32 g/m *d) B 11T/s 0,15 g/m > €) B 11C/s 0,52 g/m *f) B
11C/s 1,28 a/m ?

Baseado no crescimento da camada de liga FeSn, ser dependente da
temperatura, conforme mostra a Figura 4(b), pode-se correlacionar os dados
produzidos pela curva dindmica do simulador industrial com os resultados
publicados do mecanismo de difusdo sobre condi¢cdes isotérmicas.??°?? Com os
dados produzidos no simulador, e utilizando a abordagem dos autores Sarafianos e
Antonopoulos®? onde os mesmos utilizaram o conceito da difusividade, fluxo de
atomos na interface, e substituiram por volume difusional, foi estabelecido a energia
de ativacao Q para o segundo estagio de crescimento quando T<Tp e T>Th,.

A Figura 6 mostra os graficos com a curva media sigmoidal representativa do
crescimento da camada de liga FeSn, delineado o segundo estagio e a curva
logaritmica. Com base nestes graficos, e utilizando a equacdo 1 do conceito de
difusividade, determinou-se a energia de ativacdo Q para os dois trechos da curva
logaritmica. A equacdo 2, trata-se da linearizacdo da equacdo n° 1. Sendo D
(difusividade), D, (difusividade padrdo), R (constante dos gases) e Y (massa de
FeSn, em g/m?).
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Figura 6 — Grafico (a) curva média do crescimento da massa de FeSn, em fungdo da
temperatura.
]
D=D e (equacdo n®1)
Q\1 «
InY =InY _(EJ? (equacao n° 2)

com as equacdes das curvas obtem-se para T<T;, , Q.= 12,08 Kcal/mol (r=99,9)
eparaT>Ty , Qum = 7,25 Kcal/mol (r=99,5)

Nota-se que mesmo com uma menor energia de ativacdo quando T>T, o
crescimento da massa de FeSn; é diminuido devido a menor difusividade padréo, o
inverso ocorre quando T<T,,, isto esta relacionado com a barreira difusional devido
aos precipitados continuos da liga.

A figura 7 mostra os resultados de composicdo superficial obtidos nas
microandlises das camadas de liga FeSn, em MEV-EDS, para =42T/s e massa
0,78 e 1,32 g/m®% A percentagem de estanho contido no volume analisado
corresponde ao estanho difundido e os elementos encontrados foram Fe e Sn.
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Figura 7 — Microanalise da camada de liga FeSn, para p=42TC/s. a) Massa de FeSn, 0,78 g/m*
b) 1.32 a/m?

A Tabela 4 mostra os resultados das microanalises das camadas de liga FeSn,, para
a taxa de aquecimento B=42T/s. Os valores de massa em g/m? foram obtidos
através do meétodo galvanostatico. Observa-se correlacédo entre os métodos.
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Tabela 4 - Microanalises das camadas FeSn, submetidas a f=42<Cl/s
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A Figura 8 mostra a caracterizacado por difracdo de raios X das camadas de
FeSn,, para a taxa de aquecimento f=42C/s. Nota-se que os resultados obtidos
mostram a presenca de duas fases, Fe-a e FeSn,, 0 que comprova que a camada
de liga é constituida essencialmente desta fase de acordo com os autores.®32%23) A
contagem aumenta na medida em que a massa de FeSn, aumenta. A estrutura
cristalina do composto intermetalico FeSn, é do tipo C16 CuAl,.?%
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Figura 8 — Caracterizacdo por Difracao de raios X das camadas de liga FeSn, submetidas a
B=42</s.

3.3 Avaliacdo Qualitativa da Camada de Liga FeSn , Produzida no
Simulador Industrial

Em geral as folhas-de-flandres com baixo peso de revestimento de estanho
apresentam além de uma baixa quantidade de estanho livre, apresentam maior nivel
de porosidade acarretando baixa resisténcia a corrosdo.*® A camada de liga FeSn,
atua como um moderador da corrosdo do substrato de ago, sua performance esta
relacionado com a uniformidade da microestrutura.*¥

Para a avaliacdo qualitativa das amostras produzidas no simulador industrial,
conforme mostra a tabela 5, foi realizado um pré-tratamento no substrato de aco, as
quais foram submetidas a quatro diferentes graus de exposicdo em decapagem
acida, os eletrodepésitos de estanho foram constantes na ordem de 2,8 g/m? e para
cada condicdo de ataque acido foram produzidas seis amostras com massas de
camada de liga FeSn, diferente face a temperatura final de aquecimento atingida na
secao de fusado do simulador.
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Tabela 5 - Condi¢bes de producdo das camadas FeSn, para avaliagdo qualitativa

As técnicas eletroquimicas normalmente utilizadas para a avaliacdo de
performance da liga na protecdo do substrato, sdo os testes: Alloy-tin-Couple
(ATC)®® e o Aerated Media Polarization (AMP),*® o ATC é de execucgéo
experimental bastante complicado, e o AMP apresenta como resultados os
potenciais entre a amostra e o eletrodo de referéncia, e podem ocorrer falhas de
informacdes caso ocorra instabilidade no eletrodo. O método desenvolvido trata-se
de uma voltametria catdédica, pois a dissolucdo anddica ndo seria aconselhavel
devido a pequena faixa de potencial de corrosdo entre 0 aco e a camada de liga
FeSn,. A liga promove um efeito barreira contra as reacdes de desprendimento de
hidrogénio.

O grafico da Figura 9 mostra os voltamogramas obtidos das amostras
atacadas sob as quatro condicbes de decapagem e fundidas até atingir a
temperatura de 314 e posterior resfriamento brusc o. As curvas apresentam dois
processos, o primeiro devido a reducdo oxigénio dissolvido e o0 segundo devido ao
desprendimento de hidrogénio. Os resultados mostram que as amostras produzidas
no simulador com massa de FeSn, na ordem de 1,2 g/m? apresentaram melhor
desempenho que a folha-de-flandres comercial, nota-se que quanto maior o
sobrepotencial catédico maior a corrente. O substrato de aco seria a condicdo de
maior porosidade e, portanto teria valores mais elevados de corrente catodica.

Quanto a avaliacédo da influéncia do ataque acido no desempenho da camada
de liga, nestas condi¢des, nada foi observado e o melhor desempenho da camada
de FeSn, foi diretamente relacionado com o aumento da massa recobrindo a
superficie do substrato de ago.

Voltametria Catodica

Avaliagéo comparativa das Ligas obtidas com substrato
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Figura 9 — Curvas de polarizagéo catédica em NaCl 0,AM+HCI 0,01M, 5mV/s, de amostras fundidas a
314°C B=70%C/s em diferentes ataques acidos.
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Diante dos resultados obtidos neste trabalho pode-se concluir que:

A superficie do aco base consiste de um perfil rugoso com a presenca de
picos e vales e as camadas de estanho e liga crescidas sobre o aco base diminuem
a profundidade entre eles, porém certamente contribui para o nivel de porosidade
das folhas-de-flandres, isto sugere uma avaliacdo da influéncia da rugosidade no
desempenho das folhas-de-flandres;

O crescimento da camada de liga FeSn, na etapa de Refusédo de estanho do
processo produtivo das folhas-de-flandres pode ser descrito pelos mecanismos de
difus@o sob condi¢Bes isotérmicas;

A quantidade de liga formada varia fortemente com a temperatura final de
aguecimento. A variagdo na taxa de aquecimento ndo altera o crescimento da liga, e
pode-se correlacionar com as variacdes de velocidades dos equipamentos
industriais. Isto sugere a possibilidade de automacao do setor industrial de fusao
fazendo um sistema fechado com os dados medidos de temperatura,

Na interface entre o substrato de ago e o revestimento de estanho é formada
essencialmente por uma camada intermetalica de FeSn; ;

O método eletroquimico desenvolvido mostrou-se eficiente para a avaliacao
do nivel de porosidade das folhas-de-flandres e de simples execucéo;

Diante das variacdes impostas, o melhor desempenho da camada de FeSn,
estd diretamente relacionado com o aumento da massa. Isto sugere futuros
trabalhos promovendo outras alteracdes no processo a fim de buscar outros fatores
para melhoria da qualidade da camada de liga FeSn, consequentemente das folhas-
de-flandres.
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