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Resumo

A fundicdo € o processo de producdo de pecas metalicas que consiste em
despejar metal liqguido em um molde com formato e medidas correspondentes aos da peca a
ser fabricada. Durante a confeccao dos moldes de areia € gerado p6 de exaustdo como residuo
desse processo. O descarte desse residuo traz diversos danos ambientais e visando a
utilizacdo do residuo, este trabalho propGe o seu uso para a producéo de revestimentos, como
filme de protecdo em uma superficie de liga de aluminio, através da técnica de oxidagédo
eletrolitica assistida por plasma (do inglés: Plasma Electrolytic Oxidation (PEO)). O PEO €
um processo em que o plasma atmosférico e a eletrolise convencional sdo combinados para
a alteracdo de superficies metalicas em Oxidos ceramicos. Neste trabalho, foram obtidos
recobrimentos em ligas de aluminio 5052, através da oxidacdo em plasma eletrolitico,
utilizando solugdo eletrolitica preparada com p6 de exaustdo e agua destilada nas
concentracdes de 5 g/L e 10 g/L. O plasma eletrolitico foi obtido aplicando-se uma diferenca
de potencial de 650 V, frequéncia de 200 Hz e utilizando tempo de deposicédo de 300 s, 600
s e 900 s. Foi feita a caracterizacdo do residuo p6 de exaustdo por Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), Difracdo de Raios X
(DRX) e Espectroscopia de Infravermelho (FTIR). Os revestimentos foram analisados por
MEV/EDS, DRX, FTIR, angulo de contato e energia de superficie, rugosidade, espessura e
ensaio de desgaste por pino-sobre-disco. O po de exaustdo de areia de fundicao apresentou
ser composto por O, Si, Al, Fe, Mg, Ti, Na, K, Ca, nas fases quartzo (SiO>), hematita (Fe203),
Oxido de potassio (K20), 6xido de aluminio (Al>O3), éxido de sodio (Na20>) e periclase
(MgO). Os revestimentos apresentaram C, O, Mg, Al, Si, P, Ca, Fe, K, Zn, Ti, Na, Mn. Ao
final das 20 semanas, foi constatado que os revestimentos se apresentaram hidrofilicos, com
0 angulo de contato entre 70° a 90°. Os revestimentos tiveram maior rugosidade que o
aluminio. O aumento da concentracdo acarretou na diminuicdo da rugosidade para as
deposi¢oes. A concentracdo e o tempo influenciaram positivamente no aumento da espessura
dos revestimentos. Independente da concentracdo da solucéo eletrolitica, a taxa de deposi¢édo
diminui com o aumento do tempo de deposicdo. O ensaio de pino sobre disco mostrou que
a placa de aluminio sem tratamento perde muita massa em relagcdo ao pino que € de ago. Os
revestimentos obtidos tém ganho de massa indicando serem abrasivos, retirando massa do
pino.
Palavras-chave: residuo de fundicdo, revestimento ceramico, plasma eletrolitico, aluminio
5052.



Abstract

Casting is the production process for metal parts that consists in pouring molten
metal in a mold with corresponding shape and measurement of the part to be manufactured.
During the manufacturing of sand molds exhaustion powder is generated as this process
residue. The disposal of this waste causes lots of environmental damage . This work aims to
propose the usage of this waste in the production of coating, as a protective film on an
aluminum alloy surface through the use of electrolytic oxidation technique assisted by
plasma (the English: Plasma Electrolytic Oxidation (PEO)). The PEO is a process in which
the atmospheric plasma and conventional electrolysis are combined for the modification of
metal surfaces on ceramic oxides. In this work, coatings in 5052 aluminum alloys were
obtained through electrolytic oxidation in plasma using the electrolytic solution prepared
with fume powder and distilled water at concentrations of 5 g / L and 10 g / L. The
electrolytic plasma was obtained by applying a potential difference of 650 V, frequency 200
Hz and using a deposition time of 300 s, 600 s and 900 s. The characterization of the
exhaustion dust residue was carried out through Scanning Electron Microscopy (MEV),
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS), X-Ray Diffraction (DRX) and Infrared
Spectroscopy (FTIR). The coatings were analyzed by MEV / EDS, DRX, FTIR, contact
angle and surface energy, roughness, thickness and wear test in pin-on-disc. The exhaust
powder from sand casting was composed of O, Si, Al, Fe, Mg, Ti, Na, K, Ca in the quartz
layers (SiO2), hematite (Fe2Oz), potassium oxide (K>O) oxide aluminum oxide (Al203),
sodium oxide (Na2O2) and periclase (MgO). The coatings showed C, O, Mg, Al, Si, P, Ca,
Fe, K, Zn, Ti, In, Mn. After of 20 weeks, it was verified that the coatings presented
hydrophilic, with contact angle between 70° to 90°. The coatings surface presented higher
roughness than aluminum. The increase in the concentration resulted in a decrease in the
roughness for deposition. The concentration and the time had affected positively the increase
in thickness of the coatings. Regardless the concentration of the electrolyte solution, the
deposition rate decreases with the increase of deposition time. The pin on disk test showed
that the untreated aluminum plate loses much mass in relation to the steel pin. The coatings
obtained have weight gain which indicates that they are abrasive and able to remove the

mass of the pin.

Keywords: casting residue, ceramic coating, plasma electrolytic aluminum 5052.
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1 INTRODUGCAO

O setor industrial desenvolveu por bastante tempo atividades sem a devida
preocupacdo com 0s recursos naturais e a quantidade de residuos gerados. A crescente demanda
da industria e o alto consumo de matérias primas vém despertando o interesse na questdo
ambiental, em particular a valorizacdo de residuos (BRANDAO, 2006).

A valorizacéo de residuos consiste em reutiliza-los, propondo uma aplicagdo mais
nobre do que a destinacdo final em aterros sanitarios. Possibilitando assim, uma alternativa
interessante de aproveitar boa parte dos materiais que normalmente estariam dispostos no solo,
degradando o meio ambiente (BRANDAO, 2006).

A indastria metalirgica é grande consumidora de matérias-primas e
consequentemente, grande geradora de residuos. Os residuos de fundi¢éo, como: areia, cavaco
de usinagem e pé de exaustdo sao alguns dos residuos gerados em seus processos (PEREIRA,
2014).

No processo de fundicdo sdo utilizadas toneladas de areia para a producdo de
moldes, onde sdo vazados os metais liquidos para a fabricacdo de pecas. Apos a solidificacdo
do metal, esses moldes séo quebrados. Uma parte do material que ndo pode ser reutilizado no
processo, bem como os finos (ou pé de exaustdo) que sdo captados no sistema de exaustdo, sao
descartados como residuos. Estima-se que para cada tonelada de metal fundido se tenha uma
tonelada de areia de fundicdo descartada (KLINSKY, 2013).

No Brasil, o volume de areia de fundicdo descartada gira em torno de 3,34 milhGes
de toneladas/ano (ABIFA, 2012) e, em quase sua totalidade, estes residuos séo classificados
como Classe I1-A (ndo perigoso e nédo inerte) de acordo com a Associacao Brasileira de Normas
Técnicas - ABNT (SILVA, 2007).

Em decorréncia do grande volume de areia e finos dispostos nos aterros sanitarios,
seus possiveis impactos ambientais, altos custos envolvidos nestas opera¢@es, ou mesmo por
pressdes legais e da sociedade, as empresas do setor de fundigdo vém buscando desenvolver
técnicas que visem o reaproveitamento destes residuos (PEREIRA, 2014).

Apesar da possibilidade de conter elementos como metais pesados e resinas, a areia
de fundicdo € uma excelente alternativa para aplicacfes. Varios estudos sao realizados visando
sua reutilizacdo, em sua grande maioria envolvendo o setor da construgdo civil. S&o
apresentados resultados positivos na aplicagdo destes materiais na confecgdo de pavimentos de
concreto (WANATABE, 2004); como agregado em misturas asfalticas (PEREIRA, 2004;
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CARNIN, 2008); em concreto asfaltico (LUVIZAO, 2008); em massa ceramica (KNOP, 2009):
na confeccdo de concreto, tijolos ceramicos e solo-cimento (SIDDIQUE e SINGH, 2011,
SINGH e SIDDIQUE, 2012); e em argamassa (ARMANGE et al., 2005; PEREIRA, 2014;
OLIVEIRA, D. F. 2014).

Neste contexto, este trabalho visa estudar a aplicacdo deste residuo, como
revestimento cerdmico em liga de aluminio, obtido através da técnica de oxidac&o eletrolitica
assistida por plasma (do inglés: Plasma Electrolytic Oxidation (PEO)). Os materiais
encontrados em sua composic¢do, como o Fe, Si, Ti e Al, possibilitam o uso alternativo neste
processo. Os revestimentos obtidos foram caracterizados quanto a sua molhabilidade,
composic¢do quimica, morfologia e resisténcia ao desgaste, verificando assim uma aplicagao

mais nobre para este residuo.
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2 OBJETIVOS

Verificando a possibilidade de uso do residuo como material mais nobre e iniciando
uma nova proposta tecnoldgica de utilizacdo desse material, este trabalho tem por objetivo
estudar e caracterizar a deposicao de po de exaustdo de areia de fundicdo em liga de aluminio
5052, através da oxidacdo eletrolitica assistida por plasma (PEO).

2.1 Objetivos especificos

e Caracterizar o p6 de exaustdo de areia de fundicdo quanto sua composi¢do
quimica, mineraldgica e morfoldgica;

e Verificar a viabilidade de se depositar pé de exaustdo de areia de fundicdo em
substrato de aluminio da liga 5052 através da técnica de oxidacao eletrolitica
assistida por plasma;

e Analisar como os parametros de concentracao e tempo influenciam na deposicéo
do p6 de exaustdo de areia de fundicdo em substrato de aluminio através da
técnica de oxidacéo eletrolitica assistida;

e Caracterizar os revestimentos obtidos quanto a sua composicdo, através das
técnicas: MEV, EDS, DRX, FTIR, molhabilidade, rugosidade, espessura e

resisténcia mecanica.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Fundicéo

A fundicdo consiste na producdo de pecas metalicas despejando-se um metal ou
uma liga metalica fundida em um molde oco feito de areia (MATQOS, 2002).

Para a moldagem em areia, é construido um molde (Figura 1) para cada peca a ser
fundida e em seguida esse molde é quebrado para remover-se o fundido, ou seja, para desmolda-
lo. O molde é feito com a compactacdo de areia, em torno do modelo com toda a estrutura
estando contida em uma caixa de moldagem (RIBEIRO, 2008).

O molde é feito geralmente em duas partes, uma superior e outra inferior. Se o
fundido necessita ter regides ocas, sdo feitos modelos separados denominados machos, que sdo
colocados no interior da cavidade deixada pelo modelo do fundido. O espaco entre a cavidade
e 0 macho é preenchida pelo metal liquido, que solidifica, formando a peca fundida (RIBEIRO,
2008).

Figura 1 - Esquema ilustrativo: modelo e molde de areia.

Molde

Modelo

Fonte: Matos (2002).

Passada a fase de solidificacdo, a peca fundida é retirada do molde por um processo
conhecido como desmoldagem. Assim, 0s machos sdo extraidos por impacto, a areia restante é
removida e a peca fundida esta pronta para as operacdes de usinagem (RIBEIRO, 2008).

O maior constituinte dos moldes de areia é a silica (SiO), pois é encontrada com
facilidade e em grandes quantidades, possui baixo custo e compatibiliza com a maioria dos
ligantes (CORREIA, 2003).

A quantidade de silica nos moldes de areia é superior a 90%, com o restante
constituido de ligantes de argila, bentonita, caulinita e ilita com aproximadamente 2% da
mistura. Na fundicdo de ferrosos, adiciona-se po de carvao para melhorar o acabamento da
superficie e inibir a descarbonetacéo da peca fundida (RIBEIRO, 2008).

Em 2012 o Brasil produziu 2.860 mil toneladas de fundidos e 3.343 mil no ano

anterior. A maior queda em relagdo a 2011, se deu no segmento de fundidos de ferro (15,7%),
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mas todos 0s segmentos registraram queda: aco, de 6,8 %; ndo-ferrosos, de 9,8 % (USINAGEM
BRASIL, 2012).
A Tabela 1 apresenta o desempenho do Brasil no setor de fundi¢cdo em 2015.

Tabela 1 - Producéo fundidos no Brasil em 2015.

Material Toneladas
Ferro Total 1.890.932
Aco Total 243.085
Né&o Ferrosos 181.880
Cobre 21.749
Zinco 1.266
Aluminio 153.949
Magnésio 4.916
Total Geral 2.315.897
Producéo por dia (ton./dia) 9.264

Fonte: ABIFA (2015).

Ferros fundidos sao ligas de Ferro-Carbono e a maioria dos ferros-fundidos contém
no minimo 2 % de carbono, silicio (entre 1 e 3 %) e enxofre, podendo ou ndo haver outros
elementos de liga. O ferro fundido é obtido diminuindo- se a porcentagem de carbono do ferro
gusa (SANTOS, 2011).

Segundo Scheunemann (2005), para cada mil quilogramas de peca fundida séo
consumidos de oitocentos a mil quilogramas de areia, gerando-se residuos que causam
problemas ambientais como, por exemplo, a exploracdo de recursos e por serem toxicos nao
devem ser descartados em areas impréprias (CARNIN, 2008).

Grande quantidade de areia de fundicdo descartada poderia ser classificada,
segundo a ABNT NBR 10004, como classe Il B (inerte) (MARIOTTO, 2000). Porém as areias
de retorno que passam pelo processo de regeneracdo podem ser classificadas como classe 11 A
(n&o-perigoso, ndo inerte), pois podem conter materiais organicos e inorgéanicos, como silicato
de sodio, fenol e metais pesados, originados na etapa de vazamento. A areia de fundicdo apos
ser usada em moldes e machos de pecas fundidas pode ter destinos diferentes como por exemplo

recirculacdo, regeneracao, reciclagem e descarte (OLIVEIRA, 2007).
3.2 P06 de exaustao de areia de fundicao

O p6 de exaustdo de areia de fundicéo € gerado a partir da mistura de areia silicosa,

carvéo vegetal e bentonita na fabricacdo de moldes de areia para producdo de pecas metélicas
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nas industrias de fundigdo. Depois desses materiais serem misturados, eles sdo colocados em
esteiras vibratdrias onde o material é submetido a exaustores com o objetivo de retirar os finos
do material que néo fardo parte da confeccdo dos moldes (RIBEIRO, 2008).

Os pos sdo retirados pois apresentam granulometria pequena assim prejudicando a
saida de gases contidos no ferro fundido. Com a grande quantidade de matéria organica contida
na composicao quimica do pé de exaustdo (33 %), se torna necessaria a queima da areia antes
que faga parte da composi¢ao da nova mistura para evitar o surgimento de “ocos” na ceramica
ocasionado pela volatizardo de gases do carvao vegetal e da bentonita (RIBEIRO, 2008).

Assim, busca-se uma forma de utilizacdo para este residuo, valorizando seus
compostos e encontrando uma solugdo mais nobre de utilizagéo.

O pb de exaustdo apresenta em sua composicdo elementos como ferro, silicio,
titanio e aluminio, mostrando-se um promissor material para ser utilizado como solucéo
eletrolitica para revestimento de ligas de aluminio por plasma eletrolitico, podendo contribuir
na incorporacao de outros elementos no revestimento gerado sobre a pega e contribuir para a

melhoria do desgaste mecanico desse substrato.
3.3 Estudos com uso de po de exaustdo de areia de fundicéo

Existem vaérias bibliografias que buscam alternativas de uso para os residuos de
fundicdo, tendo como objetivo desde a minimizacdo da geragdo de residuos até a reutilizagéo
em outras atividades. A Tabela 2 apresenta alguns desses estudos.
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Tabela 2 - Bibliografias que buscam alternativas de uso para os residuos de fundigo.

Autor Ano Uso

Areia de fundicéo residual como agregado na confecgéo de
pavimentos de concreto

WANATABE 2004

Viabilidade técnica e ambiental da incorporacdo da areia de

PEREIRA 2004 fundicdo em matriz asféaltica

ARMANGE 2005 Utilizagdo de areia residual de fundicdo para uso em
argamassas

_ Viabilidade para reaproveitamento do residuo areia de

LUVIZAO 2008  fundicdo intemperizado em concreto asfaltico usinado a
quente

CARNIN 2008 Reaproveitamento do_ residuo Qe_arela verde de fundicédo
como agregado em misturas asfalticas

KNOP 2009 VlaAbll_ldade da incorporagdo do pé de exaustdo em massa
ceramica

SIDDIQUE, R; . . - —

SINGH. G. 2011 Residuos de areia de fundicdo em fabricacdo de concreto

SING, G; 2012 Propriedades de resisténcia a abrasdo e resisténcia do

SIDDIQUE, R. concreto contendo residuos de areia de fundicdo
Formulagdo de argamassa para assentamento e revestimento

PEREIRA 2014 de paredes e tetos com incorporacdo de p6 de exaustdo de
fundicéo

OLIVEIRA, 2014 Caracterizacdo dos finos de areia de uma fundicdo e sua

D.F. incorporagdo em argamassa de cimento
Fonte: O autor (2014).

Os estudos apresentados mostram a viabilidade da utilizagdo da areia de fundicdo e

do pd de exaustdo para varios fins, principalmente na area da construcdo civil. Porém, neste
trabalho pretende-se propor uma utilizacdo original para esse residuo, avaliando a viabilidade
de producédo de revestimentos ceramicos em liga de aluminio por oxidacéo eletrolitica assistida

por plasma - PEO.
3.4 Tratamento de superficies e plasma eletrolitico

A oxidacéo eletrolitica assistida por plasma, muitas vezes denominada oxidacéo
eletrolitica a plasma (do inglés: Plasma Electrolytic Oxidation - PEO), € uma técnica de criagdo
de plasma em meio aquoso, utilizando os processos conhecidos da eletrélise. Através dessa
técnica pode-se tratar superficie de metais e produzir filmes de dxidos como alumina, titania e
silica (YEROKHIN, 2004).
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No tratamento superficial por eletrolise a plasma, a amostra a ser tratada é acoplada
em um dos eletrodos (Figura 2) e imersa em uma solucdo eletrolitica. Uma diferenca de
potencial elétrico, mais elevada que a usada em eletrélise convencional, é aplicada. Essa tensdo
leva a formacéo de gas em torno da amostra, acompanhada por uma luminescéncia e micro-
arcos, formando o plasma.

Figura 2 - Esquema de célula para o processo de oxidagdo por plasma eletrolitico.

Fonte: adaptado de Antonio (2011).

No PEO, o campo elétrico é maior na regido do eletrodo, gerando um aquecimento
na regido vizinha. Tal aquecimento conduz a formacdo de uma regido de vapor ao redor do
eletrodo, em que a condutividade elétrica € muito menor que a da solucéo eletrolitica, ocorrendo
uma queda de tensdo dessa regido, induzindo um campo elétrico dentro das bolhas separadas
(YEROKHIN, 2004). Com o aumento da diferenca de potencial, o plasma acaba se estendendo
por todo o eletrodo.

Os fatores que influenciam os fenbmenos da eletrélise a plasma sdo: tensao
aplicada, temperatura de tratamento, geometria da amostra e propriedades do eletrolito
(YEROKHIN, 1999).
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3.5 Estudos com uso de plasma em ligas de aluminio

A Tabela 3 apresenta estudos com uso de residuos para a producdo de camadas
protetivas com o uso de plasma em ligas de aluminio.

Tabela 3 - Bibliografias que buscam utilizar residuo para a producdo de camadas protetivas.

Autor Ano Uso

Concluiu que a lama vermelha demonstrou-se um bom
recobrimento cerdmico para 0s metais testados

SUTAR et al. 2012  (aluminio, aco-carbono, cobre e aco inoxidavel) pelo
método de pulverizacdo a plasma (plasma spraying) e
tiveram boa resisténcia ao desgaste

Utilizou o processo PEO para obter filmes de lama
SATAPATHY et al. 2013 vermelha em cobre, aluminio, aco macio e aco inox,
obtendo filmes de espessura entre 170-210 pm

ANTUNES, M. L. P,
SOTTOVIA, L,
SOUZA,J. A. S,
RANGEL, E. C,;
CRUZ,N.C,;
BOHNER, N. V.

ANTUNES, M. L. P;;
CRUZ,N.C;

DELGADO, A.O,,
DURRANT, S.F.,
BOTOLETO, J.R,, 2014
LIMA, V.F,,

SANTANA, P.L.,

CASELI, L.,

RANGEL, E.C.

SOTTOVIA, L,
ANTUNES, M. L. P;;

ANTONIO, C.A,, 2015
CRUZ,N.C. e
RANGEL, E.C.

Estudo de viabilidade de produgdo de filmes finos
2014 ceramicos a partir de residuo de caulim, utilizando
plasma eletrolitico em liga de aluminio

Viabilidade de produgéo de filmes finos a partir de lama
vermelha por RF sputtering e PIlI

Producéo de filmes finos em liga de aluminio 5052 por
PEO com eletrdlito contendo lama vermelha

Utilizacdo de lama vermelha para a deposicéo de filmes
cerdmicos em liga de aluminio por plasma eletrolitico

Fonte: O autor (2015).

O aluminio é um dos metais mais usados mundialmente por suas varias propriedades

SOTTOVIA, L. 2015

como impermeabilidade, opacidade, leveza, maleabilidade, durabilidade, soldabilidade,
resisténcia a corrosao, além de poder ser reciclado infinitamente sem perder suas propriedades.

O aluminio faz parte do cotidiano das pessoas, sendo empregado em embalagens, transportes,
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cosmeticos, medicamentos, refratarios, pigmentos, utensilios domeésticos, eletrdnicos, na

construcdo civil, e na conducdo de energia (ABAL, 2014).

O Brasil é um dos maiores produtores de aluminio, atras de China, Rassia, Canada,
Estados Unidos, Austrélia, Emirados Arabes e india (ABAL, 2014). Como o aluminio tem uma
resisténcia mecanica muito baixa, ao adicionar certos componentes, estes podem conferir maior
resisténcia a liga, tornando possivel seu uso em diversas aplicacdes (MILAN apud OLIVEIRA,
2010).

Para o revestimento de 0xidos em ligas de aluminio, a literatura cita solucbes de
eletrolitos que promovam a rapida dissolugdo do aluminio como: NaCl, NaOH, NaClO3, HCI,
NaNOz (YEROKHIN, 1999). O revestimento obtido serd formado pela oxidag¢éo do substrato
e pela incorporacao de substancias provenientes do eletrélito.

Ainda quanto aos estudos de Yerokhin (1999), observou-se deposi¢des por PEO,
utilizando-se de 2 a 20 g/L de silicato de s6dio Na;SiOs3, variando-se o tempo de 3 a 5 minutos.
Constatou-se resultados de revestimentos contendo alumina Al.Oz, Al-Si-O e mulita SiOo,
apresentando maiores espessuras e maior uniformidade nos revestimentos. A alumina e a mulita
possuem propriedades como dureza, estabilidade de temperaturas, isolamento elétrico, alta

resisténcia ao desgaste e alta resisténcia a corrosdo, mesmo a altas temperaturas.

De acordo com Dehnavi et al. (2014) e Guohua (2006) revestimentos ceramicos de
alumina tem grande potencial, sendo muito resistentes ao desgaste e a corrosdao. Em seus
trabalhos foram produzidos revestimentos em substratos de ligas de alumio em solucéo de
silicato, obtendo-se elevada concentragdo de alumina Al.Oz e mulita SiO.. Guohua (2006) por
analise EDS, indica que os elementos de silicio estdo localizados principalmente no exterior da

regido do revestimento.

A vida util dos componentes fabricados a partir de ligas a base de aluminio pode ser
drasticamente aumentada através da aplicacdo de revestimentos ceramicos. Voevodin (1996),
obteve revestimentos ceramicos com Al-Si-O. Foram formados compostos Al203-SiO2 em
consequéncia de processo entre aluminio e silicio. Assim, a aplicacdo deste revestimento faz

com que a taxa de desgaste diminua.

Oliveira (2010) e Antonio (2011) utilizaram em suas pesquisas o silicato de sddio

(Na2SiO3) na solucéo eletrolitica para deposi¢cdes em placas de aluminio por plasma eletrolitico.
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Assim, visando a utilizagdo do residuo p6 de exaustao, rico em silicio, como substituto
do silicato de s6dio (Na2SiO3), valorizando seus compostos e buscando uma solugdo mais nobre
de utilizacao, este trabalho prop&e o seu uso para a producdo de revestimentos ceramicos, como

filme de protecdo em uma superficie de liga de aluminio 5052.
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4 MATERIAIS E METODOS

A seguir, na Figura 3, é apresentado um fluxograma mostrando suscintamente a
metodologia do estudo.

Figura 3 - Fluxograma da metodologia.

(" PREPARO DO PO ) (" PREPARODOS ) (CARACTERIZA(;AON (CARACTERIZACAON
DE EXAUSTAO DE SUBSTRATOS DE DO PO DE DOS SUBSTRATOS
AREIADE LIGA DE ALUMINIO EXAUSTAO DE DE LIGADE
FUNDICAO 5052 AREIADE ALUMINIO 5052 E
FUNDICAQ DAS DEPOSICOES
+ FORNECIDO POR » CONFECCAO DAS
FUNDICAOQ TUPY, AMOSTRAS; « MEV ¢ EDS; « MEV ¢ EDS;
JOINVILLE/ SC;
» LIXAMENTO E * DRX; » DRX;
POLIMENTO;
+ UTILIZADO COMO « FTIR. * FTIR;
RECEBIDO SEM « LAVAGEM E ’
TRATAMENTO SECAGEM. . .
ESPECIAL. MOLHABILIDADE;
+ PERFILOMETRIA;
*» ESPESSURA;
* RESISTENCIA
MECANICA.
\_ J \_ J . J \_ J

Fonte: O autor (2016).
4.1 Preparo do p6 de exaustdo de areia de fundicéo

O po de exaustdo de areia de fundicdo (Figura 4) foi fornecido por uma planta
industrial da fundicdo Tupy, localizada em Joinville, Santa Catarina. Esse material foi utilizado
para producdo de revestimentos ceramicos em liga de aluminio 5052, como recebido, ndo sendo
feito nenhum tratamento especial.

Figura 4 - P6 de exaustdo de areia de fundicéo.

Fonte: O autor (2016).
Os elementos do residuo fornecido pela fundi¢cdo Tupy foram caracterizados por
espectroscopia de fluorescéncia de raios-X, no Centro de Tecnologia-LDCM em Materiais da

Instituicdo SENAI em Criciuma/SC e sua composi¢do esta apresentada na Tabela 4.
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O material analisado é composto em sua maioria por silica (83,13 %) 6xido de
aluminio (9,61 %) e Oxido de ferro (4,13 %) além de outros elementos em pequenas
quantidades.

Tabela 4 - Andlise quimica e de absorcéo atbmica do p6 de exaustao.

Elemento Teor (%)

SiO2 83,13
Al,O3 9,61
Fe203 4,13

K20 1,59

TiO2 0,50
MgO 0,45

CaO 0,25
Na20O 0,25
MnO 0,05

PO 0,04

Fonte: Pereira (2014).
4.2 Preparo dos substratos de liga de aluminio para deposi¢ao por PEO

O substrato que foi utilizado para as deposi¢des € composto de uma liga de aluminio
5052 com a seguinte composicdo em massa: de 0,10 % de Cu, 0,10 % de Mn, 0,10 % de Zn,
0,15 a 0,35 % de Cr, 0,25 % de Si, 0,40 % de Fe, 2,2 a 2,8 % de Mg e a porcentagem restante
de aluminio (ABNT, 2006).

Os substratos, como apresentados na Figura 5, possuem a dimensao: 25 x 25 x 1,3
mm, foram preparadas com um apéndice para a fixacdo no sistema eletrolitico e sdo providos
de um furo central (didmetro de 4 mm) para ensaios de resisténcia mecanica.

Figura 5 - Geometria (mm) (A) e substrato utilizado para deposi¢des (B).

- ®»
Fonte: O autor (2015).

(B)
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Os substratos foram polidos com lixas de 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh, obtendo-
se 0 polimento final com o auxilio de uma micro retifica e agente polidor. Em seguida as

amostras foram limpas com detergente especial, acetona, alcool e agua destilada em ultrassom.

As amostras foram preparadas conforme o fluxograma apresentado na Figura 6.

Figura 6 - Fluxograma das etapas de preparacdo das amostras.

Confecg¢do das
amostras nas
dimensodes 25 x 25
X 13 mm

Lixamento das
Amostras com as

Lo lixas 220, 320,

400, 600 € 1200

Aplicagdo de
polidor de metais
com pano de

micras Aacdio
; |
Lavagem em Aplicagdo de Lavagem com
ultrassom por 600s, alcool com ace%ona no
utilizando cotonete para o
detergente especial limpeza das bordas

Lavagem com jato
de agua destilada

Lavagem com agua
destilada duas
vezes no ultrassom

Lavagem com
alcool duas vezes
pelo ultrassom

|

J

Secagem com
soprador térmico e
armazenagem

Fonte: O autor (2016).

4.3 Processamento a plasma

Os revestimentos foram depositados por oxidacdo eletrolitica a plasma, sendo a
fonte de tensdo MAO-30 da Plasma Technology Ltd. do Laboratério de Plasmas Tecnoldgicos

LapTec da UNESP Sorocaba, Figura 7. As principais especificacdes técnicas da fonte séo
apresentadas na Tabela 5.
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Figura 7 - Sistema do plasma eletrolitico: Fonte de tensdo (A) e Sistema de eletrélise (B).

(B)
Fonte: O autor (2015).

Tabela 5 - Principais especificacfes da fonte de tensao.

Polo positivo: 80 — 800 V

Voltagem Polo negativo: 20 — 200 V
Frequéncia 30— 3000 Hz
Corrente de saida 3-30A
Ciclo de trabalho 10-80 %

Fonte: Plasma Technology, [s.d].

O sistema de eletrdlise é constituido pelos eletrodos com o substrato de liga de
aluminio fixado no anodo, onde foram depositados os filmes cerdmicos. E por um catodo
retangular curvo de aco inoxidavel, de dimensdes de 15,6 x 6 cm, e pela solucéo eletrolitica que
foi colocada em um béquer de 500 mL. A fim de garantir a homogeneidade da solucdo, utilizou-
se um agitador mecéanico acoplado ao sistema.

A solucdo eletrolitica foi preparada com pé de exaustdo, agua destilada e 2 pastilhas
de hidroxido de potassio (para atingir a condutividade necessaria) nas concentragdes de 5 g/L
e 10 g/L de pé de exaustao.

O plasma eletrolitico foi obtido aplicando-se uma diferenga de potencial de 650 V,
frequéncia de 200 Hz e utilizando tempo de deposicao de 300 s, 600 s e 900 s. Os revestimentos
estudados neste trabalho foram obtidos variando-se a concentracdo da solucéo e o tempo de
revestimento. A Tabela 6 apresenta a denominacdo das amostras (Série) e 0s parametros
utilizados para sua obtencao.
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Tabela 6 - Parametros variados no planejamento experimental.

Série Concentracdo (g/L) Tempo (segundos)

1 5 300
2 5 600
3 5 900
4 10 300
5 10 600
6 10 900

Fonte: O autor (2015).
4.4 Técnicas de caracterizacéo

Foi feita a caracterizacdo do residuo p6 de exaustdo de areia de fundicdo, do

substrato de aluminio e das amostras utilizando as técnicas analiticas a seguir.

4.4.1 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia
dispersiva (EDS)

A morfologia das amostras foi analisada por micrografias obtidas através da
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), e a composicdo elementar foram determinadas
através da técnica de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS/MEV).

Para isso, foi utilizado um microscépio eletronico de varredura JEOL JSM-6010LA
do Laboratério Multiusuario de Caracterizacdo de Materiais (LMCMat) da UNESP de
Sorocaba. As amostras foram colocadas em um porta amostras sendo fixadas por fita de
carbono. Ambas as analises (microscopia e espectroscopia) foram realizadas com a mesma
amostra.

A andlise elementar do p6 de exaustdo de areia de fundicdo foi feita pelo
mapeamento dos elementos: silicio, aluminio, ferro, magnésio, titanio, sédio, potassio e célcio.

Para a realizacdo das andlises foram escolhidas quatro regides diferentes de cada
amostra, com o0s aumentos de 950, 2500, 5000 e 9500 vezes, utilizando o spot size de
aproximadamente 4 nm de diametro. Além disso, trés regibes distintas foram analisadas
quantitativamente por pontos, cada uma com seis pontos, dando um total de 18 pontos, por

amostra.

4.4.2 Difracdo de raios-X (DRX)
A cristalinidade das amostras foi avaliada pela técnica de difragéo de raios X, a fim

de identificar as fases minerais presentes. Para isso, foi utilizado um difratdbmetro Panalytical
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X’Pert Pro do Laboratorio Multiusuério de Caracterizacdo de Materiais (LMCMat) da UNESP
de Sorocaba, que usa radia¢do de Cu-Ka (A= 1,54 nm). As anélises foram feitas no modo Theta-
2Theta, nas condicBes de 45 kV, 40 mA, fenda divergente fixa de 1° a 2° e varredura dos angulos
de 10° a 80°. Uma amostra do p6 de exaustdo foi compactada em um suporte para a analise,
utilizou-se um passo de 0,01 e tempo por passo de 35 segundos e para 0s revestimentos, foi
utilizado um passo de 0,03 e o tempo por passo foi de 1 segundo.

4.4.3 Espectroscopia por infravermelho com transformacdes de Fourier (FTIR)
As amostras foram caracterizadas por Espectroscopia de Absorcdo na Regido do
infravermelho, no modo de transmitancia, através do equipamento espectrémetro Jasco FTIR-
410, que encontra-se no Laboratorio de Plasmas Tecnoldgicos LaPTec da UNESP de Sorocaba.
A técnica de FTIR se baseia nas vibracdes de moléculas (OLIVEIRA, 2010),
fornecendo um espectro de absorcdo As amostras foram submetidas a 128 varreduras, na faixa
de nimero de onda de 4000 cm™ a 400 cm™, com resolugdo de 4 cm™.

4.4.4 Angulo de contato e energia de superficie

A molhabilidade é medida através do angulo de contato da gota de agua deionizada
(produzida pela micro-seringa) com a superficie da amostra.

As duas caracteristicas (molhabilidade e energia de superficie) foram analisadas
pelo Gonidmetro Ramé-Hart, inc. modelo n°100-000 do Laboratério LaPTec de Sorocaba,
(Figura 8). O equipamento consiste de uma fonte luminosa, uma camera de captura de imagem,
uma plataforma ajustavel e uma micro seringa que pode produzir gotas de 0,2 pL. As imagens
séo enviadas ao programa de computador Droplmage que calcula os angulos de contato.

Foram aplicadas quatro gotas em areas diferentes das amostras, cada gota sendo
medida dez vezes, perfazendo um total de 40 medidas.

A energia de superficie foi obtida através da média geométrica calculada a partir de
um liquido polar, 4gua e de um liquido apolar, diiodometano. O diiodometano foi aplicado na
superficie da mesma forma que a agua, tendo seus angulos também medidos.

As amostras foram analisadas durante vinte semanas apds a deposicao.
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Figura 8 - Gonidémetro usado nas analises de molhabilidade e energia de superficie (A e B).

Fonte: O autor (2015).

4.4.5 Rugosidade

A rugosidade dos revestimentos obtidos por plasma eletrolitico e do substrato sem
tratamento foram medidas com o perfildmetro Veeco DekTak no Laboratério de Plasmas
Tecnoldgicos, LaPTec, da UNESP de Sorocaba. Cada amostra foi medida 10 vezes, em
diferentes regides, obtendo-se assim uma média aritmética. A rugosidade dos revestimentos foi
calculada a partir da média dos valores de Ra (que é a média aritmética dos desvios de medicéo
em relagdo uma linha base encontrados pelo perfilometro). O equipamento foi operado com os
parametros de andlise da Tabela 7.

Tabela 7 - Parametros utilizados para a analise das amostras.

Raio de Ponta 12,5 pm
Duracédo de Medida 15 segundos
Forcga Aplicada 3mg
Comprimento de Analise 2000 pm
Resolucéo 0,44 um/amostra

Fonte: O autor (2015).

4.4.6 Espessura
As espessuras dos revestimentos foram verificadas através da Microscopia Eletrénica
de Varredura e de Espectroscopia de Energia Dispersiva. Para isso, foi feito um corte transversal
dos substratos tratados por PEO em uma serra cut off Teclago CM40 e embutidos em uma resina
de poliéster Teclago. Em seguida, lixados por uma politriz Teclago PVV, com as lixas de 320,
420, 800 e 1200 mesh e polidos com o auxilio de um agente polidor de alumina e feltro. E entéo

metalizados e analisados por MEV/EDS. A Figura 9 apresenta a amostra preparada.
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Figura 9 - Seis amostras diferentes embutidas e lixadas para anélise por MEV/EDS.

Fonte: O autor (2015).

Trés regides diferentes foram analisadas para cada deposicdo, no modo de elétrons

retroespalhados, sendo que cada regido foi medida dez vezes, obtendo-se uma média aritmética
de um total de 30 medidas por amostra. Além disso, foi feito 0 mapeamento das regides por
EDS que auxiliou na medicdo da espessura e identificou a composicdo sabendo o que é

revestimento e o que é substrato.

4.4.7 Resisténcia mecéanica dos revestimentos através do ensaio de desgaste por
pino-sobre-disco

A resisténcia mecénica dos revestimentos foi verificada através do ensaio de

desgaste por pino-sobre-disco. O equipamento de desgaste esta localizado no Laboratério

Multiusuério de Caracterizacdo de Materiais (LMCMat) da UNESP de Sorocaba e conta com

um plano circular ligado a um motor, ajuste de rotagdo, um bra¢o com suporte para pino e carga.

Os testes foram feitos de acordo com os parametros da Tabela 8. Para a mesma

condicéo de deposicdo foram realizados trés ensaios, obtendo-se uma média a partir dos valores

de massa, ja que a densidade das amostras é desconhecida, inviabilizando o estudo por perda

de volume. As massas, tanto do pino como da amostra, foram medidas antes e depois do ensaio,
com o auxilio de uma balanca Quimis®, com precisao de 0,1 mg.



Tabela 8 - Parametros do ensaio de desgaste por pino-sobre-disco.

Velocidade (m/s) 0,0631

Distancia percorrida (m) 56,79
Diametro da trilha 18
Tempo de ensaio (minutos) 15
Diametro do pino (mm) 4

Pressao sobre a amostra (Mpa) 0,106
Temperatura (°C) 23

Fonte: O autor (2016).
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O pino de ago utilizado foi 9861 HSS M2, com a seguinte composi¢do nominal em

porcentagem de massa (Tabela 9), de acordo com a ABNT.

Tabela 9 - Composicao quimica do pino utilizado para o desgaste.

Elemento

C

Mn

P

S

Si

Cr

\%

w

Mo

%

0,78-0,88

0,15-0,40

0,03

0,03

0,20-0,45

3,75-4,50

1,75-2,20

5,50-6,75

4,50 -5,50

Fonte: ABNT, 2005.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagdo do p6 de exaustdo de areia de fundicéo

5.1.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia
dispersiva (EDS)

A Figura 10 mostra que o p6 de exaustdo € composto de particulas de diferentes
formas e tamanhos.

Figura 10 - Micrografia do pé de exaustdo vista por MEV.

Fonte: O autor (2014).

Os resultados da analise por EDS (Figura 11) mostraram que as particulas de menor
tamanho (< 2 um) s&o constituidas por ferro e as particulas de maior tamanho (> 5 um) séo de

silicio e aluminio. Também observou-se a presenca de titdnio, oxigénio, sédio, magnésio,
potéssio e calcio.

Figura 11 - Andlise de EDS por pontos.
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Fonte: O autor (2014).
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Os resultados da analise semi quantitativa por EDS (Figura 11) sdo apresentados na
Tabela 10, que apresenta a média das porcentagens em massa de cada elemento encontrado nos
pontos analisados.

Tabela 10 - Porcentagem em massa dos elementos encontrados pelo EDS para o residuo.

O Si Al Fe Mg Ti Na K Ca
52,33 1553 12,76 3,21 0,43 0,42 0,37 0,36 0,09
Fonte: O autor (2014).

A Tabela 10 apresenta a composicao encontrada por EDS com grande porcentagem

de oxigénio, silicio, seguida por aluminio e ferro, e os demais elementos em menor quantidade.
Estes resultados sdo compativeis com a composicdo observada por medida de fluorescéncia de
raios-X (PEREIRA, 2014), como apresentado anteriormente na Tabela 4, secdo 4.1, em

materiais e métodos.

5.1.2 Difragéo de raios-X (DRX)
Os resultados obtidos por DRX para analise do p6 de exaustdo sdo apresentados na
Figura 12. A analise dos difratdgramas permitiu identificar os picos correspondentes ao quartzo
(Si02), hematita (Fe203), Oxido de potassio (K20), oxido de aluminio (Al.03), 6xido de sodio
(Na20>) e periclase (MgO).
Figura 12 - Difratograma do p6 de exaustdo de areia de fundi¢do.1: Quartzo; 2: Hematita;

3: Oxido de Potassio; 4: Oxido de Aluminio, 5; Oxio de Sédio e 6: Periclase.
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Fonte: O autor (2016).
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Comparando os elementos encontrados no difratograma observa-se que é a mesma
da composicao encontrada por fluorescéncia de raios-X (PEREIRA, 2014). Sendo 0s seguintes
elementos: silicio, ferro, potassio, aluminio, sédio e magnesio. Assim sabe-se que o silicio esta
na forma de quartzo (SiO>), o ferro na forma de hematita (Fe2Oz), 0 potéssio na forma de 6xido
de potéssio (K20), o aluminio na forma de 6xido de aluminio (Al203), o0 s6dio na forma de

oxido de sodio (Na20z) e o magnésio na forma de periclase (MgO).

5.1.3 Espectroscopia por infravermelho com transformadas de Fourier (FTIR)
O pé de exaustdo de areia de fundicdo foi analisado quanto as suas ligacdes
quimicas por espectroscopia de infravermelho, e o espectro de FTIR obtido é apresentado na
Figura 13.

Figura 13 - Espectros obtidos por FTIR para o p6 de exaustdo no modo de transmitancia.
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Fonte: O autor (2016).
Foram encontradas bandas de absor¢do em 1736 e 1863 cm™ que estéo relacionadas
ao estiramento de grupos de C=0 (NAKAMOTO, 1986).
As bandas correspondentes aos nimeros de ondas 1528 e 1863 cm™ podem estar
relacionadas as ligacdes O-H, que estdo associadas a umidade atmosférica (KLOPROGGE et
al., 2002).
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As ligacOes de Si-O sdo observadas nas bandas 980 e 1182 cm’, e podem ser
referentes ao quartzo (UNIVERSITY OF TARTU, 2015). Santos (2011), ainda identifica
bandas correspondentes ao silicio em 1090, 798 e 779 cm™.

As bandas correspondentes ao Al-O foram identificadas por (NIELSEN, 2013) em
980 e 798 cm?, também para 0 AlI=0 em 1080 cm™ e para Al,O3 em 980 e 684 cm™. Em 970
cm! foi observada outra banda de absorcao relacionada as ligagdes Al-O do 6xido de aluminio
(HAANAPPEL, 1995).

Resumidamente para o pO0 de exaustdo foram identificadas as bandas
correspondentes as ligagdes C=0, O-H, Si-O, Al-O, Al=0 e Al20s. Resultados estes que estdo
de acordo com os observados por DRX e Fluorescéncia de Raios X desse residuo.

5.2 Caracterizacdo dos Substratos de liga aluminio

5.2.1 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de dispersao de
energia (EDS)

A Figura 14 apresenta uma micrografia da superficie do substrato de aluminio ap6s
polimento e limpeza, antes da deposicéo a plasma vista ao MEV. A superficie é lisa a olho nu,
porém nota-se que ainda existem pequenas imperfeicdes e marcas de polimento na imagem ao
microscopio.

Figura 14 - Micrografia da superficie da liga de aluminio 5052 polida e sem tratamento.

SEl 3KV
‘LaPTec

Fonte: O autor (2015).
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A Tabela 11 apresenta a porcentagem em massa de cada elemento encontrado por
andlise de EDS para o substrato.

Tabela 11 - Porcentagem em massa dos elementos encontrados pelo EDS.

Elemento Porcentagem em massa atdmica

Al 75,83
C 13,48
0 7,19
Fe 4,79
Mg 2,13
Cr 0,66
Si 0,65
Mn 0,44

Fonte: O autor (2014).
A analise por EDS do substrato obtida por mapeamento, mostra a predominancia
de aluminio, a presenca de carbono, oxigénio, ferro, magnésio, cromo, silicio e manganés, o
que se mostra de acordo com os dados da Liga 5052 apresentados pela ABNT NBR 6834:2006,

Aluminio e suas ligas - composicao quimica.

5.2.2 Difracéo de raios-X (DRX)
O substrato de aluminio foi analisado quanto a sua cristalografia, através da difracéo
de raios-X, sendo encontrado o padrdo de aluminio metalico nos angulos aproximados de 38°;
44°; 64°; 78°; 82°, como mostra a Figura 15.
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Figura 15 - Difratograma do substrato de aluminio polido e sem tratamento,onde Al

corresponde ao padrdo de aluminio metélico.
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Fonte: O autor (2015).

5.2.3 Espectroscopia de infravermelho (FTIR)
O espectro de FTIR obtido do substrato de aluminio de liga 5052 foi analisado e é
apresentado na Figura 16.
Figura 16 - Espectro obtido por FTIR para o substrato de aluminio de liga 5052.
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Fonte: O autor (2016).
Foram encontradas as seguintes bandas correspondentes as ligagdes quimicas, Al-
OH, AI=0, Al,O3, Al-O-Al e Al-O. Segundo NIELSEN (2013) as bandas correspondentes a
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Al=0 foram encontradas em 1080 e 762 cm™, Al,Os em 926 e 650 cm™, e Al-O em 850 e 762

cm,

5.2.4 Angulo de contato e energia de superficie
Os resultados para o teste de molhabilidade podem ser vistos na Tabela 12, onde é
apresentado o angulo de contato para a 4gua e o diiodometano do substrato de aluminio polido
e limpo.

Tabela 12 - Teste de molhabilidade para a placa de aluminio.

- - Energia de Energia de
Angulo de Angulo de superficie total  superficie total
. contato com contato com
Experimento p - (Dyn/cm) (Dyn/cm)
agua diiodometano (Método (Método
(Graus) (Graus) Harmonico) Geométrico)
Aluminio 70,0+0,1 40,9+0,1 52,7 £ 0,06 46,6 + 0,06

Fonte: O autor (2015).
Obteve-se um angulo de contato com a agua de (70,0+0,1), indicando que a
superficie de aluminio é hidrofilica, com angulo médio menor que 90°. O angulo de contato
com o diiodometano foi (40,9 £ 0,1), a energia de superficie (método harménico) (52,7+0,06)

Dyn/cm) e energia de superficie (método geométrico) (46,6+0,06) Dyn/cm.

5.2.5 Rugosidade
A rugosidade Ra de uma amostra de aluminio sem tratamento a plasma e polida foi
de 3,8 (x1,1) um.

5.3 Processamento a plasma

A densidade de corrente foi acompanhada em todas as deposicdes, a cada minuto,
obtendo-se a média final, Tabela 13. De acordo com Yerokhin et al.(1999), a densidade de
corrente do processo PEO deve estar entre 0,01 e 0,3 A/cmz2. Assim sendo, todas as deposicdes

estudas estdo nesse intervalo.
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Tabela 13 - Média da densidade de corrente.

Séries Densidade de Corrente (A/cm?)
1 0,06
2 0,07
3 0,07
4 0,08
5
6

0,07

0,07
Fonte: O autor (2015).

5.4 Caracterizacdo dos revestimentos de p6 de exaustéo de areia de fundicéo

5.4.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e Espectroscopia de energia
dispersiva (EDS)

A seqguir (Figuras 17 e 18) sdo apresentados os resultados das morfologias dos

revestimentos obtidos a partir do p6 de exaustao, analisados por MEV, separados por séries e

obtidos com os aumentos de 2500 e 950 vezes.
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Figura 17 - Micrografias dos revestimentos das séries 1, 2 e 3. O nimero 1 indica poro; 2:
parte granular; 3: parte lisa; 4:esferdide; 5: estrutura de coalescéncia e 6: microporos.

Série 1: Pardmetros variados: 5 g/L, 200 Hz e 300 segundos.
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Série 3: Para@metros variados: 5 g/L, 200 Hz e 900 segundos.
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Fonte: O autor (2015).
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Figura 18 - Micrografias dos revestimentos das séries 4, 5 e 6. O nimero 1 indica poro; 2:
parte granular; 3: parte lisa; 4:esferoide; 5: estrutura de coalescéncia e 6: microporos.

Série 4: Pardmetros variados: 10 g/L, 200 Hz e 300 segundos.
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Fonte: O autor (2015).
Para todas as amostras foi verificada a presenga de estruturas de coalescéncia,

poros, partes granulares, areas lisas e esferoides. Segundo Gupta et al.(2007), esferoides e poros
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sdo tipicos de PEO. Poros s&o originados pelas descargas elétricas (HUSSEIN et al., 2010). De
acordo com (SANTOS et al., 2000), coalescéncia € um fenémeno da alumina que s6 ocorre em
altas temperaturas.
A Figura 19 (A e B) apresenta imagens de rachaduras encontradas nas séries 3 (5
g/L e 900s),e6 (10 g/L e 900 s).
Figura 19 - Rachaduras das séries 3 (A) e série 6 (B).

B
Fonte: O autor (2015).

Rachaduras sdo resultado do estresse térmico, sdo provenientes do derretimento e
rapido resfriamento do metal (LIU et al., 2014; YEROKHIN et al., 1999).

O aumento da concentracao da solucdo eletrolitica muda completamente a estrutura
de recobrimento. O aumento do tempo de deposicdo faz surgir rachaduras na superficie e
revestimentos de menor aderéncia.

Na analise morfoldgica das séries 1 (5 g/L e 300 s) e 2 (5 g/L e 600 s) observa-se
poros menores que 5 um. A baixa concentracdo pode ter levado a uma formagéo mais lenta do
revestimento e aparecimento de microporos, que podem ter sido cobertos pelas partes
granulares. Ja para a série 3 (5 g/L e 900 s) pode-se observar a ocorréncia de poros maiores que
5 um no revestimento. H4 um aumento do tamanho de poros, indicando que maior tempo de
deposicdo provoca um aumento no tamanho de poros.

Os revestimentos obtidos nas séries 4, 5 e 6, onde a concentragdo aumentou,
apresentaram estrutura de coalescéncia recobertas por uma parte granular.

Comparando-se as deposi¢Ges das seis séries observou-se que 0 aumento da
concentracdo influenciou na morfologia dos revestimentos. Nos revestimentos de maior
concentragdo ocorre 0 surgimento de partes granulares que sobrepdem as estruturas de

coalescéncia.
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Caracteristicas das superficies dos substratos que se obteve da solu¢do com o
residuo sdo muito parecidas com a morfologia que se tem de substratos quando as solugdes séo
de silicato. Observa-se resultados muito parecidos com os apresentados por Dehnavi et al.
(2014) e Guohua (2006). As imagens gue se obtém tanto para a concentracdo de 5 g/L como
para a de 10 g/L sdo muito parecidas com que se observa na literatura para substratos de
aluminio usando solucéo de silicatos.

Portanto os resultados obtidos com o uso do residuo estdo apresentando as mesmas
observacdes que se tem com os silicatos.

A Tabela 14 apresentada a analise dos resultados de EDS obtidos para cada
revestimento.

Tabela 14 - Principais elementos encontrados por MEV/EDS nas séries.

Série Caracteristicas
1 C,0,Mg,AlSi, Ca, Fe,KeZn
C, O, Mg, Al, Si, Ca, Fe, K, P, Tie Na
C, O, Mg, Al, Si, e Fe
C, O, Mg, Al, Si, Ca, Fe e Mn
C, O, Mg, Al, Si, e Ti
C, O, Mg, Al, Si, Ca, Fe, K, e Na
Fonte: O autor (2015).

Os elementos quimicos identificados por EDS (Tabela 14) para o revestimento

o OB W N

obtido da série 1 (5 g/L e 300 s), sdo elementos presentes apenas no pd de exaustdo, mostrando
que os elementos da solucdo eletrolitica sdo incorporados ao revestimento e 0 zinco esta
presente somente na Liga de Aluminio 5052. Para a série 2 (5 g/L e 600 s), observa-se que
houve incorporacdo do pé de exaustdo pela presenca de elementos presentes apenas no po.
Assim, o aumento do tempo favorece na incorporacdo dos elementos contidos na solugéo
eletrolitica.

Na série 4 (10 g/L e 300 s), tanto o substrato como o pé de exaustdo contém
magnésio, aluminio, silicio e ferro. Portanto, além dos elementos do p6 de exaustdo os
elementos da liga de aluminio também fazem parte do revestimento. Para a série 5 (10 g/L e
600 s), permitiu-se identificar que houve incorporagdo do pdé de exaustdo. O Titénio é
encontrado apenas no pé e os demais elementos no poé e na liga de aluminio. E para a série 6
apenas 0 po de exaustdo contém célcio, potassio e sddio, assim além dos elementos do po de

exaustdo os elementos da liga de aluminio também fazem parte do revestimento.
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Os resultados da andlise de seis pontos por EDS séo apresentados na Tabela 15 e
Figura 20, que apresentam as porcentagens dos elementos encontrados para a media de cada
série.

Tabela 15 - Porcentagem dos elementos encontrados, por pontos, por EDS.

Elementos Sériel Série2 Série3 Séried Série5 Série6

C 8,65 9,21 10,74 7,95 5,50 8,17
O 4721 4335 49,53 51,77 55,13 54,34
Mg 1,69 1,46 1,66 3,40 3,11 3,91
Al 41,17 41,04 39,08 37,03 40,15 32,61
Si 2,17 10,11 2,79 0,74 0,75 3,39
P 0,23 0,14 0 0 0 0
Ca 0,49 8,23 0 0,62 0 0,50
Fe 0,18 4,45 6,08 14,28 0 1,50
K 0,78 0,97 0 0 0 4,01
Zn 2,28 0 0 0 0 0
Ti 0 0,24 0 0 0,28 0
Na 0 0,49 0 0 0 0,67
Mn 0 0 0 0,23 0 0

Fonte: O autor (2015).
Na Tabela 15 pode-se observar que o aluminio tem a maior porcentagem em todas
as séries, proveniente do processo oxidativo do substrato, como visto nos resultados de DRX e
MEV/EDS. Seguido por silicio, magnésio e ferro.
O magnésio também foi encontrado em todas as deposicdes, provavelmente esse
elemento vem do substrato de aluminio, conhecido como liga de aluminio naval, rica em
magnésio. Com o derretimento da placa, 0 magnésio ndo viria da solucao e sim da prépria liga

que reage sob acdo do eletrolito.
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A Figura 20 apresenta apenas os elementos inorganicos com uma escala que
permite melhor detalhamento.

Comparando-se 0 aumento na porcentagem para serie 2 (5 g/L 600 s) e para
a série 3 (5 g/L e 900 s), o aluminio ndo varia significativamente, porém, maiores
porcentagens de silicio e célcio sdo incorporadas na série 2 e ferro na série 3.

Magnésio vale o dobro comparando-se as trés primeiras séries com as trés
ultimas séries.

Ferro e silicio sdo os mais eletronegativos dos elementos e aparecem em
maior quantidade que os demais, podendo ser essa a explicacéo por aparecerem quase em
todas as deposices feitas. O ferro é encontrado em maior quantidade na série 4 (10 g/L
e 300s) e ndo aparece na série 5 (10 g/L e 600 s).

O célcio apareceu nas séries 1 (5g/L e 3005s), 2 (5g9/Le600s),4 (10g/L e
300s) e 6 (10 g/L e 900 s).

A maior deposicdo de potassio ocorreu nas séries 1 (5 g/L e 300s), 2(5 g/L e
600 s) e 6 (10 g/L e 900 s). No caso da seérie 6, a concentracdo foi a maior, podendo ser
incorporado com 0s demais.

O sodio foi encontrado nas séries 2 (5 g/L e 600 s) e 6 (10 g/L e 900 s), o
aumento do tempo acarretou no aumento da incorporacao desse elemento.

O titanio foi encontrado nas séries 2 (5 g/L e 600 s) e 5 (10 g/L e 600 s), uma
possibilidade é que com o aumento da concentracdo e do tempo a chance de ser
incorporado aumenta.

O manganés apareceu na serie 4 (10 g/L e 300 s), sendo o elemento com
menor eletronegatividade, todos os elementos seriam incorporados antes dele.

Se o0 objetivo for produzir revestimentos com pouca contaminacao e ricos em
aluminio, que possui resisténcia mecanica e térmica, de todos 0s processos a série 1 seria
o ideal. Gastando menos tempo e utilizando menor concentracdo, a série 1 apresentou
maior porcentagem de aluminio e menor porcentagem de outros elementos, que seriam

contaminantes, como o ferro por exemplo.
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5.4.2 Difragéo de raios-X (DRX)
A Figura 21 apresenta o difratograma do substrato, do pé e da deposicdo da
série 1.
Figura 21 - Difratograma de raios X do revestimento na série 1. A: Alumina; Qz:
Quartzo; M: Aluminio; 1: Coesite; 2: Natrolite; 3: Titanio; 4: Ferro; 5: Sédio titanio

fosforo sulfeto e 6: Calcio.
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Fonte: O autor (2015).
Para a série 1, foram encontrados picos referentes a aluminio metalico como

mostra a Figura 21.
As Figuras 22 e 23 apresentam os DRX para as séries 1,2e 3 e 4,5¢ 6

respectivamente.
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Figura 22 - Difratograma de Raios X das séries 1, 2 e 3. A: Alumina; 1: Coesite; 2:
Natrolite; 3: Titanio; 4: Ferro; 5: Sédio titanio fosforo sulfeto; 6: Calcio; 7: Moissanite;

8: Oxido de titanio e 9: Sédio aluminio 6xido.
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Fonte: O autor (2015).
Figura 23 - Difratograma de Raios X das séries 4, 5 e 6. A: Alumina; 1: Ferro; 2:
Silicio; 3: Aluminio; 4: Ferro manganés silicio; 5: Titanio; 6: Magnésio silicio; 7:

Periclase e 8: Ferro manganés silicio.
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Nas Figuras 22 e 23 pode-se observar que as séries de concentracoes
diferentes e menor tempo sdo menos cristalinas que as demais.
Resumidamente a Tabela 16 apresenta as identificaces desses difratogramas.

Tabela 16 - Fases encontradas nas séries analisadas por DRX.

Série Fases encontradas
Alumina (Al203); Quartzo (SiO2); Aluminio; Coesite (SiO»);
1 Natrolite (Na2Al2Siz0102H20); Titanio; Ferro; Sodio Titanio

Fosforo Sulfeto (NaTiz (PSa4)s) e Célcio
Alumina (Al203); Quartzo (SiO2); Aluminio e Moissanite

2 (SiC):Carbeto de Silicio e Titanio

3 Alumina (Al203); Quartzo (SiOz); Aluminio; Oxido de Titanio
(TiO2) e Sédio Aluminio Oxido (NaAlOz)
Quartzo (SiO); Aluminio; Ferro; Silicio e Ferro Manganés Silicio

4 (Fe,MnSi,)

5 Aluminio; Alumina (Al2Os); Titanio; Magnesio Silicio (Mg,Si);
Silicio e Ferro

6 Alumina (Al2Oz3); Periclase (MgO) e Ferro Magnésio Silicio

(Fe2MnSi)

Fonte: (O autor, 2015).

Como mostra a Tabela 16, quase todas as deposi¢des apresentam as fases de
alumina, quartzo, aluminio, titanio e ferro. Com excecdo da série 4 em que a alumina ndo
é observada na forma cristalina.

De acordo com Dehnavi et al. (2014) e Guohua (2006) revestimentos
ceramicos de alumina tem grande potencial, sendo muito resistentes ao desgaste e a
corrosdo. Em seus trabalhos foram produzidos revestimentos em substratos de ligas de
aluminio em solucdo de silicato, obtendo-se elevada concentracdo de alumina Al,O3 e
mulita SiO2. Guohua (2006) por analise EDS, indica que os elementos de silicio estdo
localizados principalmente no exterior da regido do revestimento.

Quanto aos estudos de Yerokhin (1999), observou-se deposi¢des por PEO,
utilizando-se de 2 a 20 g/L de silicato de sodio (Na2SiOs), variando-se o tempo de 3a 5
minutos. Constatou-se resultados de revestimentos contendo alumina Al2Os, Al-Si-O e

mulita SiO2, apresentando maiores espessuras e maior uniformidade nos revestimentos.
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A alumina e a mulita possuem propriedades como dureza, estabilidade de
temperaturas, isolamento elétrico, alta resisténcia ao desgaste e alta resisténcia a corrosao,
mesmo a altas temperaturas.

A alumina alfa é a mais resistente das aluminas e precisa de maior temperatura
para sua formacdo. Segundo Hussein et al. (2010), a temperatura atingida no processo de
plasma eletrolitico € suficiente para a formacgédo da estrutura e o PEO ¢é bastante utilizado
para a obtencao desse tipo de revestimento (DEHNAVI et al., 2014).

Dehnavi et al. (2014) produziram revestimentos em substrato de aluminio
com silicatos por PEO e as temperaturas que chegam s&o suficientes para formacéo de
alumina alfa e gama. Portanto, a literatura identifica que geralmente em substratos de
aluminio com solucdo eletrolitica de silicatos por PEO as principais composi¢des sdo
aluminas alfa e gama. Em altas concentrac6es de silicio deveria aparecer mulita, porém

ndo se observou mulita para esse processo com esse residuo.

5.4.3 Espectroscopia de infravermelho (FTIR)
Os espectros de FTIR dos revestimentos foram analisados e serdo

apresentados para as seis séries (Figura 24 e 25).



Figura 24 - Espectros obtidos por FTIR para as séries 1, 2 e 3.
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Figura 25 - Espectros obtidos por FTIR para as séries 4, 5 e 6.
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Todas as deposic¢des apresentaram as bandas de O-H, Al-O, Si-Al-O, Si-O-Si
e Si-O.

Apesar de nenhuma estrutura composta por Si-Al-O aparecer no DRX, esta
podem ter ocorrido, mas ndo em sua forma cristalina.

A vida atil dos componentes fabricados a partir de ligas a base de aluminio
pode ser drasticamente aumentada através da aplicacdo de revestimentos cerdmicos.
Voevodin (1996), obteve revestimentos ceramicos com Al-Si-O. Foram formados
compostos Al,03-SiO2 em consequéncia de processo entre aluminio e silicio. Assim, a
aplicacdo deste revestimento faz com que a taxa de desgaste diminua.

As bandas entre 1640 e 1620 cm™ O-H podem ser atribuidas ao vapor de dgua
proveniente da umidade do ar.

A banda da regido de 3600 cm™ ¢ atribuida a hidroxila ligada ao aluminio
OH-AL

Uma banda pouco proeminente, observada em torno de 690 e 670 cm™ é
relacionada, de acordo com Schroeder e Lyons (1966) ao estiramento de Al-O em grupos
de AlOe. Esta banda pode ser resolvida em duas ou trés componentes na presenca das
fases alfa ou boemita (KISS; KERESZTURY; FARKAS, 1980), respectivamente. Outra
banda ligeiramente mais intensa que a anterior é observada em torno de 850 cm™ sendo
associada ao estiramento de ligagfes Al-O (CHRYSSOU e PITT, 1997).

Picos da regido de 670 cm™ sio associados a AlOs, confirmando a presenca
de alumina nos revestimentos.

Em aproximadamente em 1025 cm™ foi observada a banda de absorgéo
relacionada ao estiramento da ligacéo Si-O-Si. A incorporacédo do silicio na estrutura do
revestimento é atribuida ao fato de se ter utilizado uma solucéo de silicio como eletrdlito.
Quando em solucdo aquosa, o silicio é atraido pelo polo positivo da fonte reagindo com
o revestimento (WEI-CHAO, 2011).

Nos estudos de Dehnavi et al. (2014) foram produzidos revestimentos em
substratos de ligas de aluminio em solucdo de silicato, obtendo-se elevada concentracédo
de alumina Al,O3 e mulita SiO2, com grande potencial, muito resistentes ao desgaste e a
COrrosao.

Trabalhos realizados no tratamento de ligas de aluminio com solucédo de

silicatos de sodio (Na:SiOz) tem sido promissor, pois aceleram o crescimento do
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revestimento pela incorporacdo do silicio formando assim um revestimento com
complexas fases de Al-Si-O (ANTONIO, 2011). E os resultados apresentados neste

trabalho demonstram que o residuo po de exaustdo apresenta 0 mesmo comportamento.

5.4.4 Angulo de contato e energia de superficie
Os revestimentos obtidos por PEO foram analisados quanto a sua
molhabilidade através da analise do &ngulo de contato da agua. O substrato foi analisado
(Tabela 12), obtendo-se um angulo de contato hidrofilico. As Figuras 26 e 27 mostram 0s

angulos medidos para as seis séries acompanhadas durante 20 semanas.

Figura 26 - Angulos de contato das séries 1, 2 e 3 durante 20 semanas.
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Fonte: O autor (2016).
Figura 27 - Angulos de contato das séries 4, 5 e 6 durante 20 semanas.
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Observa-se pelos resultados das figuras 26 e 27, que com o passar do tempo
0 angulo de contato da gota de &gua com a superficie aumentou, mostrando que a
superficie vai se tornando menos hidrofilica. Comparando-se os resultados apés 20
semanas com a medida de angulo de contato da superficie de aluminio sem revestimento,
pode-se dizer que o revestimento leva a produgdo de uma superficie menos hidrofilica.
Tanto a porosidade, quanto a composi¢do quimica podem contribuir nesta propriedade da
superficie.

Todas as deposicdes tiveram angulo inicial de zero que aumentou com o
envelhecimento da amostra, tal fato pode ser devido a grande quantidade de agua retida
nos poros, apesar da secagem das amostras, prevalecendo a atracdo eletrostatica entre a
agua e os grupos O-H, encontrados por FTIR. Isso também pode explicar o aumento do
angulo de contato das amostras, ocorrendo diminuicdo dos grupos O-H, com a
evaporacdo, e consequente mudanca do angulo, podendo ser verificado ainda na
diminuicdo da energia polar (Figura 29) ao longo do tempo. Porém, os outros elementos
presentes e a porosidade podem interferir para a molhabilidade estar entre os dois valores.

Ao final das 20 semanas, foi constatado que os revestimentos de todas as
séries, se apresentaram hidrofilicos, com o angulo de contato entre 70° e 90°. Os
revestimentos ficam entre o angulo de contato do aluminio e o angulo de contato da
alumina, de 80° em uma superficie lisa (BUIJNSTERS et al., 2011).

A rugosidade ndo apresentou ser a causa da modificacdo dos valores de
molhabilidade, como mostra a Figura 28, mas sim a composi¢do quimica da amostra. O

Grafico sugere uma tendéncia de aumento de rugosidade.



Figura 28 - Comparacao entre o angulo de contato e a rugosidade das séries.
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A Figura 29 apresenta a Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 1.

Figura 29 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 1.
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20

Pela Figura 29, e pela analise das demais energias de superficies, Apéndice

A, pode-se observar que a energia dispersiva é praticamente constante para 0s
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revestimentos, sendo que a diminuicdo da energia de superficie vem da diminui¢do da

energia polar.

5.4.5 Rugosidade
A rugosidade dos revestimentos foi calculada a partir da média dos valores
de Ra. Uma amostra de aluminio sem tratamento a plasma e polida foi analisada, obtendo-
se um valor médio de 3,78 (+1,13) um). Para todas as deposi¢Oes ocorreu aumento da
rugosidade em comparacao com o aluminio. A Figura 30 ilustra o teste de perfilomeria
para obtenc¢do dos resultados de rugosidade para as seis séries.

Figura 30 - Rugosidade média obtida para os revestimentos das seis séries.
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Fonte: O autor (2016).

Pelos resultados apresentados na Figura 30, nota-se que para 0s revestimentos
obtidos com maior concentracao (séries 4, 5 e 6) a rugosidade aumenta com o aumento
do tempo de deposic¢do. Antonio (2011) afirma ainda que o aumento dos microarcos gera
aumento da temperatura no local de descarga, podendo aumentar a rugosidade.

Srinivasan et al. (2009) verificou que aumentando a densidade de corrente,
ocorria aumento na rugosidade. Isso ndo foi verificado para as seis séries, como mostra a

Figura 31.
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Figura 31 - Comparagdo entre a rugosidade e a densidade de corrente das séries.
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5.4.6 Espessura

Os revestimentos das seis séries foram cortados transversalmente para anélise
por Microscopia Eletronica de Varredura e Espectroscopia de Dispersdo de Energia.

Foram analisadas trés regides diferentes com dez medicdes cada, através dos
elétrons retroespalhados, as medidas foram feitas através da analise das imagens por
MEV/EDS.

A Figura 32 (A) mostra a micrografia analisada para a série 1, a Figura 32 (B)
a composicdo feita por mapeamento de MEV EDS, comprovando que as medidas
coletadas sdo referentes a camada 6xidada e Figura 32 (C), (D) e (E) as imagens de
composic¢do, onde (C) é o mapa do carbono, sendo parte da resina, (D) é 0 mapa de
oxigénio, sendo sua maior presenca na faixa da camada do revestimento e (E) o mapa de
aluminio, que integra o substrato e a camada 6xida. As demais micrografias da série sdo

apresentadas no Apéndice B.
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Figura 32 - Espessura do revestimento da série 1 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 1: 5 g/L e 300 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.
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Fonte: O autor (2015).
A Figura 33 apresenta a média da espessura (um) para as seis series.

Figura 33 - Média das espessuras para as Seis séries.
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Observa-se que com 0 aumento do tempo e a mesma concentracdo hd um
aumento da espessura do revestimento.

Comparando-se resultados de mesmo tempo de deposicao, observa-se que
ocorre um aumento da espessura quando se aumenta a concentracdo da solucdo
eletrolitica para as series 2 e 5 e para as séries 3 e 6.

Antonio (2011) também observou o aumento da espessura com o tempo, e
sugere que tal fato pode estar relacionado ao aumento da alumina e deposicao de
elementos.

Segundo Gu et al. (2007), o crescimento do revestimento resulta da oxidacdo
do aluminio derretido que sai através dos canais de descargas. Ainda, segundo Yerokhin
et al. (1999), a concentracdo do eletrdlito também influencia no crescimento do
revestimento, o que foi verificado para as deposi¢oes realizadas.

Dehnavi et al. (2014) verificou que com o aumento da densidade de corrente,
houve aumento da espessura do revestimento. A fim de verificar essa informacéo, a média
da densidade de corrente foi analisada junto a espessura, como mostra a Figura 34.

Figura 34 - Comparacéo entre espessuras e densidade de corrente.
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Fonte: O autor (2016).
Analisando-se dentro de cada série, no geral, 0 aumento da densidade de
corrente, ndo levou a um aumento de espessura.
A Figura 35 apresenta a taxa de deposicdo (espessura do revestimento
dividido pelo tempo de deposicdo total) para as seis séries.
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Figura 35 - Taxa de deposicdo para as seis séries.

Série 1 Série 2 Série 3 Série 4 Série 5 Série 6

Fonte: O autor (2016).

Observa-se que para as séries de mesma concentracdo 5g/L (séries 1, 2 e 3) e
10g/L (séries 4, 5 e 6) com o0 aumento do tempo a taxa de deposi¢do diminui.

5.4.7 Ensaio de desgaste por pino-sobre-disco
Os revestimentos foram submetidos ao desgaste de pino-sobre-disco para
verificacdo da resisténcia mecanica. A Tabela 17 mostra o desgaste do substrato de
aluminio sem tratamento e polido, medido em termos de ganho de massa.

Tabela 17 - Ganho de massa do aluminio sem tratamento e do pino utilizado.

Aluminio sem tratamento | -0,0019 (x 0,0003) g

Pino -0,0001 (+0,0001) g

Fonte: O autor (2016).
Vale destacar, com os dados da Tabela 17, que o aluminio perde muito mais
massa que o pino que é de ago.
Observou-se que particulas do revestimento foram desprendidas durante todo
0 ensaio, apesar da fina camada oxida natural do substrato, esta ndo é suficiente para a
prote¢do do aluminio, causando seu desgaste.
Os revestimentos foram submetidos ao desgaste e suas massas foram medidas

antes e ap0s 0 ensaio, sendo que o ganho de massa € representado nas Figuras 36 e 37.
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Figura 36 - Ensaio de pino-sobre-disco para os revestimentos das séries 1, 2 e 3.
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Fonte: O autor (2016).

Figura 37 - Ensaio de pino-sobre-disco para os revestimentos das séries 4, 5 e 6.
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Fonte: O autor (2016).

As Figuras 36 e 37 mostram que 0s revestimentos tém ganho de massa,
indicando que os revestimentos sdo abrasivos e retiram massa do pino.

Os pinos foram submetidos ao desgaste e suas massas foram medidas antes e

apos o ensaio, sendo que o ganho de massa é representado nas Figuras 38 e 39.
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Figura 38 - Ensaio de pino-sobre-disco para os pinos utilizados nas series 1, 2 e 3.
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Fonte: O autor (2016).
A Figura 38 indica perda de massa do pino. A morfologia das trés primeiras
séries ndo apresentou parte granular, fazendo com que as areas de coalescéncia fossem
desgastadas.

Figura 39 - Ensaio de pino-sobre-disco para os pinos utilizados nas séries 4, 5 e 6.
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Fonte: O autor (2016).
Na Figura 39 a massa do pino aumenta com o aumento do tempo das séries.
A morfologia das trés ultimas séries apresentou parte granular, assim a parte granular

pode ter se soltado e aderido ao pino.
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6 CONCLUSOES

Os resultados deste trabalho mostram que é possivel a utilizacdo de p6 de
exaustdo como revestimento ceramico em liga de aluminio 5052 através da oxidagéo
eletrolitica assistida por plasma. As condic¢Bes de deposi¢do podem provocar a formacéao
de revestimentos com caracteristicas diferentes e assim proporcionar diferentes formas
de aplicacdo para essas superficies.

Com a analise feita por MEV e por EDS, verificou-se que o0 po de exaustdo é
composto de particulas de diferentes formas e tamanhos. Os resultados de EDS
confirmam a composicao desse residuo com os elementos: O, Si, Al, Fe, Mg, Ti, Na, K,
Ca e os revestimentos apresentaram C, O, Mg, Al, Si, P, Ca, Fe, K, Zn, Ti, Na, Mn, como
principais componentes: Al, O e Mg.

O aumento da concentracdo da solucdo eletrolitica muda completamente a
estrutura de recobrimento. O aumento do tempo de deposicéo faz surgir rachaduras na
superficie e revestimentos de menor aderéncia. Comparando-se as deposicdes das seis
séries observou-se que o aumento da concentracdo influenciou na morfologia dos
revestimentos. Nos revestimentos de maior concentra¢do ocorre o surgimento de partes
granulares que sobrepdem as estruturas de coalescéncia. Caracteristicas das superficies
dos substratos que se obteve da solu¢do com o residuo sdo muito parecidas com a
morfologia que se tem de substratos quando as soluc¢des sdo de silicato.

Observou-se por EDS que o aluminio tem a maior porcentagem em todas as
séries, proveniente do processo oxidativo do substrato, como visto nos resultados de DRX
e MEV/EDS. Seguido por silicio, magnésio e ferro. O magnésio também foi encontrado
em todas as deposicdes feitas. Provavelmente esse elemento vem do substrato de
aluminio. Titanio foi encontrado nas séries 2 (5 g/L e 600 s) e 5 (10 g/L e 600 s), uma
possibilidade é que com o aumento da concentracdo e do tempo a probabilidade de ser
incorporado aumenta.

Se o0 objetivo for produzir revestimentos com pouca contaminacao e ricos em
aluminio, que possui resisténcia mecanica e térmica, de todos 0s processos a série 1 seria
o0 ideal. Gastando menos tempo e utilizando menor concentracdo, a serie 1 apresentou
maior porcentagem de aluminio e menor porcentagem de outros elementos, que seriam

contaminantes, como o ferro por exemplo.
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A andlise do p6 de exaustdo por DRX permitiu a identificacdo das fases
quartzo (SiO), hematita (Fe20z), 6xido de potassio (K20), 6xido de aluminio (Al>O3),
oxido de sodio (Na20.) e periclase (MgO). Os revestimentos de pé de exaustdo
apresentaram as fases de alumina (Al.O3), quartzo (SiOz), aluminio, coesite (SiO),
natrolite (Na2Al2Siz0102H20), titanio, ferro, sodio titanio fosforo sulfeto (NaTi. (PS4)3),
calcio, moissanite (SiC):carbeto de silicio e titanio, 6xido de titanio (TiO2), sédio
aluminio 6xido (NaAlO), silicio e ferro manganés silicio (Fe,MnSi,), magnésio silicio
(Mg,Si), periclase (MgO) e ferro magnésio silicio (Fe2MnSi). Observou-se que nas séries

4 (10 g/L e 300 s) e 5 (10g/L e 600 s), com 0 aumento da concentragéo e do tempo o
espectro fica mais cristalino e a série 4 (10g/L e 300segundos), foi a Unica em que ndo
ocorreu aparecimento da Alumina (Al2O3).

As ligagdes quimicas C=0, O-H, Al.Os, Si-O, Si-Al-O e AI-O foram
encontradas pela analise de FTIR para o p6 de exaustdo e O-H, Al-O, Si-Al-O, Si-O-Si,
Si-O e O-Si-0 para os revestimentos. Esses elementos conferem com os encontrados pela
analise de EDS, sendo Al-O referente a alumina e O-H a agua ligada aos poros.

Trabalhos realizados no tratamento de ligas de aluminio com solucdo de
silicatos de sddio (Na2SiO3) aceleram o crescimento do revestimento pela incorporacao
do silicio formando assim um revestimento com complexas fases de Al-Si-O e 0s
resultados apresentados neste trabalho demonstram que o residuo p6 de exaustdo
apresenta 0 mesmo comportamento.

Ao final das 20 semanas, foi constatado que os revestimentos de todas as
séries, se apresentaram hidrofilicos, com o angulo de contato entre 70° e 90°. Na energia
de superficie dos revestimentos, prevalece a interacdo dispersiva.

Os revestimentos de p6 de exaustao tiveram maior rugosidade que o aluminio
polido, sendo que a mais rugosa é a segunda deposicdo, das condicBes de 5 g/L, 600 s e
a menos rugosa é a quarta deposi¢doo, das condi¢fes de 10 g/L, 300 s. O aumento da
concentragéo acarretou na diminuicdo da rugosidade para as deposicoes.

A concentragdo e o tempo influenciaram positivamente no aumento da
espessura dos revestimentos, sendo a maior espessura obtida para o sexto revestimento,
dos parédmetros de 10 g/L, 900 segundos. Independente da concentracdo da solugédo
eletrolitica, a taxa de deposi¢do diminui com o aumento do tempo de deposicao.
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O revestimento, aumenta a resisténcia ao desgaste mecanico do aluminio,
proporcionando uma melhora na propriedade do material, dando um uso mais nobre para
o residuo e podendo ser aplicado industrialmente.

O ensaio de pino sobre disco mostrou que a placa de aluminio sem tratamento
perde muita massa em relagdo ao pino que é de aco. Os revestimentos obtidos tém ganho

de massa indicando serem abrasivos, retirando massa do pino.
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7 TRABALHOS FUTUROS

Estudo da corroséo dos revestimentos, da bio-corrosdo, da dureza, depositar

outros residuos, como silicio e verificar o comportamento.
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9 APENDICE

APENDICE A: Gréficos de energia de superficie

Figura 40 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 2.
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Figura 41 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 3.
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Figura 42 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 4.
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Fonte: O autor (2016).

Figura 43 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 5.
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Fonte: O autor (2016).



Figura 44 - Energia de superficie total, dispersiva e polar para a série 6.
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APENDICE B: Micrografias de espessura
Figura 45 - Espessura do revestimento da série 2 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 2: 5 g/L e 600 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.
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Fonte: O autor (2015).
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Figura 46 - Espessura do revestimento da série 3 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 3: 5 g/L e 900 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.

BEC 106V WO1dmmBES40
LaPTee

Fonte: O autor (2015).
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Figura 47 - Espessura do revestimento da série 4 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 4: 10 g/L e 300 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.
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Fonte: O autor (2015).
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Figura 48 - Espessura do revestimento da série 5 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 5: 10 g/L e 600 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.
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Fonte: O autor (2015).
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Figura 49 - Espessura do revestimento da série 6 obtido por corte transversal e
analisado por MEV. (Série 6: 10 g/L e 900 segundos).
(A) Micrografia; (B) Composicdo feita por mapeamento de EDS; (C) Mapa do carbono:
resina; (D) Mapa de oxigénio: camada do revestimento e (E) Mapa de aluminio :

substrato e a camada 6xida.

BEC 10kV WD10mmSSE0
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Fonte: O autor (2015).



