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RESUMO

O desenvolvimento de processos que visam a unido de materiais dissimilares, sdo de extrema
importancia para a soberania tecnolégica nacional, pois permite o desenvolvimento de
equipamentos dos mais diversos tipos com alto valor agregado. Para isto, torna-se necessaria a
criagdo e aplicacdo de processos avancados de tratamentos superficiais, manufatura,
manutencdo e unido de materiais. Neste estudo, o processo de oxidacdo a plasma (PEO —
Plasma Electrolytic Oxidation) foi empregado para produzir sobre a liga AA2024-T3, filmes
Oxidos, com a premissa de melhorar a adesdo superficial com o composito termoplastico
PEI/Fibra de vidro, a partir do processo de unido por soldagem (OFW- Oxi Fuel Welding) com
gas GLP (Gas Liquefeito de Petrdleo) e oxi-acetilénica. Para a possibilidade de otimizagédo do
processo da unio, foi aplicado neste estudo um planejamento experimental (fatorial) 22, tendo
como variaveis o potencial aplicado e o tempo do processo de oxidacdo a plasma, sendo a
variavel resposta tenséo de cisalhamento (MPa), obtida a partir do ensaio de Lap Shear Strength
(LSS). Com a utilizacéo de caracterizacbes de MEV/EDS dos revestimentos obtidos via PEO,
constatou-se que estes sdo constituidos de 6xidos (Al.Oz — majoritariamente) com incrementos
de elementos tanto da liga tratada (como Si, Mg, Mn, Cu) quanto do eletrélito (Na, P, Si), com
morfologia distinta, como microestruturas agulhadas tipo mulita, protuberancias esféricas
isoladas e uma superficie esponjosa. Seguindo a norma NBR 12611:2006, para avaliar a
espessura dos revestimentos por microscopia Optica contatou-se que, em média o valor foi de
~93,0 um. A partir do ensaio eletroquimico potenciodindmico, observa-se que, os revestimentos
forneceram a liga maior resisténcia a corrosao, como taxa de corrosdo (mm/ano) em no minimo
3,2 vezes menor. Em média, os valores de tenséo de cisalhamento variaram entre 2,6 a 8,5 MPa
para soldagem com GLP e 2,5 a 7,3 MPa para soldagem oxi-acetilénica. A partir da analise
ANOVA (analise de variancia), verificou-se que os modelos elaborados abrangiam apenas entre
13,02 a 29,91% de toda a variabilidade do processo de tratamento superficial a plasma. Pode-
se inferir que o teor de Si no revestimento tenha aumentado a fragilidade da junta, quando

submetida a forgas de cisalhamento.

PALAVRAS-CHAVE: Soldagem OFW. PEO. Planejamento experimental. AA2024-T3.



ABSTRACT

The development of processes that aim to joined dissimilar materials are extremely important
for national technological sovereignty, as it allows the development of equipment of the most
diverse types with high added value. For this, it becomes necessary to create and apply
advanced processes of surface treatments, manufacture, maintenance and joining of materials.
In this work, the plasma oxidation process (PEO — Plasma Electrolytic Oxidation) was used to
produce oxide films on AA2024-T3, to improve the surface adhesion with the PEI/Fiberglass
thermoplastic composite, from the process of joining by welding (OFW - Oxy Fuel Welding)
with LPG (Liquefied Petroleum Gas) and oxyacetylene gas. For the possibility of optimizing
the joining process, an experimental design (factorial) 22 was applied in this study, having as
variables the voltage and the time of the plasma oxidation process, being the shear stress
response variable (MPa), obtained from the Lap Shear Strength (LSS) test. Using SEM/EDS
characterizations of the coatings obtained via PEO, it was found that they are made up of oxides
(Al203 - mostly) with increments of elements both from the treated alloy (such as Si, Mg, Mn,
Cu) and from the electrolyte ( Na, P, Si), with distinctive morphology, such as mullite
microstructures, isolated spherical protuberances and a spongy surface. Following the NBR
12611:2006 standard, to evaluate the thickness of the coatings by optical microscopy, it was
found that, on average, the value was ~93.0 um. From the potentiodynamic electrochemical
test, it’s observed that the coatings provided the alloy with greater corrosion resistance, as a
corrosion rate (mm/year) at least 3.2x lower. On average, the shear stress values ranged from
2.6 to 8.5 MPa for LPG welding and 2.5 to 7.3 MPa for oxyacetylene welding. From the
ANOVA (analysis of variance), it was verified that the models elaborated covered only between
13.02 and 29.91% of all the variability of the plasma surface treatment process. It can be
inferred that the Si content in the coating increased the joint fragility when subjected to shear

forces.

KEY-WORDS: OFW Welding. PEO. Experimental planning. AA2024-T3.
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1 INTRODUCAO

Estruturas com materiais dissimilares séo de extrema importancia para o desenvolvimento
tecnoldgico, pois podem ser empregados desde equipamentos e ferramentas simples até
tecnologias aeroespaciais e/ou produtos com maior valor agregado, unindo caracteristicas
importantes de dois ou mais materiais. A unido de laminados de compositos poliméricos com
ligas metélicas e ndo metalicas leves, como o aluminio, proporciona elevada resisténcia
mecanica aliada com baixo peso especifico. Associado a este fato, a utilizacdo de materiais
compositos com matrizes termoplasticas garante até 25% na reducdo de custo dos produtos
finais obtidos (M’SAOUBI et al., 2015; REIS et al., 2019).

Ligas de aluminio vem ganhando cada vez mais espa¢o no mercado internacional devido
ao seu baixo peso especifico (~2,7 g/cm?2) e em virtude da sua caracteristica de desenvolver
revestimentos passivos em ambientes que seriam agressivos para metais ferrosos. Entre as
décadas de 1930 e 1940 estruturas fabricadas em aluminio j& dominavam o mercado
aeronautico internacional, principalmente em fuselagens; considerando especificamente a liga
2024-T3 que possui elevada resisténcia mecanica; esta pode ser aplicada na forma de chapas na
fuselagem, anteparo e asa inferior de aeronaves; além de diversos outros veiculos de transporte
terrestres e maritimos. Porém, possui a desvantagem da suscetibilidade a desenvolver corrosédo
intergranular, devido a sua composigédo conter cobre, formando assim micro pares galvanicos,
requisitando estudos mais aprofundados em corrosdo (KHAN; KINTZEL; MOSLER 2012;
LOPEZ; FRANKEL 2014; TIAMIYU etal., 2017; ZHANG et al., 2018).

Processos de tratamentos superficiais alteram as caracteristicas dos materiais a serem
trabalhados, como aumento de resisténcia a corrosdo, aumento de resisténcia a abrasdo e até
mesmo mudancas simplesmente para fins estéticos. Entre os mais diversos processos, destaca-
se 0 processo de anodizacdo, especificamente para ligas de aluminio, magnésio, entre outros;
pOis esse processo aumenta a espessura da camada de 0xido, além de ter este processo acelerado
(MENEGHESSO 2006).

Embora o processo de anodizacdo seja amplamente empregado, este possui deficiéncias
do ponto de vista ambiental e sanitario, pois com a utilizacdo de solugdes acidas a base de &cidos
sulfarico (H2SOs4) e nitrico (HNOs3), surge a necessidade posterior do descarte adequado dos
subprodutos gerados, além do risco aos operadores que estdo diretamente envolvidos neste
processo (YEROKHIN et al., 1999; MENEGHESSO 2006; GUPTA et al., 2007).
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Desde a década de 1970 vem-se aplicando um processo com solu¢des menos agressivas
e com potenciais mais elevados que os aplicados em processos convencionais de anodizagéo,
porém, devido ao pouco conhecimento na época, este processo adquiriu diversas denominacoes,
como: oxidacdo a micro-plasma, eletrélise anddica com faisca, oxidacgéo eletrolitica a plasma
(PEO), entre outros. Este tipo de processo permite que se formem camadas de 6xido de aluminio
em tempos muito menores que 0 processo convencional, com propriedades estruturais e
triboldgicas de qualidade igual ou melhor que as produzidas convencionalmente (YEROKHIN
et al., 1999; GUPTA et al.,, 2007; BLAWERT et al.,, 2009; DEHNAVI et al., 2013;
SOTOMONTE et al., 2016).

O presente trabalho tem como objetivo, utilizar o método de oxidacdo eletrolitica a
plasma (PEO) na liga AA 2024-T3, crescendo sobre esta uma fina camada da ordem de
micrometros, suficientemente porosa com a premissa de gerar bom ancoramento mecéanico da
matriz polimérica de um material compdsito. Posteriormente ao processo de oxidacdo
eletrolitica é realizada a soldagem OFW por GLP e Acetileno com material composito PEI/
fibra de vidro e posteriormente sdo realizados ensaios de Lap Shear Strength para a avaliacdo
da resisténcia da junta soldada e assim avaliar a aplicacdo dos métodos para futuros processos
industriais e/ou produtos. Os materiais e equipamentos utilizados estdo disponiveis nas
dependéncias da UNESP — Campus de Guaratingueta, nos laboratérios pertencentes aos
Departamentos de Fisica e de Materiais e Tecnologia; e alguns ensaios realizados em parceria
com a Faculdade de Tecnologia de Pindamonhangaba (FATEC), como ensaios eletroquimicos.
No Departamento de Fisica (DFI) ja foram desenvolvidos trabalhos envolvendo oxidagédo
eletrolitica a plasma (PEO) como Lucas, Silva e Santos (2020) em outras instituicdes e no
Departamento de Materiais e Tecnologia alguns trabalhos envolvendo soldagem de estruturas
hibridas (ABRAHAO 2015; REIS et al., 2019; BARBOSA 2020), sendo estes estudos “pegas-

chave” para o desenvolvimento do presente estudo.
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2 OBJETIVOS
2.1 GERAL

Realizar estudo de viabilidade de soldagem por GLP e oxi-acetileno entre AA2024-T3
tratado superficialmente por PEO (do inglés - Plasma Electrolytic Oxidation) e compdsito
termoplastico PEI (polieterimida), reforcada com fibras de vidro, e avaliar sua resisténcia ao

cisalhamento (MPa) a partir do ensaio mecanico Lap Shear.

2.2 ESPECIFICOS

v Determinar melhores condicBes experimentais para a realizacdo da oxidacédo
eletrolitica a plasma com o software Design Expert 6.0;
v Realizar Oxidacdo Eletrolitica a Plasma (PEO) nas amostras de AA2024-T3;

\

Caracterizar os revestimentos produzidos;

v" Realizar soldagem por GLP entre as amostras de AA2024-T3 tratadas e 0 compdsito
termoplastico;

v Realizar soldagem oxi-acetilénica entre as amostras de AA2024-T3 tratadas e o
compésito termoplastico;

v Avaliacdo da resisténcia por Lap Shear da junta realizada;

v Avaliar a aplicabilidade dos processos estudados neste trabalho verificando possiveis

otimizacGes para estudos futuros.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 ALUMINIO

Segundo Zangrandi (2008), aproximadamente 8,0% da crosta terrestre é constituida de
aluminio, que geralmente é encontrado na natureza na forma de 6xido (Al203), sendo 0 minério
bauxita mais utilizado industrialmente devido ao elevado teor de alumina em sua composig&o.

De acordo com Silva (2007) apud Mui (2016), o aluminio pode ser obtido a partir de dois
métodos sendo o primario e o secundario.

Primario: Realizado basicamente em trés etapas, sendo: a mineracéo, refinaria e reducao;
tendo um dos processos mais importantes segundo Constantino et al., (2001) o processo Bayer
que pode ser visualizado no diagrama apresentado da Figura 1.

Figura 1 — Diagrama simples do Processo Bayer.
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Fonte: Adaptado de Constantino et al. (2001).
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Posteriormente ao processo Bayer, a Alumina é reduzida em aluminio primério a partir
do processo Hall-Héroult, desenvolvido pelo americano Charles Martin Hall e pelo francés Paul
Louis Toussaint Heroult em 1886.

O processo Hall-Héroult ocorre no interior de fornos, com temperaturas proximas de 1000
°C; estes fornos sdo constituidos de diversos componentes, sendo estes: 0s anodos,
posicionados na parte superior; e o catodo, sendo o proprio forno ou cuba como conhecida
(MADSHUS 2005; LAZARINOS 2007).

Este processo ocorre por meio da reducdo eletrolitica da alumina, em fornos especiais

como apresentado na Figura 2.

Figura 2 — Forno para realizar reducéo da alumina.
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Fonte: Adaptado de Madshus (2005).

O esquema do forno mostrado na Figura 2, é do tipo anodo pré-cozido, sendo estes anodos
consumidos no processo, havendo a necessidade de substituicdo periddica. Estes eletrodos sdo
confeccionados em processos a parte, utilizando como matéria prima o coque de petréleo e
piche. Durante a redugéo, o oxigénio formado, reage com o carbono dos eletrodos, formando
CO; e CO, nas proporcdes de 75% e 25%, respectivamente (LAZARINOS 2007).

Neste exemplo, o eletrdlito empregado é a base de criolita (NasAlFs), garantindo uma boa
dissolugdo da alumina. Além disso, este se caracteriza por apresentar um grande potencial de
decomposicdo (maior que o da alumina), ser um 6timo condutor de eletricidade, diminuir o
ponto de fusdo, e ndo reagir quimicamente com os eletrodos e os produtos da eletrdlise
(CHANANIA 2000).

A composicdo exata do eletrélito varia muito para cada fabricante, mas na literatura, tem-
se uma ideia dos valores, sendo estes apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 — Composicdo tipica do eletrélito a base de criolita empregado.

Reagente %
Criolita (NasAlFs) 80-85
Fluoreto de Célcio (CaF2) 5-7
Fluoreto de Aluminio (AlF3) 5-7
Alumina (Al203) 2-8

Fonte: Chanania (2000).

O aluminio gerado a partir do processo Hall-Héroult, apresenta pureza de 99,5 — 99,9%,
sendo as principais impurezas constituidas de silicio (Si) e ferro (Fe). Considerando todo o
processo, desde a mineracdo da bauxita, até a reducdo da alumina, o consumo elétrico gira em
torno de 16,5 kWh/kg de aluminio primério produzido (CHANANIA 2000; LAZARINOS
2007).

Secundario: Realizado a partir da reciclagem de latas, pecas automotivas, componentes
mecanicos e demais utensilios domeésticos, vindos dos mais diversos centros de triagem de
reciclagem; o processo secundario vem atraindo mais adeptos, pois reduz significativamente o
consumo de energia em comparagdo com o processo primario (95%) e de matéria prima bauxita.

As ligas de aluminio nas ultimas décadas vém sendo aplicadas com muita recorréncia,
devido ao seu baixo peso especifico, cerca de 1/3 do aco, em média. Além disso, este material
apresenta uma resisténcia natural quimica, formando um filme passivo de alumina (Al203); e
de outros atributos que o torna muito atrativo, como boa conformacdo mecénica, excelente
acabamento superficial no produto etc. (PEREZ 2016; CALTABIANO 2016).

A Tabela 2 mostra as principais propriedades fisicas do aluminio.

Tabela 2 — Propriedades fisicas do aluminio.
Propriedades

Densidade (g/cm3) 2,70
Temperatura de Fuséo (°C) 660
Médulo de Elasticidade (MPa) 70.000
Coeficiente de dilatacédo térmica (L/°C) 23.10-6
Condutividade Térmica (Cal/cm/°C) 0,53
Condutividade Elétrica (%1ACS) 61

Fonte: Associacdo Brasileira do Aluminio (2000).
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3.1.1 Liga AA2024-T3

Embora o aluminio tenha uma excelente resisténcia a corrosdo, este possui algumas
desvantagens que € sua baixa resisténcia mecanica (Al puro). Com o intuito de melhorar esta
propriedade, séo adicionados elementos em sua matriz, como Mg, Cu, Zn, Si, dentre outros,

como indicado na Tabela 3.

Tabela 3 — Designacéo de ligas de aluminio e elementos de liga.

Principais elementos da liga Designacao comercial

Al Puro (99% minimo) IXXX
Cu 2XXX

Mn 3XXX

Si 4XXX

Mg 5XXX

Mg e Si 6XXX

Zn TXXX

Fonte: Associacdo Brasileira do Aluminio (2000).

Para este trabalho, a liga utilizada foi a 2024-T3, que é amplamente utilizada no setor
aeroespacial em confec¢do de estruturas leves e veiculos de transporte na forma de chapas para
fuselagem, anteparo e/ou nas asas inferiores (TIAMIYU et al., 2017; ZHANG et al., 2018).
Embora a liga da familia 2XXX apresente elevada resisténcia mecénica, sua resisténcia a
corrosdo fica comprometida, devido a elementos de ligas adicionados (como o cobre) que
favorecem o desenvolvimento de corrosao localizada tipo pites (RAMIREZ et al., 2010).

Devido a este fato, vem-se desenvolvendo diversos métodos de protecdo para as ligas de
aluminio, desde pinturas convencionais, tratamentos térmicos, tratamentos superficiais como a
anodizacdo, que é a mais utilizada industrialmente, até processos “clad” (onde coloca-se uma
chapa de aluminio com maior resisténcia a corrosdo na superficie que entrard em contato com
ambiente mais agressivo).

De acordo com Magnani (2008) apud Mui (2016), as ligas podem ser submetidas a
tratamentos térmicos e/ou termomecanicos, que produzem na liga desejada microestruturas e
propriedades mecanicas distintas. Para isso, estes estados seguem a norma ABNT NBR

6835:2000, sendo essas nomenclaturas apresentadas na Tabela 4.
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Tabela 4 — Nomenclatura de tratamentos térmicos ABNT NBR 6835 (2000).

Nomenclatura Como se 1é Descricéo

Ndo  possuem  propriedades  mecanicas
especificadas, sendo atribuidas a produtos de

F Como Fabricada  processos de conformagdo que ndo tém controle
especial sobre condicBes térmicas e/ou de
encruamento.

0 Recozida Produtos acabados, que apresentam menor valor

de resisténcia mecéanica.

Produtos que tiveram sua resisténcia mecanica
aumentada através de deformacédo plastica a frio.
A nomenclatura “H” deve sempre vir
acompanhado de um ou dois digitos.

W Solubilizado Ligas que envelhecem naturalmente a
temperatura natural.

Aplicado em ligas para estabilizar a
microestrutura (além da O), podendo a liga sofrer
ou ndo tratamento mecanico. O “T” ¢é seguido de
um ou mais digitos, sendo o primeiro indicando a
sequéncia de tratamentos. Sendo essa

classificagdo de 1 a 10.
Fonte: NBR 6835 (2000).

H Encruada

T Tratado Termicamente

3.2 ANODIZACAO

Ligas de aluminio-cobre, como a liga 2024-T3 possuem algumas desvantagens tais como
a susceptibilidade a corroséo localizada, principalmente em ambientes ricos em cloretos,
necessitando assim de protecdes mais robustas, como a anodizagdo, que além de fornecer uma
camada de barreira contra a corrosao, gera a formacao de sitios de ancoramento para aplicacdes
de filmes organicos, tais como tintas (GUADAGNIN 2017; RAMIREZ et al., 2018).

Porém, os processos de anodizagcdo empregando ions de cromato sdo extremamente
cancerigenos, causando problemas de pele e nas vias respiratdrias dos operadores diretamente
envolvidos, que futuramente tendem a serem proibidos, sendo totalmente ou parcialmente
substituidos pelo emprego do acido sulfarico-tartarico (TSA). Embora o TSA seja um eletrolito
acido, este apresenta menos problemas a saude humana e ao meio ambiente (GUADAGNIN
2017; RAMIREZ et al., 2018).
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Segundo Lee e Park (2014) apud Guadagnin (2018), as reacOes que ocorrem no
crescimento do filme anddico ocorrem na interface metal/dxido, de acordo com as Equacdes de
la7.

Al - A% +3e” 1)
2 A5, +308, — Aly0; )
Na interface 6xido com eletrdlito:
2 A5, +308, — Aly05 (3)
AL O3 + 6 HY, oy = 2 AILT S + 3 Hy 04 (4)
ALYy — AL (5)
2 00z = Oz(g) +4e” (6)
2 Hy0(iqy = Ofoyy + OHgoyy + 3H(g) (7

As Equacbes 2 e 3 sdo atribuidas a formacdo de filme dxido anddico nas interfaces
substrato/6xido e 6xido/eletrélito, respectivamente. Na Equacédo 4 é descrito a dissolucdo da
alumina anddica a partir do efeito Joule no sistema; por outro lado na Equacdo 5 ocorre a
liberagdo de ions AI** na interface substrato/6xido no meio aquoso. As Equagdes 4 e 6 tendem
a ter sua eficiéncia diminuida devido a formacéo da camada anddica; ja na Equacdo 7 é descrito
a dissociacdo das moléculas de agua na interface oOxido/eletrdlito que fornece anions de
oxigénio para a interface substrato/6xido, refor¢cando assim a manutencdo do filme 6xido

anodico.

3.3 PLASMA

Nos campos de pesquisa da fisica e da quimica, o plasma é definido como um gas ionizado
parcial ou totalmente, sendo resultado do superaquecimento de gases rompendo, assim, suas
moléculas resultando em radicais livres, ou também conhecido como “quarto estado da
matéria”, devido a suas caracteristicas serem totalmente distintas dos demais estados (solido,
liquido e gasoso) (MUI 2016).

Segundo Béardos e Barankova (2010) apud Mui (2016), estudos com plasma obtidos em
laboratorio sdo desenvolvidos a mais de 100 anos, tendo suas aplicagbes em geragéo de luz,

estudos com materiais nucleares, modificagdes superficiais etc.
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Na éarea de modificacdes superficiais, 0 plasma pode aumentar a energia superficial
(molhabilidade) do material, melhorias na propriedade de adesdo da superficie, limpeza e
esterilizacdo, deposicdo de filmes finos, ataque (etching), ativacéo, entre outros (CIOFFI et al.,
2003; WOEDTKE et al., 2013; MUI 2016; CASTRO et al., 2016).

3.3.1 Tratamentos superficiais a plasma

Dentre os tratamentos a plasma, podem ser citados aqueles de alta temperatura, como é o
caso de fornos a plasma para nitretacdo, sinterizacdo de pos, etc., que atingem variadas
temperaturas. Como exemplo deste processo, pode-se citar nitretagdo a plasma, que pode ser
utilizada em temperaturas abaixo de 375°C, enquanto a nitretacdo a gas sé funciona a partir de
500°C (SKONIESKI et al., 2008).

Outro emprego do plasma de alta temperatura, é a sinterizacdo de pds-metalicos, que a
partir do bombardeamento de espécies presentes no plasma na superficie do material, podem
provocar dissociacdes das moléculas presentes, que geram particulas de alta energia e que,
consequentemente, apresentam temperaturas suficientes para sinterizar o material
(aproximadamente 1100°C) (COBOS 2003).

Tratamentos superficiais a plasma também podem ser desenvolvidos em temperatura
ambiente, como é o caso do plasma atmosférico frio ou DBD (Descarga por Barreira Dielétrica)
gue nas Ultimas duas décadas vém atraindo a atencdo de diversos pesquisadores, devido ao seu
facil manuseio, ser um processo rapido e barato e ambientalmente amigavel por ndo gerar
residuos. Sua operacdo em temperatura ambiente permite diversas aplicacbes desde a
agricultura, como tratamento de sementes, até na obtencdo de biomateriais (SECCO et al.,
2009; JIANG et al., 2014; NISHIME 2015).

3.4 OXIDACAO ELETROLITICA A PLASMA (PEO)

O processo de oxidacdo eletrolitica a plasma (Plasma Electrolytic Oxidation — PEO), é
similar ao processo de anodizacdo convencional, com emprego de potencial mais elevado,
sendo este processo apontado como uma alternativa ao processo convencional, devido a
utilizacdo de eletrolitos de carater basico e menor tempo de processamento. O emprego de
potenciais altos (> 120V), permite que revestimentos gerados apresentem caracteristicas fisicas
e quimicas aprimoradas referentes aos obtidos a partir de processos convencionais (GUPTA et
al., 2007; FATIMAH et al., 2021; YEROKHIN et al., 2021).
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Durante o procedimento de anodizagdo a plasma, alguns parametros sdo levados em
consideracdo, tais como: tamanhos dos eletrodos (anodo e catodo), considerando que o anodo
deve possuir area de contato menor, para que haja aumento do campo elétrico proximo a ele,
consequentemente aumentando a temperatura do eletrdlito (efeito Joule), que ira gerar gases e,
posteriormente, com o plasma concentrado no anodo. Além da éarea de contato dos eletrodos,
outros parametros de grande importancia, sdo: densidade de corrente elétrica; distancia entre
eletrodos; composicdo quimica do eletrolito; tempo de deposicao; temperatura do eletrolito;
composicado quimica da liga tratada; método de agitacdo da solucao; dentre outros parametros
(YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007; Ll et al., 2013; GIANELLI 2014).

Dentre os parametros aqui citados, 0 mais importante € a densidade de corrente elétrica,
sendo seus limites minimo e maximo entre 0,01 e 0,3 A/cm?. Este processo respeita a primeira
lei de Faraday, que define a taxa de crescimento do filme poroso de alumina durante a
deposicao, e é possivel ver no comego o0 aumento rapido do potencial até que as condic¢Bes do
plasma estejam estaveis, onde ocorre o aumento lento do mesmo. O valor exato desta
estabilizacdo depende fortemente da combinacdo metal-solucédo, porém, observa-se na literatura
que este potencial é em torno de 120 — 350V (YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007).

Na Figura 3 é apresentada a correlacdo entre potencial/corrente elétrica para a formacao
do plasma no anodo.

Figura 3 — Potencial (U) e corrente (I) no plasma eletrolitico.

FiA)
Plasma
Inicio de U, continuo
faisca N
b ‘—‘f Regido de
K @ 1__ arcos
|
Liberagdo Us Us Us
de gés
| o
I Ui U | 1 Arcos
- destrutivos
| ) Regio
i szuscas micro-arcos
v Filme passivo Filme 6xido Uvy

poroso
Fonte: Adaptado de Yerokhin et al. (1999).
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A eletrélise em solugdes aquosas pode envolver diversos processos no eletrodo anédico,
como a liberacdo de gas O e a formacdo de filme Oxido; como observado na Figura 3,
precisamente no circuito “a”, em potenciais relativamente baixos, menores que 100V,
caracterizando praticamente um processo convencional entre Uo e U1. Neste processo ocorre a
liberacdo de gas da superficie do anodo. Com o0 aumento do potencial, chega-se entdo entre as
fases U1 — Uz, chamada de “regido de centelha” onde comega as oscilagdes de corrente com o
acompanhamento de luminescéncia caracteristica do processo, podendo comecar entre 100 -
120V (U1); com potencial superior a Uy, ocorre a formagao do “envelope” de plasma continuo
em toda a superficie do anodo em contato com o eletrélito, com intensos campos elétricos (entre
10° a 108 V/m), sendo entdo suficiente para a ionizacdo dos gases presentes na regido do
eletrodo (GUPTA et al., 2007).

Em potenciais acima de Us, com a camada de oxido j& depositada, tem-se a rigidez
dielétrica rompida e ocorre nova formacdo de um filme Oxido e/ou acarretando danos nos
filmes, sendo esta regido denominada “regiao de arcos” (YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et
al., 2007; GIANELLI 2014).

Analisando a Figura 3, agora com destague no circuito “b”, € possivel avaliar o tipo de
filme formado durante toda a variacdo do potencial de trabalho no decorrer do processo,
observando-se da esquerda para a direita, a primeira figura “filme passivo” que possui 0 mesmo
mecanismo de ativacdo observado para a anodizacdo realizada convencionalmente,
considerando a regido entre os pontos 0 e Us. Porém, com o aumento do potencial elétrico (Us
— Us), o potencial de corrosdo da liga tratada é atingido dissolvendo o filme passivo em um
filme mais poroso. A partir de potenciais proximos de Us, indo pra Us, € possivel observar o
inicio de centelhas na regido do anodo, sendo esta regido denomina como “regido de faiscas”,
ocorrendo a distribuicdo destas faiscas em torno de toda a superficie da amostra. Esta regido
geralmente coincide com o potencial de estabilidade do plasma entre 120 — 350V (YEROKHIN
et al.,, 1999; GUPTA et al.,, 2007), em que sdo percebidos ruidos de baixa frequéncia,
caracteristicos do processo e presenca de fendmenos elétricos de alta intensidade, como o

apresentado na Figura 4.
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Figura 4 — Amostra de aluminio sob efeito de tratamento PEO.

[N

Fonte: Lucas; Silva e Santos (2020).

Considerando a regido Ue — U7 “regido dos micro arcos”, o filme obtido ja apresenta uma
alta resistividade elétrica superficial dificultando, assim, o surgimento do plasma homogéneo
na superficie e propiciando pontos espalhados de micro-arcos. Este processo facilita a aderéncia
do filme ao substrato; que seria o potencial benéfico do tratamento, pois quando se ultrapassa
o0 potencial de U7 ocorre a destruicdo do filme depositado (YEROKHIN et al.,1999; GUPTA et
al., 2007; GIANELLI 2014).

3.4.1 Principais eletrolitos empregados

Dentre os principais parametros considerados, a composicdo do eletrolito também
influencia muito o procedimento de anodizagdo, pois 0s elementos basicos contidos
contribuirdo para uma ampla gama de caracteristicas do filme. Neste contexto, para selecionar
0s reagentes a serem utilizados, leva-se em consideracdo dados de polarizacdo na passivacao
de metais. Com isto, 5 grupos de reagentes que podem ser utilizados para formar filmes de

oxidos em aluminio sdo estudados, sendo estes:

1) Eletrolitos para promover rapida dissolucdo do aluminio: NaOH, NaCl, NaClOs3,
NaNOs;
2) Eletrolitos que promovem a lenta dissolugdo do aluminio: H2SOs4, NazSOs,

(NH4)2S20s;
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3) Eletr6litos que promovem passivacdo em faixa estreita de potencial:
CH3COONa; H3POg4;

4) Eletrdlitos fluorados complexos: KF, NaKF;

5) Eletrolitos que causam forte passivacdo: HaBOs, silicatos, aluminatos, fosfatos

etc.;

Os eletrdlitos apresentados em 4 e 5 sdo 0s mais promissores para apresentarem filmes
oxidos, pois garantem que o potencial de descarga dos micro-arcos seja atingido facilmente.
Solucdes contendo silicatos de sodio (Na2SiOs) ou de potassio sdo amplamente empregadas em
tratamentos de oxidacdo eletrolitica. Além dos silicatos, pode-se adotar componentes que
aumentem a condutividade do eletrolito como KOH, ou entdo componentes modificantes como
NaAIO2 ou NasPOs4, podendo este ultimo causar a selagem dos poros e assim aumentar a
resisténcia a corrosdo da liga tratada, como também favorecer o ancoramento do revestimento
Oxido ao substrato (YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007; LUCAS; SILVA e SANTOS
2020).

3.4.2 Fundamentos eletroquimicos do PEO

O PEO se caracteriza por ser diferente do processo de anodizac¢do convencional, em que
a formacdo de alumina respeita a equacdo global de anodizacdo (Equacéo 8), onde o aluminio
encontra-se em meio acido como o sulfarico que ndo participa da reacdo, permanecendo na

solucgéo ainda mais concentrada posteriormente ao processo.

2Al + 3H,0 - Al,05 + 6H* + 6e~ (8)

Na anodizacdo eletrolitica a plasma, com eletrolitos alcalinos, o eletrolito participa
ativamente no processo de formacdo da camada oxida, garantindo o aumento da taxa de
crescimento da camada.

Como observado na Figura 3, a regido com potencial elétrico baixo (<100 V), o processo
tende a comportar-se como anodizagdo convencional, respeitando as leis de Faraday e de Ohm,
porém com o aumento do potencial (Ui-U), a formacgdo de oxigénio aumenta gradualmente
favorecendo o aumento de dissolucéo do filme passivo da liga. Desta dissolucao sdo produzidos
hidréxidos na forma de gel (ou precipitadas) conforme apresentado nas Equacdes 9 e 10, que

sd0 muitas vezes inseridos no filme formado.
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ALO5 + 2 (x — 3)0H™ + 3 Hy0 — 2 [AL(OH)|%s; 9)
[AL(OH) | — AL(OH)3 L +(x — 3)0H~ (10)

Por efeito Joule causado a partir do aumento da resistividade do revestimento 6xido
produzido na superficie da liga tratada, ocorre o aumento de temperatura pontual (~11.000 K)
resultando, assim, na solidificacdo do hidroxido de aluminio na superficie (interface
oxido/eletrolito), tendo um alto campo elétrico no sistema; ions O% e OH" tendem a atravessar
a camada dxida e participar do filme anddico, assim como ions AI** (Equacéo 3, resultado da
oxidagdo do metal). Com isso, esse fluxo idnico favorece o crescimento da camada dielétrica
anodica na interface metal/dxido e oxido/eletrdlito, como apresentado nas Equacgdes 11 e 12,
respectivamente. Com o aumento do potencial (U3 — U4) ocorre o0 aumento da quantidade de
bolhas envolvendo todo anodo de trabalho, resultando em um plasma uniforme, que forma uma
camada barreira dielétrica responsavel pela interrupcéo abrupta da corrente elétrica no sistema
(GUPTA et al., 2007; CLYNE et al., 2009; STOJADINOVC et al., 2014; FATIMAH et al.,
2021).

2Al+30% - Al,0; + 6e” (11)
Algjet +x0H™ - [AL(OH) ]}z (12)

A partir destes mecanismos fisicos, eletroquimicos e térmicos € possivel explicar, em
parte, a morfologia totalmente distinta resultante, como uma camada extremamente densa junto
ao substrato, e uma camada mais porosa externa devido ao contato direto com bolhas do
processo e rapido resfriamento pelo contato com o eletrolito, assim como apresentado na Figura
5 (MELHEM et al., 2011; HUSSEIN et al., 2014; TSAIl et al., 2018).
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Figura 5 — Secdo Transversal de substrato de liga de magnésio AZ91D tratado por PEO.
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Fonte: TSAI et al. (2018).
3.5 MATERIAIS COMPOSITOS COM MATRIZ POLIMERICA

A indUstria aerondutica tem sido uma grande desenvolvedora de materiais compositos,
principalmente aqueles voltados para componentes estruturais. Desde o desenvolvimento de
fibras sintéticas, como vidro, carbono, entre outros, a industria aeroespacial vem usufruindo de
tal tecnologia, para confec¢do de estruturas (REZENDE 2007).

A Figura 6 mostra um comparativo entre 3 aeronaves e a porcentagem de materiais

empregados em suas principais estruturas.

Figura 6 — Porcentagem de materiais empregados em estruturas aeronauticas.
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Fonte: Adaptado de Rezende (2007).
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Compdsitos com matrizes poliméricas apresentam um futuro muito promissor, devido a
sua Otima relagdo resisténcia/peso, com uma reducéo de peso proxima de 30% com relacdo de
pecas obtidas com ligas metalicas e, consequentemente, levando a uma reducdo significativa de
combustivel. A Figura 7 apresenta exemplos de aplicacfes destes compdsitos em aeronaves,
considerando neste caso, matrizes poliméricas termorrigidas.

Entretanto, quando utilizadas matrizes termopléasticas, estas apresentam vantagens
qguando comparadas as termorrigidas podendo-se destacar: maior facilidade de confeccéo de
pecas como formatos complexos; maior resisténcia ao impacto; maior vida util de
armazenamento (pot life), possibilidade de reciclagem e maior facilidade para soldagem.
Polimeros termoplasticos ao serem submetidos ao aquecimento, tendem a ter suas ligacdes
intermoleculares rompidas por certo tempo garantindo, assim, maior mobilidade de suas
moléculas, permitindo sua conformacdo em diversos formatos mais complexos. Com o
resfriamento adequado, suas ligacBes secundarias retornam ao seu estado inicial (BISCARO et
al., 2002; CHEN et al., 2013; ABRAHAO 2015).

Figura 7 — Emprego de material composto termorrigido.
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3.5.1 Polieterimida (PEI)

O polieterimida é um termoplastico amorfo de engenharia desenvolvido entre as décadas
de 1960 e 1970. Como caracteristicas basicas, este polimero apresenta uma coloracdo
amarelada, é transllcido, e apresenta elevada resisténcia mecénica em temperaturas mais
elevadas, ~100 MPa em 260 °C, permitindo seu emprego de forma continua (ABRAHAO
2015).

Dentre as diversas propriedades deste polimero, podem-se destacar: excelente
estabilidade dimensional em temperaturas variadas e boa resisténcia quimica e ao desgaste.
Desta forma, o emprego do polieterimida é ideal na industrial aerondutica, como matriz de
composito em estruturas de painéis de assoalho, assentos e estruturas secundarias (radome,
bordo de ataque de asas, revestimento de asas) (AMANCIO 2011; ABRAHAO et al. 2015).

3.6 UNIAO DE ESTRUTURAS HIBRIDAS

Atualmente, diversas técnicas vém sendo utilizadas visando a unido de pecas estruturais,
podendo estas serem classificadas em dois grupos, sendo: unido permanente e movel. A unido
permanente vem sendo a mais aplicada, tendo como desvantagem a ndo separacéo dos materiais
sem a danificacdo dos mesmos (FARIA 2018). A Figura 8 apresenta os diversos grupos e

subgrupos de técnicas de unido atualmente utilizadas para materiais dissimilares.

Figura 8 — Principais técnicas de unido de materiais.
| Técnicas
-de Unigo_
Soldagem| | liBacdes | TAperto
| A‘ie_SWA Me&émm

' Fusao “‘ Epoxidos | | Parafuso
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mm—— 2 Clipes
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Fonte: Adaptado de Faria (2018).
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3.6.1 Uni&o por adesivos

Os adesivos poliméricos promovem a unido entre dois materiais iguais, ou dissimilares a
partir das forcas intermoleculares. As juntas resultantes do processo de unido por adesivos,
apresentam melhor resisténcia ao cisalhamento, isso porque toda a &rea unida contribui,
garantindo o alinhamento dos substratos. A unido das estruturas hibridas por adesivos permite
0 emprego de diversos materiais, além de que fazendo com que as estruturas geradas nédo
apresentem perturbacOes estéticas (SILVA et al., 2017; FARIA 2018).

A Figura 9 apresenta exemplos de juntas realizadas com processo de unido por adesivos.

Figura 9 — Juntas para processo de unido por adesivos.
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Fonte: Silva et al. (2017).

Porém, como ha de se supor, 0 processo de unido apresenta tanto vantagens, como

desvantagens, como apresentadas na Tabela 5.
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Tabela 5 — Vantagens e Desvantagens do processo de unido por adesivos.

Vantagens Desvantagens
e Fornece grande area de suporte; e Superficies devem estar bem limpas;
¢ Integridade dos materiais unidos; o Necesséario calor e pressdo;
e Juntas seladas totalmente; e Longos tempos de cura;
e [solamento térmico e elétrico; ¢ Vida util depende do ambiente;
e Amortece vibracdes e choques; ¢ Dificuldade na inspec¢éo das juntas;
e Minimiza corrosdo galvanica; e END’s ndo validados;
e Unido de varias formas; e Controle de processo rigidos;
e Fornece contornos suaves e Limitacdo de temperatura operagédo

Fonte: Adaptado de Faria (2018).

3.6.2 Unido por rebitagem

O processo de unido por rebitagem, é o mais empregado para unido de estruturas hibridas,

principalmente em estruturas aeroespaciais, automotivas etc. Neste processo sao unidos dois ou

mais materiais devidamente preparados, pela aplicacdo de uma forcga, garantindo a permanéncia
dos mesmos como apresentado na Figura 10 (CAMPANELLI et al., 2011; PAIVA 2018;

SILVA et al., 2020).

Figura 10 — llustracdo de processo tipico de rebitagem.

Encontrador

Martelete

Fonte: Paiva (2018).

Embora o processo de rebitagem seja amplamente empregado, este possui suas

desvantagens, podendo-se destacar: aumento de custo operacional; aumento de peso da

estrutura unida, e a adicdo de pontos heterogéneos na estrutura (CAMPANELLI et al., 2011).
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3.6.3 Unido por soldagem OFW

A soldagem OFW é muito tradicional em oficinas, isso devido ao seu baixo custo de
aquisicdo e manutencao, além de ndo necessitar de ampla experiéncia de seus operadores, sendo
constituido basicamente de cilindros nos quais possuem o0s gases carburantes como o acetileno,
GLP etc. e 0 oxidante como oxigénio (REIS et al., 2019; MARQUES 2020).

A metodologia de unido de materiais hibridos por fusdo apresenta resultados promissores,
pois a unido é eficiente com relagcdo a outros métodos de unido, como adesivos, rebitagem,
parafusos, dentre outras técnicas; uma vez que as técnicas de soldagem de compdsitos
termoplasticos consistem basicamente em preparar a face/chanfro da area a ser soldada, aquecer
0 polimero até temperaturas acima da temperatura de transicao vitrea, e no resfriamento ocorre
a unido propriamente dita (DUBE et al., 2008; ABRAHAO 2015; CINTRA et al., 2019).

Na literatura, as informacgdes sobre soldagem OFW em materiais compositos, ou
soldagem hibrida metal/compdsitos sdo muito escassas, isso devido a diversas complicacdes no
processo, como o controle de temperatura da chama dentro do limite de trabalho de compdsitos
termopléasticos (210 ~ 220 °C, no caso do polieterimida). No entanto, estudos visando a
viabilidade desta soldagem em materiais compdsitos foram surgindo em meados 2015
(ABRAHAO et al., 2015; REIS et al., 2019; MARQUES 2020; REIS et al., 2021).

Segundo Oliveira et al., (2017) apud Reis et al., (2020), com parametros de soldagem
OFW, com altura da chama em 40 mm, tempo de soldagem de 60 segundos, e temperatura apds
soldagem em 300 °C, foram obtidos valores de Lap Shear em torno de 10 MPa, e sem
degradacdo do material compdsito, isso devido a um aparato técnico cerdamico que protegia o
compésito da chama, como apresentado na Figura 11.

Figura 11 — Dispositivo confeccionado de material refratario

Fonte: Reis et al. (2019)
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No estudo de Oliveira et al., (2020), utilizando os parametros de 50 mm de distancia da
chama até as amostras, tempo de 50 segundos, resultados obtidos a partir do ensaio de Lap
Shear resultou em uma tensdo de cisalhamento em torno de 12,5 MPa. J& com relagdo a
soldagem de estrutura hibrida de AA2024-T3 com PEI/fibra de vidro, autores como Reis et al.,
(2021) atingiram valores proximos de 6,3 MPa com parametros de 35 mm de distancia e 105
segundos de soldagem, tendo este valor otimizado até 13,8 MPa realizando a anodizacdo do

substrato de aluminio.

3.7 TECNICAS DE CARACTERIZAGCAO

3.7.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Microscopios Opticos sdo amplamente empregados tanto para fins industriais quanto
cientificos, porém, possuem limites de resolucéo (aproximadamente 0,5 pum). Em comparacgéo
a esta técnica, os microscopios eletronicos de varredura (MEV) ou SEM (do inglés Scanning
Electron Microscopy) utilizam feixe de elétrons, possuindo assim resolucdes da ordem de 1 a
5 nm e com amplia¢des de 500.000 vezes, podendo chegar até 1.000.000 (FEG — Field Emission
Gun) (DEDAVID; GOMES e MACHADO 2007).

O funcionamento desta técnica parte do aquecimento de um filamento de tungsténio,
produzindo elétrons acelerados por potenciais de 1 a 50 kV. Conforme estes elétrons atingem a
superficie e penetram na amostra em questdo, estes interagem com espécies da amostra de
forma elastica e inelastica; nas interagdes inelasticas sdo formados os elétrons secundarios,
resultando em anéalise de topografia. Nas interacGes elasticas ha o retroespalhamento dos
elétrons incidentes sendo possivel a analise quantitativa de elementos presentes na superficie.
Estas interacdes ocorrem na amostra em formato peculiar, tipo péra (DUARTE et al., 2003;
MASCAGNI 2009), como pode ser observado na Figura 12.
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Figura 12 — llustrac&o das interagdes dos elétrons na superficie da amostra.
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Fonte: Duarte et al. (2003).

3.7.2 Espectroscopia no infravermelho por Transformada de Fourier (FT-IR)

Do inglés Fourier transform infrared spectroscopy, é uma técnica rapida e ndo destrutiva
capaz de analisar amostras gasosas, liquidas e sélidas. Esta consiste em uma das técnicas de
caracterizacdo mais usual no campo de engenharia de materiais, permitindo obter diversas
caracteristicas tais como: estrutura molecular; tipo de ligacdes presentes; grupos funcionais,
etc., atingindo a amostra com radiacdo infravermelha para adquirir as transicdes entre os estados
energéticos das matérias, podendo estas serem: eletrénicas, vibracionais e rotacionais
(RANGEL 1999; MASCAGNI 2009; KODAIRA 2016).

Geralmente, os modos vibracionais das ligacbes quimicas dos elementos presentes nos
materiais em estudos, quando atingidos por radiacfes eletromagnéticas no infravermelho,
apresentam deformacdes axiais como estiramentos (simétricos e assimétricos), e deformacdes
angulares, como: simétrica (tesoura), assimétrico (rotacional), simétrico fora do plano (balanco)
e assimétrico fora do plano (torcéo), assim como é possivel observar na Figura 13 (RANGEL
1999).
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As transicOes entre os estados energéticos ocorrem em diferentes regibes do espectro,
como por exemplo: as transigdes eletronicas ocorrem na faixa do ultravioleta e do visivel, na
faixa do infravermelho é possivel observar as vibracionais e as rotacionais na faixa de micro-
ondas. Todos os corpos possuem ligacfes quimicas que possuem diferentes vibragdes, podendo
essas vibragdes serem quantificadas a partir de radiagdes no infravermelho, absorvendo apenas
frequéncias especificas para cada ligagdo presente, porém, pode ser que ligacbes vizinhas
aquelas que absorveram a radiagéo influenciem nos dados, deslocando, assim, algumas curvas
apresentadas, e utilizando uma transformada de Fourier na faixa aplicada. Com auxilio de
software é possivel obter o espectro vibracional do material (RANGEL 1999; KODAIRA
2016).

Figura 13 — Modos de possiveis vibracfes das ligagdes quimicas.
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Fonte: Rangel (1999).

3.7.3 Ensaio mecénico por Lap Shear

Apos arealizagéo do processo de soldagem, o Lap Shear é um dos testes mais empregados
atualmente para avaliar a qualidade da soldagem, pois garante a analise da resisténcia de
cisalhamento de diversos materiais distintos, como em materiais compdsitos e soldagem de
estruturas hibridas, avaliando a eficiéncia da junta soldada. Este método consiste em aplicar
forca em sentidos contrarios, tipo tragdo em corpos de prova devidamente soldados, com as
dimens@es de 100 x 25 mm (comprimento e largura respectivamente), baseando-se na norma
ASTM D1002-10 (ABRAHAO 2015; REIS et al., 2018). A tensdo de ruptura de CDP’s pode

ser calculada a partir da Equacéo 13:
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Fmax [mm ] (13)

Sendo:

T: Tensao de cisalhamento [MPa]

Fméax: Forca maxima aplicada no teste [N]

L: comprimento sobreposto das laminas soldadas [mm];

b: largura das amostras soldadas [mm].

O ensaio de Lap Shear € realizado em uma maquina universal de ensaios mecanicos,
como apresentado na Figura 14.

Figura 14 - Maguina de ensaios mecanicos com CDP de Lap Shear.

Fonte: Abrahdo (2015).
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3.7.4 Rugosidade

A rugosidade € considerada como estruturas micro geométricas, formadas por conjuntos
de irregularidades, como saliéncias, reentrancias, poros, entre outros. Esta propriedade, possui
um papel fundamental em conjuntos mecéanicos, pois as caracteristicas de deslizamento,
escoamento de fluidos e resisténcia ao desgaste séo fortemente dependentes da rugosidade
(NBR 4287:2002).

A analise de rugosidade consiste em calcular o Ra (valor da altura media aritmética) sendo
o valor mais utilizado para controle de qualidade dos mais diversos ramos, e verificar o Rz
(valor da altura mé&xima do perfil de rugosidade) que segundo a ISO é definido como a diferenca
de altura entre 0s cinco picos mais altos e os cinco vales mais profundos ao longo da superficie
da amostra.

A avaliacdo da rugosidade superficial é de grande importancia, pois, esta garante o
aumento da area de contato dos substratos e o aumento de ligacdes de interface. A rugosidade
desempenha um papel importante no comportamento de componentes mecanicos
(AGOSTINHO et al., 1995; CUNHA 2012; MELLO 2016).

Embora a rugosidade possa ser benéfica para 0 mecanismo de ancoramento mecanico,
esta possui um valor limitante, sendo, uma rugosidade que forneca o maximo de adesao (Retima)
no ponto (b) do gréfico da Figura 15; quando a superficie ndo apresenta rugosidade (a) ndo ha
pontos suficientes para facilitar a adesdo, e quando a rugosidade € exagerada (c) ndo ocorre a
penetracdo de material nas cavidades (QUARESIMIN e RICOTTA 2006; MELLO 2016).
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Fonte: Quaresmin e Ricotta (2006).
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3.7.5 Andlise de espessura por corrente de Foucault

O método de analise por corrente de Foucault, também conhecido por corrente parasita
ou do inglés Eddy Current (EC), € um método de inspecdo ndo destrutivo, baseando-se na
introdugdo de uma corrente elétrica alternada em um corpo metélico, gerando assim um campo
eletromagnético que é detectado pela sonda no interior do aparelho que esteja aplicando tal
corrente, tendo o sinal correlacionado com a espessura (ANTONIO 2011).

Pryor (2021) aplicou o método de corrente de Foucault para inspe¢do em vigas estruturais
de pontes com VANT (Veiculo Aéreo Nao Tripulado), afirmando ser uma excelente técnica
para avaliagdo de materiais com baixo custo operacional e de menor risco. No processo de
medicdo, a incerteza da espessura analisada esta diretamente relacionada a alteracdo da
microestrutura do material, da composicao das fases constituintes e da rugosidade superficial
(MUKHERJEE et al., 2020; GROS et al., 2020).

Segundo Antbnio (2011), esta técnica é de ampla versatilidade para medicdes de filmes
ndo condutores em corpos condutores, seguindo as normas ABNT NBR 12610:2010, ASTM
B244 e DIN EM ISO 2360.

3.7.6 Ensaios Eletroquimicos

Para este estudo, foram adotados dois métodos de avaliacdo de corrosdo das amostras
tratadas, sendo o primeiro, a medida de potencial em circuito aberto (OCP - Open Circuit
Potencial), pois trata-se de um dos métodos mais simples de obtencdo do pardmetro do
potencial de corroséo da liga AA2024-T3 tratada e ndo tratada. Simplificadamente, um metal
cujo potencial de corrosdo sera avaliado (eletrodo de trabalho) é imerso em uma célula
eletroquimica juntamente com um eletrodo de referéncia (ER), ambos conectados em um
multimetro de alta impedancia, sendo assim possivel medir em tempo real o valor do potencial
de corroséo do eletrodo de trabalho (CARDOSO et al., 2009; WOLYNEC 2013). Uma

ilustracdo do sistema é mostrada na Figura 16.
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Figura 16 — llustracéo de sistema experimental para determinar potencial de corrosao.
- ™
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Fonte: Adaptado de Wolynec (2013).

Na maioria das aplicac@es, ha necessidade em plotar o valor do potencial de corroséo ao
longo do tempo, por isso, adota-se 0 emprego de um registrador para tal finalidade, porém,
atualmente potenciostatos com softwares mais atualizados ja conseguem realizar este trabalho.

O segundo ensaio eletroquimico utilizado € o método de extrapolacdo da reta de Tafel
(Figura 17), que diferente da Figura 16, emprega um sistema de trés eletrodos, o ensaio de
polarizacdo potenciodindmica é baseado na equacao de Wagner-Traud plotada em um gréfico
E em funcdo de log |i|, onde mostra-se o potencial de corrosdo (E*) e determina a corrente de
corrosdo (i*) (WOLLYNEC 2013).
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Figura 17 — Método de extrapolacgdo de Tafel.
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Fonte: Adaptado de Wolynec (2013).

Com a determinacdo da corrente de corrosdo (lcor Ou log i*), € necesséaria sua
transformacdo para densidade de corrente icorr (icorr = lcor/area de ensaio) tendo seu valor
multiplicado pela massa equivalente do material estudado (W) e a partir da divisdo de sua
densidade (g/cm3), tem-se o valor da taxa de corrosdo (mm/ano), assim como mostrado na

Equacéo 14.

327107 X igopr X W
p

TC (14)

A partir do valor da taxa de corrosdo, € possivel determinar o indice de corrosividade de

um material em estudo, sendo este indice exemplificado na Tabela 6.

Tabela 6 — indice de corrosividade de material em estudo.
Taxa de corrosdo uniforme Taxa de corrosdo por pites

Corrosividade

Baixa <0,025 mm/ano <0,13 mm/ano
Moderada 0,025 a 0,12 mm/ano 0,13 a 0,20 mm/ano
Alta 0,13 a 0,25 mm/ano 0,21 a 0,38 mm/ano
Severa >0,25 mm/ano >0,38 mm/ano

Fonte: Adaptado de Cordeiro (2016).
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4 METODOLOGIA

4.1 MATERIAIS EMPREGADQOS

4.1.1 AA2024-T3

A liga de aluminio 2024-T3 foi adquirida da empresa VBTec (Viner Brasil Tecnologia)
em formato de chapa de 3,50 mm de espessura, tendo sua composi¢cdo quimica nominal
(ANEXO 1) descrita na Tabela 7; sendo entdo cortadas em amostras menores, em dimensoes
de 25,0 mm x 25,0 mm, como apresentado na Figura 18, para analise de espessura do
revestimento 6xido depositado e ensaios eletroquimicos. Os testes nas amostras menores foram
realizados com o intuito de avaliar os parametros mais adequados para a anodizacdo das
amostras (ASTM D1002-10), com dimens0es apresentadas na Figura 19.

Tabela 7 — Composicdo quimica AA2024-T3.
Al Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti

% balango <05 <05 3849 0309 12-18 010 <025 <0,15

Fonte: Viner Brasil Tecnologia (2022).

Figura 18 — Amostra AA2024-T3, 25x25 mm.

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 19 — Amostra AA2024-T3, 100x25 mm (soldagem).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Nas amostras que foram destinadas para o processo de soldagem, ilustrada na Figura 19,
foi especificada uma regido com as iniciais “AT” (Area de Tratamento) que corresponde a
mesma area das amostras da Figura 18, porém as amostras para soldagem néo foram furadas e

sim presas por garras elétricas (jacarés).

4.1.2 Composito PEI/Fibra de Vidro

O material composito utilizado neste trabalho foi o PEI (polieterimida) com reforco de
fibras de vidro, adquirido da empresa Toray Advanced Composites, proveniente da Holanda na
forma de chapas com espessura de 2,5 mm, sendo entdo posteriormente cortada em amostras
menores para adequar a norma de soldagem, com dimensdes de 100 mm x 25 mm, assim como
as amostras da liga AA2024-T3, ilustradas na Figura 19.

Na literatura é apresentado que a temperatura de transicdo vitrea do polimero
termoplastico PEI é em torno de 210 — 220°C (BOTELHO, E. et al. 2008; ABRAHAO, A.
2015; REIS, J. 2019). Com base nessa informacdo foi possivel a utilizacdo de valores de
temperatura mais apropriados para a soldagem das amostras.

4.2 OXIDACAO ELETROLITICA A PLASMA (PEO)
4.2.1 Preparacéo dos substratos e do eletrolito

Todas as amostras de aluminio (25 mm x 25 mm quanto 100 mm x 25 mm) foram
inicialmente lixadas com lixas 220# e 600#, submetidas a limpeza em cuba ultrassdnica com

agua destilada e detergente neutro por 15 minutos. Na sequéncia estas amostras, foram

submetidas a banho ultrassénico em alcool isopropilico também por 15 minutos. As amostras
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menores foram secas e armazenadas em placas de petri com papel macio e guardadas em local
seco até o inicio processo, as maiores também foram secas e guardadas em potes maiores com
papel macio.

A solucéo eletrolitica foi preparada com propor¢cdo de 15 g/L de silicato de sodio
(Na2SiOs) e 1,5 g/L de fosfato trissodico (NasPOs) que, de acordo com a literatura, € o melhor
eletrolito para 0 aumento de passivacgdo de ligas de aluminio (Na2SiOs) e o eletrélito que obteve
melhor resultado para um filme mais resistivo a corrosdo, além de garantir um melhor
ancoramento do revestimento ao substrato (NasPOs) (LUCAS; SILVA e SANTOS 2020;
YEROKHIN et al., 2021). Com a solugdo misturada, esta foi para cuba ultrassonica por cerca
de 15 min para completa homogeneizacéo e, posteriormente, inserida na cuba eletrolitica, para

realizacéo do processo de anodizacao.

4.2.2 Operagéo do sistema experimental

Nas amostras, para confirmar os parametros de anodizacdo, foram feitos furos com
diametro de 3,00 mm para que houvesse encaixe perfeito de hastes também produzidas em
aluminio, protegidas com politetrafluoretileno (PTFE) para que ndo houvesse participacdo do
processo. Considerando que uma amostra possui uma area superficial de 14,75 cmz?, e que a
densidade de corrente necessaria para que ocorresse a deposicdo a plasma seria em torno de
0,01 a 0,3 A/cm? (YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007), o sistema montado no
Laboratorio de Plasma da UNESP- Guaratingueta deveria fornecer uma corrente de 0,15 a 4,43
A, porém como ja observado em trabalhos anteriores, o sistema atua no maximo em 4,0 A; por
isso adotou-se um recurso para proteger a face contraria da face a ser tratada da amostra
resultando em uma diminuicdo de 6,25 cm2 em cada amostra, assim como esquematizado na
Figura 20. Outro motivo da ado¢do deste recurso, que para o processo de soldagem fosse
efetivo, ndo deveria ter camada oxida na face onde seria aplicado a chama e para melhorar o
contato no ensaio eletroquimico. Apos a adocao do recurso, cada amostra apresentou 8,5 cm?

de area superficial.
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Figura 20 — Esquema de montagem e protecdo da amostra.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Para melhorar a precisao do processo de deposicao do filme, foi adotado um recurso para
realizar a anodizacdo de trés amostras simultaneamente, sendo este recurso apresentado na
Figura 21.

Utilizando uma cuba de acgo inoxidavel AISI 430 (ferritico) como contra eletrodo, é
possivel garantir que este ficaria inerte durante o processo. A cuba utilizada foi de 2 litros de
capacidade volumétrica, com diametro de 150 mm por 180 mm de altura. Ao posicionar a haste

no centro, cada amostra possuia um afastamento de 20 mm da parede da cuba eletrolitica.

Figura 21 — Cuba eletrolitica com amostra 100x25 mm.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Nesta mesma cuba, foram posicionados um agitador mecénico para garantir o fluxo de
ions do eletrolito constante, e um termopar do tipo espeto para acompanhar 0 comportamento
da temperatura da solugdo durante o processo, sendo possivel visualizar esta montagem na

Figura 22.
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Figura 22 — Esquema de montagem da cuba eletrolitica.
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Fonte: Elaborado :pelo autor.

4.3 PLANEJAMENTO E ANALISE DE PARAMETROS PARA PEO

Com o conhecimento de valores minimos e maximos dos parametros para a “abertura” e
manutenc¢do do processo de tratamento por plasma, foi possivel aplicar a ferramenta estatistica
conhecida como planejamento experimental.

Na literatura, sabe-se que a oxidacdo eletrolitica a plasma tem diversos parametros de
processos, como: material do substrato; concentracdo do eletrolito; tipo de eletrélito; densidade
de corrente elétrica; tipo de corrente (AC/DC); potencial aplicado; tempo de processo; etc.
(YEROKHIN et al., 1999; LI et al., 2013; MENEZES et al., 2021).

Para este estudo, as varidveis independentes a serem investigadas foram: o potencial
aplicado (em conformidade com as capacidades do equipamento) e o tempo de tratamento; a
variavel independente (resposta) foi a tenséo de tragdo obtida pelo ensaio de Lap Shear.

Para a determinacdo dos melhores pardmetros para a soldagem pelo processo de
oxiacetileno, foi utilizado o planejamento experimental Central Composite Design (CCD) para
k fatores (k = 2 = tempo de soldagem e distancia da chama) que € uma matriz formada por dois
grupos distintos de elementos experimentais: um fatorial completo 22, um design com um
determinado nimero de pontos centrais (nesse trabalho, serdo feitas cinco replicatas no ponto
central), e adicionalmente apresenta um grupo de niveis extras denominados de pontos axiais

em um CCD, sendo este igual ao dobro do niimero de fatores envolvidos no experimento (22 =
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4). Os resultados obtidos serdo analisados com auxilio do software Design-Expert 6.0 (Stat-
Ease Corporation, USA). Este Gltimo software sera também empregado para determinacdo dos

valores maximos de tensdo de ruptura (MPa).

4.4 PROCESSO DE UNIAO POR SOLDAGEM

4.4.1 Soldagem OFW por GLP

O sistema adotado para realizacdo da soldagem das amostras de AA2024-T3 anodizada
via oxidacdo eletrolitica a plasma com o material composito PEI (polieterimida) reforcado com
fibra de vidro é muito simples, consistindo em um cilindro de gas GLP (Gas Liquefeito de
Petroleo) do tipo P13, um sistema para controle de pressao de saida do gas, no qual a pressao
ficou controlada em 5 psi, um magarico e uma bancada simples para montagem das amostras a
serem soldadas, como mostrado na fotografia apresentada na Figura 23.
por GLP.

Figura 23 — Sistema para soldagem

Fonte: Elaborado pelo autor.

Para a realizacdo da soldagem hibrida, foi montado um esquema tipo “sanduiche” fixado

por presilhas, sendo apoiados por tijolos refratarios, como apresentado na Figura 24.
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Figura 24 — Sistema “sanduiche” fixado por presilhas.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Um detalhe importante durante o processo de soldagem, é garantir que a amostra de
PEI/Fibra de vidro fique posicionado para trds da chama, para ndo haver a degradacdo deste
material.

Logo apds o desligamento da chama é importante medir a temperatura superficial (Ts) da
amostra de aluminio, para se ter garantia de que a temperatura de transicdo vitrea do PEI tenha
sido atingida. Para isso foi utilizado um termémetro infravermelho da marca MINIPA modelo
MT-395, com faixa de medicéo de -50 °C ~ 1650 °C e resolucéo de 0,1 °C.

4.4.2 Soldagem por oxi-acetileno

Para a soldagem por oxi-acetileno, houve o controle de saida dos gases oxigénio e
acetileno em 1,0 psi e 0,5 psi, respectivamente. A distancia de soldagem e o tempo de soldagem
foram 50 mm de disténcia e 100 segundos.

A soldagem dos substratos de aluminio tratados com o compésito PEI, também ocorreu
com o processo oxi-acetileno, sendo este equipamento também de facil aquisi¢cdo e manutencéo.

O sistema empregado é visualizado nas Figuras 25 e 26.
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Figura 25

— Sistema para soldagem por oxi-acetileno.

b

Fonte: Do Autor.

4.5 CARACTERIZAGOES UTILIZADAS

4.5.1 Monitoramento dos parametros de tratamento superficial

Para monitorar as variaveis potencial e corrente elétrica aplicadas, foram utilizados
multimetros FLUKE, modelo True-RMS 115, com medic¢do de potencial DC 0 — 600 V e
resolucdo de 0,1V; para acompanhamento da temperatura do eletrélito ao longo dos processos
foi utilizado um termémetro tipo espeto mostrado anteriormente.
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4.5.2 Variagdo da massa dos substratos

Todas as amostras tiveram sua massa avaliada com uma balanca analitica da marca
SHIMADZU, modelo AUY 220, com precisao de 0,1 mg. Em todas as amostras foram efetuadas

10 medigdes, antes e depois de cada deposicdo e calculadas suas respectivas médias.

4.5.3 Espessura dos revestimentos 0xidos

Para a realizacdo da medicdo da espessura dos filmes, foram utilizados dois métodos,
sendo estes: por corrente parasita, utilizando um medidor de espessura de filmes ndo condutivos
da INSTRUTHERM, modelo ME-250 com escala de medi¢do 0 ~ 1250 um com preciséo de
0,1 pum. Baseando-se na norma NBR 12610:2010, que abrange o método de correntes parasitas,
nos revestimentos gerados, foram efetuadas 15 medicGes distribuidas em 5 &reas ao longo da
superficie tratada, ilustrado na Figura 27.

Figura 27 — Revestimento 6xido PEO com &reas a serem analisadas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O segundo método empregado foi por microscopia Optica, baseando-se na norma NBR
12611:2006, que consiste em avaliar a espessura do revestimento pela se¢do transversal. Para
esta finalidade, foi necessario preparar amostras em cada parametro de processamento,
realizando o seccionamento, embutimento a frio das amostras, lixamento de 220# a 2000#,
polimento com pasta de diamante 1 um e ataque quimico de solucdo &cida de HF 2%. As

amostras foram avaliadas por microscopia dptica, com aumento de 100x; a norma recomenda
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avaliar 5 pontos (no minimo) distintos ao longo da interface substrato/revestimento, obtendo a
média aritmética da espessura do filme, assim como apresentado na Figura 28.

Figura 28 — llustracdo de secdo transversal para analise de revestimento.
Revestimento
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.5.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para avaliacdo morfologica superficial dos filmes obtidos a partir processo de oxidacao
eletrolitica a plasma, foi utilizado um microscdpio eletronico de varredura (MEV) VEGA3
TESCAN, com energia de varredura em 25 kV, distancia focal de 13,23 mm com modo de

energia BSE.
4.5.5 Espectroscopia no Infravermelho (FT-IR)

A analise de FT-IR foi realizada em um equipamento Perkin ElImer Spectrum 100 com
modulo ATR, sendo realizadas 128 varreduras em cada amostra, com resolucéo de 4 cm™ em

uma faixa de analise de 4000 a 650 cm™.
4.5.6 Ensaio Mecanico de Cisalhamento (Lap Shear)

O ensaio de Lap Shear foi realizado em uma méaquina universal de ensaio da marca
SHIMADZU, modelo AG-X, conforme norma ASTM D1002, com carga de 50kN e
deslocamento de 1,5 mm/min. Este ensaio foi realizado nas 130 amostras soldadas, sendo 65
soldadas por GLP e 65 por oxi-acetileno, sendo 5 amostras para cada parametro (APENDICE

I1 e 11T) com dimensdes dos corpos de prova seguindo a norma vigente.
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4.5.7 Ensaios Eletroquimicos

Os ensaios eletroquimicos foram realizados com o intuito, de obter-se o potencial de
corrosdo da liga AA2024-T3 tratada na melhor condicdo de PEO, sendo esta condi¢do avaliada
a partir dos maiores valores de Lap Shear. Os ensaios ocorreram em um
potenciostato/galvanostato AUTOLAB modelo PGSTAT302N, da Metrohn Autolab®,

mostrado na Figura 29.

Figura 29 — Potenciostato AUTOLAB PGSTAT.
0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os ensaios foram conduzidos em uma célula eletroquimica horizontal, com solucéo de
NaCl 3,5% e montada com trés eletrodos, sendo: AA2024-T3 tratada (eletrodo de trabalho),
platina (contra eletrodo), Ag/AgCl (KCI saturado) (eletrodo de referéncia), assim como

mostrado na Figura 30.
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Figura 30 — Ceélula eletroquimica com eletrodos para ensaios.

Eletrodo Referéncia Contra eletrodo

PRSI Eletrodo de trabalho s

Fonte: Elaborado pelo autor.

O ensaio de polarizacio linear foi realizado com velocidade de 0,33 mV.s?, em intervalo

de anélise de +700 mV a -300 mV a partir do valor do potencial de circuito aberto (OCP).
5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 CARACTERIZAQOES DO TRATAMENTO SUPERFICIAL
5.1.1 Densidade de corrente
Com a utilizagéo do potencial constante para a realizacdo da oxidacao dos substratos de
aluminio, o revestimento por possuir propriedades dielétricas inibiu a passagem de corrente

elétrica no sistema acarretando, assim, sua diminui¢do ao longo do tempo, assim como mostra

a Figura 31.
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Figura 31 - Densidade de corrente nos processos de 120 (a), 210 (b) e 300 segundos (c).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir dos dados obtidos, percebe-se que os tratamentos realizados com menores
potenciais (150V), apresentaram menores picos de densidade de corrente na maioria dos casos.
Os valores minimos de densidade de corrente para que houvesse a deposicdo a plasma (0,01
Alcm?) foram atingidos em ~70, 100 e ~90 segundos, para 0s processos de 120, 210 e 300
segundos, respectivamente. Pode-se inferir que, a partir deste ponto a taxa de deposi¢édo néo foi
tdo eficaz, mostrando assim a agilidade deste tipo de tratamento, como ja relatado por Yerokhin
etal., (1999) e Gupta et al., (2007).

5.1.2 Temperatura do eletrolito

Neste processo de anodizacédo a plasma, com a passagem de corrente elétrica pelo sistema
e a criagdo do revestimento resistivo, faz com que a temperatura do eletrolito aumente (Efeito
Joule), nas diferentes condic¢Oes experimentais, nenhuma excedeu 50 °C; assim como observa-

se na Figura 32.
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Figura 32 - Evolucédo da temperatura nos processos de 120 (a), 210 (b) e 300 segundos (c).
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A temperatura do eletrolito durante o processo de anodizagdo, possui forte influéncia
tanto na morfologia, quanto na espessura do revestimento resultante. Como relatado por
Fatimah et al., (2021), com o emprego de eletrdlitos a temperatura ambiente (24°C), o filme
oxido apresenta microfissuras aleatorias, assim como também maior concentracdo de micro-

poros e maior espessura, do que com o uso de eletrélitos a temperaturas negativas (-5°C).

5.1.3 Poténcia média dos tratamentos

A poténcia média elétrica é definida como o trabalho realizado em um intervalo de tempo,
ou taxa de variacdo de energia, sendo que pelo Sistema Internacional de Unidades (SI) € medido
em Watts. Neste estudo considerou-se a poténcia media de consumo, devido a variagdo da
corrente elétrica no tempo.

Os dados obtidos de potencial aplicado e corrente elétrica gerada nos diferentes processos
eram gravados por camera digital. Com esta gravacao, foi montado no software Excel uma
tabela com pontos de potencial e corrente elétrica para os processos de 120, 210 e 300 segundos,
geradas curvas que melhor representam esses pontos, e com a integral da area das curvas foi

possivel estipular a poténcia média, como apresentada na Tabela 8.
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Tabela 8 - Poténcia média consumida.

Tempo () Pmed (kW) Energia (kJ)
120 0,30 35,8
210 0,33 70,1
300 0,29 87,9

Fonte: Elaborado pelo Autor.

A poténcia média consumida em kW variou em cada processo, observou-se que as
poténcias geradas nos processos de 120 e 300 segundos tiveram valores préximos. Porém,
considerando a energia consumida em kJ para os processos de 120, 210 e 300 segundos, 0s
valores aumentaram justamente devido ao aumento do tempo de tratamento.

Segundo Gianelli (2014) a poténcia média consumida do sistema, para a realizacdo do
tratamento superficial é de extrema importancia para a avaliacdo do ciclo de vida de produtos,

sendo neste estudo os revestimentos oxidos.
5.2 CARACTERIZACOES DOS REVESTIMENTOS
5.2.1 Variagao da massa dos substratos
Como apresentado na Tabela 9, observou-se que os parametros adotados (potencial

aplicado e tempo de tratamento) afetaram de forma significativa a variagdo de massa dos
substratos.
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Tabela 9 - Variacdo da massa dos substratos no tempo.

Tempo Potencial (V) Massao (g) Massa Final (g) Variacéo (mg)

150 23,4202 23,4207 0,5
120 265 23,3406 23,3415 0,8
380 23,2072 23,2090 18
150 22,8126 22,8133 0,7
210 265 23,6619 23,6629 1,0
# 380 23,4473 23,4496 2,3

150 23,5137 23,5140 03 4mm
300 265 23,8700 22,8713 1,4
380 23,1178 23,1194 1,6

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em todos os tempos de processamento, observou-se que, com o aumento do potencial
houve também o aumento da massa do substrato, sendo resultado da deposi¢do da camada
anodica. O processo que apresentou maior e menor variacdo da massa do substrato foi
210s/380V (2,3 mg), destacado pela seta verde e 300s/150V (0,3 mg), destacado pela seta
vermelha, respectivamente.

Neste estudo, percebeu-se que o tempo de processamento € limitado levando em
consideracao a massa de 6xido depositada, isso devido ao continuo processo de rompimento da
camada dielétrica do filme e seu crescimento respectivamente, evidenciando que o filme éxido
gerado pelo plasma eletrolitico é resultado de combinacdes e quebras de ligagdes quimicas
presentes durante todo o processamento.

As descargas micrométricas localizadas (micro-arcos), caracteristicas da oxidacao
eletrolitica a plasma, sdo os principais elementos que garantem a fusdo do filme dxido
(atingindo temperatura de aproximadamente 11.000 K ~10.800 °C) juntamente com o0s
elementos contidos no eletrolito, resultando em um recobrimento com uma morfologia distinta.
Um fato que corrobora para que o processo em 300V tenha apresentado menor massa de
deposicdo de filme foi o aparecimento de particulas em suspensdo e precipitadas apds o

tratamento, assim como ja mencionado por outros autores (BARBOSA et al., 2019).
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5.2.2 Espessura dos revestimentos

A Figura 33 mostra os valores médios das espessuras dos revestimentos, com seus
respectivos desvios, obtidos a partir da analise por corrente parasita, seguindo a NBR
12610:2010.

Figura 33 - Espessura media dos revestimentos com desvio padrao.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

No processo de crescimento da camada anddica de alumina, ocorre tanto a oxidacdo do
substrato quanto a incorporagdo de elementos presentes no eletrdlito utilizado (ANTONIO
2011). Como observado neste trabalho e relatado por outros autores (ANTONIO 2011;
ERFANIFAR et al., 2017; DAI et al., 2018) o fator tempo € um parametro crucial para o
aumento da espessura do filme depositado assim como sua massa, sendo que com maior tempo
de deposicdo maior foi sua espessura, com excec¢ao do tempo de 300 segundos, onde pode ser
explicado que a reacéo de dissolucdo do filme foi maior que a de oxidagao deste.

A taxa de deposic¢do foi maior no menor tempo de deposicéo, no tempo de 120 segundos
a taxa de deposicao do filme foi de 0,35 um/min, ja no processo de 210 segundos a taxa foi
ligeiramente menor sendo aproximadamente 0,23 pm/min e no processo de 300 segundos foi a
menor taxa sendo proximo de 0,12 um/min. Estatisticamente, todos os filmes apresentaram uma

espessura muito préxima uma da outra considerando seus desvios padrdes apresentados.
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Para complementar a analise de espessura dos revestimentos 0xidos nos substratos,
amostras anodizadas foram embutidas e analisadas suas se¢0es transversais, seguindo a NBR
12611:2006, como é mostrado na Figura 34.

Figura 34 - Microscopia Optica das secOes transversais dos substratos anodizados.
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Seguindo a norma vigente de analise microscopica, foram avaliadas, com software de
processamento de imagens ImageJ, 5 regides das amostras anodizadas para célculo de suas
médias, com respectivos desvios padrdo. Com resultados muito diferentes dos obtidos por
corrente de Foucault, as amostras anodizadas por 120, 210 e 300 segundos apresentaram
espessuras de 93,03**38 um / 109,03*3%7 um / 77,21*?>! um, respectivamente.

Reavaliando a taxa de deposicao, com os dados obtidos da microscopia, ainda assim o
processo de menor tempo apresentou maior taxa, sendo 46,5 pm/min; 31,2 um/min e 15,4
pum/min, nos processos de 120, 210 e 300 segundos, respectivamente.

Para este estudo, a analise por corrente de Foucault ndo apresentou exatiddo, mesmo tendo
sido seguido sua norma vigente. Alguns dos motivos que possam ter influenciado, sdo efeito de

borda, que segundo a norma NBR 12610:10, aparelhos para medigdes deste tipo séo sensiveis
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quando submetidos para avaliarem revestimentos préximos de bordas, como foi o caso das
amostras de pequena largura (25 mm); outro fator que corroborou para a ndo exatiddo das
medicdes foi a rugosidade, que pode acarretar tanto em erros de medicdo sistematicos como 0s

aleatdrios, sendo o aleatério mitigado pela quantidade de medicdes (Apéndice A).

5.2.3 Microscopia Eletronica e Espectroscopia por energia dispersiva

As Figuras 35, 36 e 37 mostram as imagens obtidas por MEV da liga AA2024-T3 tratada
via PEO, com tempos de 120, 210 e 300 segundos, respectivamente.

Com o0 aumento do potencial aplicado, observa-se microestruturas no formato de
“agulhas”, sendo estas conhecidas na literatura como mulita (3A1203.Si03), isso ocorre quando
h& o aumento significativo de ligagdes Si-O nos revestimentos produzidos, no mais os filmes
produzidos com 120 segundos ndo apresentaram fortes caracteristicas de filmes gerados por
plasma eletrolitico, além também de se notar riscos provenientes dos processos de prepara¢do

das amostras.
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Figura 35 - MEV dos revestimentos PEO por 120 segundos.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ja nos processos que ocorreram nos tempos de 210 segundos, € possivel observar filmes
mais homogéneos e caracteristicos de processos eletroliticos a plasma, como uma superficie
esponjosa, ou em formato de “corais”; visualmente sendo este processo o melhor, pois, ndo foi
possivel visualizar riscos de preparacdo das amostras, mostrando assim que 0s revestimentos

de alumina (majoritariamente), apresentaram espessuras consideraveis.
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por 210 seqgundos.

Figura 36 - MEV ds revestimentos PEO

Fonte: Elaborado pelo autor.

Com o aumento do tempo de tratamento, o revestimento 6xido deveria cobrir melhor a
superficie da liga (teoricamente), porém como observa-se na Figura 37, o filme obtido com 300
segundos apresenta praticamente as mesmas caracteristicas morfoldgicas dos filmes gerados
com o processo de 120 segundos, os filmes ndo cobriram os riscos dos processos de preparacéao;
apresentaram microestruturas agulhadas (mulita); como também, observa-se micro-poros
provenientes de fendmenos elétricos de alta intensidade, como ja citados na literatura
(YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007).
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Figura 37 - MEV dos revestimentos PEO por 300 segundos.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O fendmeno que pode explicar o fato dos filmes obtidos com os processos de 300
segundos serem semelhantes aos produzidos com 120 segundos € a dissolugédo do filme 6xido
descritos nas Equacdes 9 e 10, onde tem-se que entre o intervalo de 210 a 300 segundos houve
alguns pontos onde ocorreu um pico de alto campo elétrico (micro-arco isolado), que causou
rapida dissolucdo do revestimento gerado até 210 segundos, a partir desse ponto houve
novamente o processo de formacdo do filme. Porém com 300 segundos ndo houve tempo
suficiente de um filme espesso ser totalmente produzido para cobrir os campos observados pelo
MEV.

Nos revestimentos gerados por 300 segundos e potencial de 380 volts, foram identificados

7

também algumas caracteristicas de processos de oxidacdo a plasma, como é o caso de
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protuberancias esféricas (Figura 38) que apresentam didmetro de 12*2 um. Estas
microestruturas segundos relatos de autores (QIU et al., 2019) apresentam efeito “tampao”,
diminuindo notavelmente a rugosidade superficial, assim como também a porosidade do

revestimento, desde que, distribuidas em toda a superficie.

Figura 38 — Protuberancia esférica de alumina.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Na Figura 39 sdo mostrados os principais elementos detectados nos revestimentos

gerados, pela espectroscopia por energia dispersiva.

Figura 39 — Elementos detectados nos revestimentos 6xidos.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Os dados obtidos por EDS, mostram que os filmes produzidos pelo processo de oxidagéo
eletrolitica a plasma sdo constituidos majoritariamente de aluminio (Al), variando de ~73,4% a
53,1% nos tempos de 120 e 300 segundos, oxigénio (O), variando de ~22,8% a 34,1%,
formando a camada de alumina (Al.Oz3), além de outros elementos que estdo presentes na liga
como Cu, Fe, etc; assim como também elementos constituintes do eletrolito como Na, P, como
também o silicio (Si), que neste caso pode ser oriundo tanto do substrato quanto da solugéo;
que diferente do processo convencional, onde o eletrolito ndo participa ou participa muito pouco
na formacé&o do filme, em processos a plasma devido a processos quimicos, elétricos e térmicos
que permitem que haja incremento de ions que favorecem a formacdo de uma camada com
caracteristicas quimicas e fisicas superiores, tais como: resisténcia a corrosao, resisténcia ao
desgaste, etc; tendo essas caracteristicas mencionadas por outros autores (YEROKHIN et al.,
1999; GUPTA et al., 2007; TAVARES 2018).

Na maioria dos espectros outro elemento que é identificado é o carbono (C), sendo este
proveniente de possiveis ligacdes de COx absorvidas do ambiente sendo entdo contaminantes
do filme, ja relatados por outros autores (LUCAS; SILVA e SANTOS 2020).

Observa-se que, com 0 aumento de tempo de tratamento a porcentagem de silicio (Si)
aumentou em média no filme depositado. Em média 0,84% para 120 segundos de tratamento,
~1,19% para 210 segundos e ~7,06% para 300 segundos, juntamente com a analise morfolégica
a partir dos quais os espectros foram analisados. Assim percebe-se a formagdo de mulita
(3Al203.Si02) no revestimento Oxido produzido pelo processo; ndo foi possivel fazer uma
correlacdo com o aumento de silicio e o potencial aplicado.

Na Figura 40 é elucidado o processo de incorporacao de ions do eletrélito no revestimento
produzido.

Figura 40 — Incorporacao de ions presentes na solucdo para o revestimento.
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Fonte: Adaptado de Gupta et al. (2007).
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5.2.4 Espectroscopia no infravermelho (FT-IR)

A Figura 41 (a, b e ¢) mostra os espectros de infravermelho dos revestimentos produzidos
na liga de aluminio 2024-T3 a partir do processo de oxidacéo eletrolitica a plasma (PEO) com
tempo de 120, 210 e 300 segundos respectivamente, variando os potenciais aplicados em 150V,
265V e 380V. Observa-se que a variagéo do potencial aplicado no tratamento superficial variou
significativamente os espectros, uma banda larga aparente nas curvas de 265V e 380V no
intervalo de 3600 ~ 3400 cm™ , atribuido ao estiramento OH", havendo relagdo com a umidade
do meio que o filme absorveu, além de hidroxidos formados na solugdo eletrolitica como Al-
OH entre outros, que sdo mais evidentes quando o potencial de tratamento é superior a 250 V;
além dessas bandas é possivel constatar a presenca de dgua absorvida em picos presentes em
1635 cm™, assim como ja relatado por outros autores (OLIVEIRA 2010; LIU et al., 2014;
LUCAS; SILVA e SANTOS 2020; HUANG et al., 2020).

Grupos funcionais de baixa intensidade, em 1550 cm™ sdo relacionados a hidréxidos de
aluminio formados no meio eletrolitico, sendo somente mais evidente nos espectros de 265 V
e 380 V. Um pico muito discreto em torno de 1430 cm™ pode ser visualizado no espectro do
revestimento (120s/265V), sendo atribuido a possiveis ligagdes C-O, ja relatado na literatura
(GOES et al., 2014; ZHANG et al., 2018; MAHDAVIAN et al., 2020); assim como foi visivel

a presenca de C na espectroscopia de energia dispersiva.
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Figura 41 — Espectros de FT-IR nos revestimentos gerados por 120s (a), 210s (b) e 300s (c).
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Picos mais aparentes em 1060 cm™ sdo visualizados nos espectros dos revestimentos
gerados a partir de 265 V, assim como ja relatado por Zhang et al., (2018) estéo atribuidos a
ligagBes PO4*. Bandas presentes abaixo de 1000 cm™ sdo atribuidos a vibragdes de alumina
(Al.03) em diferentes orienta¢fes atdmicas, assim como também a grupos funcionais de silica
(SiO2) e mulita (3Al203.Si02) (LUCAS; SILVA e SANTOS 2020; SALEM et al., 2014).

Nas Tabelas 10, 11 e 12 estdo resumidos os principais picos identificados nos espectros

de infravermelho dos revestimentos gerados.

Tabela 10 — Principais picos identificados no revestimento gerado em 120 segundos.

Amostras Picos identificados (cm?)

AA2024-T3 - 2280 - - - 937
150V - 2300 - - 1076 890
265V 3360 2300 1589 1430 1053 ~ 830
380 V - 2300 1585 - 1060 ~790

Ligacoes O-H Cc-0 O-H c-0 POs* Al;O3

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 11 — Principais picos identificados no revestimento gerado em 210 segundos.

Amostras Picos identificados (cm™)

AA2024-T3 - 2280 - - - 937
150V - 2300 - - - 890
265V - 2300 1585 - 1065 ~930
380V 3400 2300 1580 - 1068 ~ 800

Ligacdes O-H c-0 O-H c-0 POs* AlO3

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 12 — Principais picos identificados no revestimento gerado em 300 segundos.

Amostras Picos identificados (cm™?)

AA2024-T3 - 2280 - - - 937
150V - 2300 1561 - - 890
265V - 2300 1570 - - 862
380 V - 2300 1570 - 1065 ~ 800

Ligacdes O-H C-0 O-H C-0 POs* Al2O3

Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.3 VIABILIDADE DA LIGA ANODIZADA EM ESTRUTURA HIBRIDA
5.3.1 Verificacdo da temperatura de soldagem

Para que a junta hibrida (aluminio anodizado/comp0sito) se concretize, é necessario que
haja o controle de temperatura de soldagem. Apos 0s processos de soldagem em cada lote, um
termdmetro por infravermelho foi utilizado para averiguar as temperaturas superficiais do

aluminio, sendo estes valores apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 — Temperaturas de soldagens por GLP e Oxi-Acetileno.

Plasma Eletrolitico Soldagem
Lote Tempo (s) Potencial (V) GLP Oxi-Acetileno
01 120 150 409,7 228,8
02 300 150 408,4 152,6
03 120 380 421,0 288,3
04 300 380 4142 199,0
05 83 265 415,3 2254
06 300 265 414,2 261,3
07 210 120 419,1 276,4
08 210 380 4247 279,8
09 120 265 412,0 221,7
10 210 265 420,5 259,3
11 210 265 430,0 303,9
12 210 265 423,0 297,9
13 210 265 4257 252,5

Fonte: Elaborado pelo autor.

Considerando os dados citados anteriormente, sobre as propriedades térmicas do PEI, e
as temperaturas médias superficiais (Ts) em cada lote, que em uma média geral tem-se 418%%3
°C para a soldagem por GLP e 249,8%%3° °C para o processo por oxi-acetileno. Pode-se afirmar
que houve energia suficiente para amolecer o polimero (transicdo vitrea), e este realizar
ancoramento mecanico entre os poros de alumina do substrato de AA2024-T3. Considerando

que a temperatura de transicdo vitrea do polimero PEI em torno de 210 - 220 °C e sua



69

temperatura de degradac&o inicia-se em torno de 550 °C (AZEVEDO et al., 2006; ABRAHAO
et al., 2015; OLIVEIRA et al., 2020; REIS et al., 2021).

5.3.2 Ensaio mecanico de cisalhamento (Lap Shear Strength)
Apos o processo de soldagem, as amostras hibridas (aluminio/PEI) foram submetidas ao
ensaio mecanico de Lap Shear Strenght, baseando-se na norma ASTM D1002-10, na Tabela

14 séo apresentados os valores de tensdo de cisalhamento em cada lote.

Tabela 14 — Tensao de cisalhamento amostras soldadas.

Plasma Eletrolitico Tensdo de Cisalhamento (MPa)

Lote Tempo (s) Potencial (V) GLP Oxi-Acetileno
01 120 150 5,3 5,3
02 300 150 4,0 41
03 120 380 4,2 6,7
04 300 380 4,0 2,5
05 83 265 5,5 51
06 300 265 4,6 54
07 210 120 5,7 5,7
08 210 380 5,2 6,2
09 120 265 7,2 6,6
10 210 265 2,6 4,7
11 210 265 8,5 6,7
12 210 265 3,0 5,4
13 210 265 4,6 7,3

Fonte: Elaborado pelo autor.

Em média, os valores de Lap Shear Strength pela soldagem OFW usando GLP foi de ~5,1
MPa, com desvio padrédo de +2,5 (valor relativamente alto), e para a soldagem por oxi-acetileno
foi de ~5,6 MPa, com desvio padréo de £2,1. Estes valores altos de desvio padréo, podem ser
explicados devido a quantidade de amostras que falharam durante e/ou antes do ensaio
mecanico, cerca de 24,6% das amostras soldadas por GLP e 38,46% das amostras por oxi-
acetileno. Tais falhas, ndo séo (ou muito pouco provavel) de serem provenientes dos processos

de soldagem, sendo que em estudos de Reis, J. et al. (2021), valores acima de 10,0 MPa
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(sistema otimizado) foram obtidos; e neste estudo, as amostras apresentaram grande variagcdo
dos valores de tensdo de cisalhamento, sendo assim, a interface da junta realizada foi

caracterizada por macroscopia (Figura 42).

Figura 42 — Macroscopia das juntas.

Compadsito
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Na Figura 42 (A e B) é mostrado a interface de uma amostra do lote 11 (melhor condi¢&o),
onde, observa-se 0 bom ancoramento entre o revestimento 6xido com a matriz polimérica do
material composito, ja na Figura (C e D) observa-se a interface de uma amostra do lote 02 (pior
condicdo), observa-se que a interface entre os materiais dissimilares ndo € homogénea, havendo
vazios ao longo da mesma, percebe-se também que os revestimentos gerados espessos, que
assim como relatado por Wilson et al., (2018) e Yerokhin et al., (2021) para a aplicagdo em
unido de materiais dissimilares, ndo apresentam eficiéncia.

Revestimentos mais espessos, devido suas caracteristicas, tendem a apresentar maior
quantidade de poros em suas camadas mais externas, com isso apresentam menor resisténcia
mecanica quando solicitados, complementando a isso, 0s revestimentos gerados em 300
segundos apresentaram maior teor de silica e/ou alumino silicatos em sua superficie, assim
como mostrado na Figura 39, permitindo que aquela regido que se encontra rica em Si,
apresente maior fragilidade. Na Figura 43 é apresentada a correlacdo entre o porcentual de Si
na superficie das amostras e sua resisténcia ao cisalhamento, sendo realizado com a anélise de
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quimica superficial, da espectroscopia de energia dispersiva (EDS) e os valores médios de

resisténcia de cisalhamento das juntas com esses materiais.

Figura 43 — Teor de silicio vs. tenséo de cisalhamento.
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De acordo com a Figura 43, observa-se claramente a diminuicao da resisténcia de ligacao
adesiva entre o revestimento com a matriz polimérica, com o aumento do teor de silicio,
causando simultaneamente a diminuicdo de fases atribuidas Al2Os, relatada por Gao et al.,
(2014) e Yerokhin et al., (1999) como de extrema importancia para a formacéo de grupos O-H,
que potencializam a capacidade de absorcdo de umidade do revestimento, que favorecem
ligacBes de hidrogénio com matrizes poliméricas.

Nas Figuras 44 e 45 sdo mostradas as regides fraturadas do aluminio anodizado, ap6s
soldagem por GLP e oxi-acetileno, respectivamente.

Observou-se que as amostras que apresentaram maiores valores de Lap Shear (A, B e C),
apresentaram maior concentracao de matriz polimérica ancorada no substrato de aluminio apds
a fratura, mostrando que houve uma falha coesa dentro da matriz polimérica do compdsito, ao
contrario destas, tem-se as amostras D, E e F, que apresentaram baixa ou quase nenhuma regido
com matriz polimérica ancorada, pode-se inferir que estas regides podem ser ricas em
concentracdes de silica e/ou alumino silicatos, como também apresentam espessuras mais
elevadas, acarretando em falha coesa dentro do revestimento 6xido, que possui maior nimero

de defeitos, sendo este tipo de fratura indesejavel.
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Flgura 44 — Fractografla amostras soldadas por GLP.
g .

Matriz
polimérica

Aluminio

Fonte Elaborado pelo autor

Flgura 45 — Fractografla amostras soldadas por oxi-acetileno.
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Fonte Elaborado pelo autor

Observa-se, que as amostras soldadas por oxi-acetileno apresentaram maior concentragdo
de matriz polimérica ancorada, porém, pela Tabela 14 os valores de “Lap Shear” foram
ligeiramente menores, isso pode estar relacionado ao fato da soldagem ter iniciado o processo
de degradacédo térmica da matriz polimérica em alguns pontos da regido unida, como observado

na Figura 45-C, afetando assim a capacidade de adesdo dos materiais dissimilares.
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Para comprovar o efeito de degradacao térmica no material compdsito, pela soldagem por
oxi-acetileno, a anélise de FT-IR foi realizada em um corpo de prova antes e depois da

soldagem, sendo o resultado apresentado na Figura 46.

Figura 46 — Espectros FT-IR do compdsito PEI/Fibra de vidro.
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Observou-se que houve diminuicao drastica em todos as bandas, em especial aos grupos
funcionais de carboxilas (abaixo de 1900 cm™), grupos funcionais de C=O/COOH (1008 cm™*
/ 1475 cm™) apresentaram a maior diminuicdo de sua intensidade apds a soldagem por oxi-
acetileno, sendo atribuidos a degradacao de grupos de ésteres e a termo oxidacdo da matriz
polimérica (CANGEM I et al., 2006; SONEGO et al., 2016; LUNA et al., 2019).

Dentre os diversos fatores que podem influenciar o mecanismo de adeséo é a rugosidade,
que assim como relatado por Cunha (2012) e Mello (2016), fornece maior area de contato,
assim aumentando o intertravamento mecéanico. Na Tabela 15 é mostrado os valores de
rugosidade (médio) dos filmes tratados em 120, 210 e 300 segundos (T-120, T-210 e T-300) e

os valores de tensdo de cisalhamento (em média) por cada processo de soldagem (GLP e Oxi-
acetilénica).
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Tabela 15 — Correlagdo da tensdo de cisalhamento pela rugosidade superficial.

Amostras Rugosidade (um) GLP (MPa) Acetileno (MPa)
T-120 0,45%02 3,53 6,2
T-210 0,510 4,48 6,0
T-300 0,41%02 2,81 4,0

Fonte: Elaborado pelo autor.

Para este estudo, todas as amostras apresentaram valores de rugosidade superior ao
substrato sem tratamento (0,19*% pm), e assim como relatado por Ricotta, M. (2006), maiores
valores de rugosidade geram maior adesdo e assim consequentemente, maior valor de “Lap
Shear”.

Considerando melhores condi¢des de tratamento, visando maior valor de “Lap Shear”
(observados na Tabela 14), as amostras unidas por GLP resultaram em uma tensdo de
cisalhamento de ~8,5 MPa e as soldadas por oxi-acetileno ~7,3 MPa, em estudos preliminares
de Reis et al., (2021) com sistema otimizado de soldagem por GLP, entre aluminio anodizado
(processo convencional) com material composito, foram alcancados valores em torno de
13,8*3® MPa. Na Figura 47 ¢ mostrado um benchmark entre esses valores, e uma reta tracejada
mostrando o valor minimo relatado por Wilson et al., (2018) que é adotado industrialmente,

para aprovacao do material a ser aplicado na linha de montagem.

Figura 47 — Benchmark de Lap Shear.
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5.3.3 Ensaios eletroquimicos do revestimento PEO em melhores condicdes

Para este estudo, a liga AA2024-T3 como fornecida e as amostras soldadas por oxi-
acetileno e GLP nas melhores condigdes foram submetidas aos ensaios eletroquimicos de

potencial em circuito aberto (OCP), apresentado na Figura 48.

Figura 48 — Medida de Potencial em Circuito Aberto (OCP) das amostras AA2024-T3,
PEO/GLP e PEO/Acetileno.

L4

0,73 H

076
0,77
478 -
0,78

0,80

EMN 13, AgiagCl

<181 4
0,82 J e
.83 o S

R

0,85 i

a ”1'30 ”E‘EIZ;”EIZIIE;”ﬂEIIE: II@E:HEEIIE:I Tao ”EIZIIE:”WD
Tempa ()
AAZ024-TS PEQIGLP PEQceatieng
Fonte: Elaborado pelo autor.

A medida de potencial em circuito aberto das amostras como fornecida (preto), tratadas
e soldadas ndo conduzem a resultados conclusivos, pois ha grande variacdo do Ecorr referente a
amostra soldada por oxi-acetileno (azul), sendo esta, relacionada a variacdo da area com
revestimento anodico ativo, como também ocorre queda brusca entre 0 e 100 segundos,
relacionado a dissolucdo da camada anddica pelo processo de dissolucdo redutiva, como ja
relatado por Wolynec, S. (2003). As amostras tratadas também apresentam potenciais de
corrosdo mais ativas, em relacdo a amostra como fornecida (Figura 50a), sendo explicado pelo
fato dos revestimentos ndo apresentarem uniformidade superficial, como foi observado nas
microscopias eletrdnica e optica.

Observa-se ruidos ao longo do tempo, sendo relacionado a corrosao localizada (pites),
que séo originados dos ions de CI, reagindo sobre as regides que foram pouco ou ndo protegida
pelo revestimento PEO. Esta corrosdo pode ser visualizada na Figura 49, mostrando
macroscopias das amostradas ap0s ensaios eletroquimicos, sendo PEO/GLP (A e B) e
PEO/Acetileno (C e D).
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0s ensaios eletroquimicos.

Fonte: Elaborado pelo ator.

Apdbs as medidas de potencial em circuito aberto, foi realizado o ensaio eletroquimico
potenciodindmico, como apresentado na Figura 50.

Observa-se que, a regido catddica apresenta caracteristicas tipicas para este ensaio
empregado, porém, assim como observado por Oliveira (2010), a regido anddica apresenta
irregularidades, que séo atribuidas a quebra da camada passiva do material (revestimento PEO)
e repassivacao (-0,67V para PEO/GLP e -0,72V para PEO/Acetileno) do mesmo na tentativa
de proteger o substrato.
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Figura 50 — Conjunto de curvas de polarizacdo AA2024-T3 como recebida, tratadas e

soldadas.
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Com o ensaio potenciodinamico das amostras, foi possivel determinar o potencial de

corrosao (Ecorr) € a corrente para corrosdo (lcorr), Sendo estes apresentados na Figura 51.

Figura 51 — Ecorr € lcorr das amostras.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Embora os revestimentos PEO nédo fornegcam maior nobreza ao substrato (Ecorr inferior ao
da liga como recebida), o tratamento superficial juntamente ao processo de soldagem fornece

maior resisténcia a corrosdo, devido a menores valores de lcorr, este relacionado a ions que



78

tendem a passar pelo revestimento protetivo. Seguindo a norma ASTM G 102-89, as taxas de
corrosdo em mm/ano das amostras ensaiadas, séo apresentadas na Tabela 16.

Tabela 16 — Taxa de corrosdo das amostras em mm/ano.

AA2024-T3 PEO/GLP PEO/Acetileno
icorr (WA.cM?) 2,990 0,247 0,544
mm/ano 0,02352 0,00331 0,00729

Fonte: Elaborado pelo autor.

Conforme visto anteriormente na Tabela 6, em todos 0s casos as amostras apresentaram
indice de corrosividade baixo (<0,13 mm/ano), considerando por pites devido a caracteristica
de corrosdo da liga empregada. Avaliando as amostras entre si, percebe-se que as amostras
tratadas tiveram sua resistividade aumentada em relacdo a amostra como fornecida, em torno
de 7 vezes (PEO/GLP) e 3,2 vezes (PEO/Acetileno).

5.4 AVALIACAO DO PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Para este estudo, os parametros tempo e potencial da oxidacéo eletrolitica a plasma foram
tratados como variaveis independentes; obtendo como varidvel resposta tensao de cisalhamento
(MPa) obtido do ensaio mecanico de Lap Shear das juntas soldadas da liga AA2024-T3 com 0
composito PEI/Fibra de vidro. Dentre as diversas técnicas de planejamento disponiveis, o
sistema fatorial 2%, sendo neste estudo k=2, tempo e potencial do tratamento, foi considerado
como o mais adequado para este trabalho.

De acordo com Albiero (2012) apud Reis (2021), planejamentos experimentais fatoriais
2 | sdo de extrema importancia em processos de otimizacdo (particularmente desse CCD —
“Central Composite Design’’) de sistema que possuem muitas variaveis; que considera pontos
centrais sendo realizadas replicatas (210 segundos com 265 volts), em todos 0s 13 experimentos
(Tabela 17) foram realizadas 5 amostras em cada, totalizando 65 amostras para cada processo
de soldagem, para um melhor estudo estatistico.

A partir do estudo dos parametros necessarios para que houvesse a manutencdo do
tratamento de plasma (com os valores permitidos a partir do equipamento utilizado), utilizando
0 software estatistico Design Expert 6.0.6, foi possivel determinar todas as condicdes

experimentais apresentadas na Tabela 17, totalizando 13 experimentos (lotes) com 6 réplicas
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em cada experimento, 5 para atender o planejamento experimental e mais 1 para anélise

macroscopica da junta.

Tabela 17 — Parametros para anodizacéo.

Lote Tempo (S) Potencial (V)
01 120 150
02 300 150
03 120 380
04 300 380
05 83 265
06 300 265
07 210 120
08 210 380
09 120 265
10 210 265
11 210 265
12 210 265
13 210 265

Fonte: Elaborado pelo autor.

Para garantir que o modelo planejado para realizacdo do tratamento fosse confiavel, este
estudo também adotou o uso de analise de variancia (ANOVA); esta analise avalia o efeito dos
fatores adotados no tratamento de forma individual (REIS et al., 2021; ABRAHAO 2015).

Para a validacdo do modelo, podem ser empregados trés testes, sendo estes: (1) analise a
partir da utilizacdo do ANOVA indicando a significancia de cada fator adotado; (2) analise de
correlacéo (R?) e (3) ajuste, indicando a diferenca entre os valores reais e os valores calculados
pelo modelo.

Entre os parametros dos processos analisados, os que foram acompanhados em tempo
real sendo filmados e dados retirados a cada 20 segundos foram o potencial e a densidade de
corrente elétrica (calculada a partir da corrente elétrica no sistema dividido pela area de
tratamento em cm?), sendo os valores dos potenciais principais aplicados apresentados na
Figura52 (A,BeC).
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Figura 52 — Potgpcial aplicado para tratamento de anodizagéo a plasma.
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De 0 a 60 segundos, houve o desenvolvimento da camada barreira (CB) de Al;Os. Esta
camada é na sua maioria selada e garante boa resisténcia do metal base no meio em que se
encontra; neste periodo o eletrdlito utilizado possui grande influéncia para o aumento da
espessura desta camada com o transporte de ions presentes, como abordado na literatura
(YEROKHIN et al., 1999; GUPTA et al., 2007).

Apbs os 60 segundos do processo, hd a manutencdo do comportamento constante do
potencial em relacdo ao tempo, favorecendo a nucleacdo e desenvolvimento da camada interna
de oxido de aluminio, que corresponde de 60 a 80% da espessura final do revestimento final,
além de fornecer resisténcia mecanica e triboldgica ao substrato tratado; e a camada externa
que possui alta densidade de poros com relacdo a camada interna, sendo esta camada a
responsavel para garantir uma boa ancoragem mecanica com os substratos de compositos.

Nas Tabelas 18 e 19 sdo mostradas analises de variancia, para os processos de soldagem
por GLP e oxi-acetileno, avaliando os efeitos dos parametros de anodizacdo (tempo e
potencial), na variavel resposta tensdo de cisalhamento.

Pela nova analise de variancia , constata-se que o modelo desenvolvido ndo apresenta

significancia, devido ao “Valor de F” serem muito baixos (0,21 e 0,60) para soldagem com
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GLP e oxi-acetileno, respectivamente, além de que ha a probabilidade de 94,78% e 70,48% dos

defeitos valores gerados, ocorram devido a ruidos.

Tabela 18 — ANOVA para modelo quadratico da soldagem por GLP das amostras.

Fator Quicc)lrpé?cica Sgg?g: dee Valor de F Prob > F
Modelo 3,99 5 0,21 0,9478
Tempo 2,80 1 0,73 0,4200

Potencial 0,56 1 0,15 0,7140
Tempo? 0,05 1 0,01 0,9124
Potencial? 0,11 1 0,03 0,8702
Tempo*Potencial 0,30 1 0,08 0,7862
Residual 26,66 7 - -
Falta de ajuste 4,91 4 0,17 0,9404
Erro Puro 21,75 3 - -
R? 0,1302

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 19 — ANOVA para modelo quadratico da soldagem por acetileno das amostras.

Fator Qungée}[ica Sgg?g: dee Valor de F Prob>F
Modelo 7,57 5 0,60 0,7048
Tempo 0,332 1 0,13 0,7348

Potencial 0,55 1 0,22 0,6564
Tempo? 6,56x10° 1 2,59x10°3 0,9608
Potencial® 4,79 1 1,89 0,2118
Tempo*Potencial 2,25 1 0,89 0,3775
Residual 17,74 7
Falta de ajuste 13,52 4 2,40 0,2492
Erro Puro 4,23 3
R? 0,2991

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Com os resultados provenientes da andlise de variancia, ndo é possivel predizer possiveis
valores de tenséo de cisalhamento entre os materiais, sendo assim, um sistema otimizado com
tal sistema hibrido s&o seria eficaz de ser realizado.

Verificou-se como o valor de ruido alto (Prob>F = 0,9478 = 94,78%) para soldagem por
GLP, e (Prob>F = 0,7048 = 70,48%) para soldagem oxi-acetilénica aumentam a
imprevisibilidade dos valores de resisténcia das juntas realizadas. Pode-se inferir, que o ruido
desta magnitude possa ter sido causado pelo aumento significativo do teor de silica ou alumino
silicatos, presentes nos revestimentos; sendo provenientes tanto da liga quanto do eletrolito
empregado.

Sendo assim, para este estudo um modelo que melhor abrangesse os parametros da
oxidacdo eletrolitica a plasma, seria um modelo clbico (2%), onde o terceiro fator seria a
concentracdo do eletrélito empregado. Que assim, como abordado na literatura, possui forte

influéncia na quantidade de ions que migram para o revestimento em formacéao.
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6 CONCLUSAO

Os revestimentos gerados, apresentam propriedades dielétricas, devido a queda abrupta
da densidade de corrente no sistema ao longo do tempo no tratamento superficial. Os substratos
tratados apresentaram variagdo de massa em torno de ~1,16 mg. Empregando a norma NBR
12611:2006, constatou-se que, os filmes 6xidos tém espessura em média de 93,0 um; porém
em alguns pontos analisados a espessura apresenta alta variabilidade (de 21,8 a 318,2 um),
sendo justificado pelo tipo de fonte empregada (DC) que possui baixo indice de controle do
processo.

Os revestimentos apresentam poucas caracteristicas de processo PEO, como: mulita
(3Al203.Si02), que ocorrem devido ao aumento significativo de ligages Si-O; micro poros com
trincas superficiais e protuberancias esféricas. Em uma avaliacdo quimica superficial, os
revestimentos 6xidos, sdo constituidos de elementos tanto da liga AA2024-T3, como: Al, Mg,
Cu, Fe; quanto do eletrolito utilizado, como: Si, Na, P.

Os processos de soldagem empregados, garantiram energia, para que a temperatura de
transicdo vitrea da matriz polimérica, fosse atingida. Com o ensaio de Lap Shear, as juntas dos
materiais apresentaram tensdo de cisalhamento entre 2,6 a 8,5 MPa, para soldagem por GLP e
2,5 a 7,3 MPa, para a soldagem por oxi-acetileno.

Observou-se que, tempos maiores de tratamento superficial apresentam menores valores
de tensdo de cisalhamento; pode-se inferir que o aumento do teor de silicio no revestimento
(que aumentou juntamente com o tempo de processamento) em combinacdo com filmes
espessos e porosos, gerou aumento da fragilidade do filme. O aumento de ligag6es do tipo Si-
O causaram a diminuicdo de ligacbes O-H e consequentemente a diminuicdo de ligacGes de
hidrogénio com a matriz polimérica.

Nos ensaios eletroquimicos, as amostras tratadas apresentaram menores valores de
potencial de corrosdo (Ecorr); as camadas Oxidas resultaram em uma protecdo mais do tipo
barreira com menores taxa de corrosao, entre 3,2 a 7 vezes da camada Oxida nativa do substrato.

Na avaliagdo do modelo estatistico, nota-se um alto indice de ruido, sendo: 94,78% e
70,48% para as soldagens por GLP e oxi-acetileno, respectivamente. Os modelos gerados
abrangem entre 13,02% a 29,91% do processo de tratamento superficial a plasma, mostrando
que o plasma eletrolitico demanda de estudos mais aprofundados de todos os parametros, sendo:

temperatura do eletrolito, concentracdo da solugdo empregada, corrente empregada etc.
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6.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

¢ Otimizacéo do equipamento para anodizacao a plasma, onde seja possivel o emprego de
regimes elétricos AC e/ou DC, como também aplicacdo de maiores potenciais;

¢ Aplicacdo de modelo estatistico cubico ou com mais variaveis, para determinacédo de
parametros com maior efeito sobre a anodizacdo a plasma;

eEstudo com outros métodos de soldagem, como: laser, resisténcia elétrica, plasma;
visando o melhor processo custo/beneficio.

e Emprego de outras ligas, tais como Al, Ti, Mg para soldagem com material composito

termoplastico, avaliando possiveis aplicac@es industriais.
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APENDICE A — Valores de espessura (em pm) dos revestimentos obtidos pela técnica de
correntes parasitas (Eddy Current) seguindo norma NBR 12610:2010.

Lote

01
02
03
04
05
06
07
08
09
10

Medicdes Realizadas

01
0,1
1,2
0,9
0,3
0,2
0,7
1,1
0,1
0,4
0,5

02
0,8
0,4
0,3
0,8
1,8
0,1
1,0
0,1
0,3
0,3

03
0,7
0,3
1,0
0,8
1,9
0,7
1,0
1,0
0,4
0,6

04
0,3
0,1
2,6
0,1
0,3
0,1
0,5
1,6
0,4
0,2

05
0,7
0,2
1,7
1,4
0,4
0,1
0,4
1,8
0,1
0,2

06
0,7
0,5
1,3
0,5
0,1
0,7
1,3
0,2
0,2
0,4

07
1,6
0,4
1,3
0,6
0,3
0,8
1,1
0,7
0,3
1,1

08
1,3
0,1
0,3
0,4
0,3
0,8
1,3
0,6
0,3
0,2

09
1,4
0,1
0,2
1,1
0,5
0,7
1,0
0,1
0,4
0,4

10
1,4
1,3
0,1
0,3
0,7
0,4
0,9
1,3
0,4
0,1

11
0,7
1,6
1,0
1,0
0,7
0,4
0,9
3,2
0,3
0,8

12
0,8
0,3
1,0
0,2
0,7
0,7
1,0
1,5
0,4
0,2

13
15
0,4
1,0
0,7
0,7
0,8
1,0
2,1
0,4
0,1

14
0,8
1,1
0,2
1,1
0,8
0,7
0,2
0,9
0,4
0,6

15
0,4
0,7
0,9
0,6
0,6
0,6
1,0
1,3
0,5
0,2
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APENDICE B — Valores obtidos a partir dos ensaios de “Lap Shear” das amostras soldadas por

GLP.

Lote Ensaios realizados

01 3,36 5,61 6,94 F F
02 F 5,68 2,33 F F
03 4,89 F F 3,42 F
04 F 2,12 1,88 2,93 8,97
05 7,0 7,0 3,0 50 F
06 F 0,61 5,62 7,54 4,51
07 6,59 7,07 6,98 3,44 4,55
08 F 9,75 2,92 6,6 1,37
09 5,28 F 11,02 6,65 5,82
10 F 4,17 2,45 0,76 2,95
11 9,83 8,33 8,82 8,42 7,07
12 6,39 1,88 0,84 F F
13 541 4,46 4,88 5,27 3,22

F = Falha antes ou durante ensaio mecanico.
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APENDICE C — Valores obtidos a partir dos ensaios de “Lap Shear” das amostras soldadas por

Oxi-acetileno.

Lote Ensaios realizados

01 F 3,69 5,04 7,10 5,46
02 5,91 5,93 0,44 F F
03 10,3 3,93 F 5,75 F
04 2,49 F F F F
05 4,58 4,47 5,92 54 5,23
06 F 0,1 10,55 54 F
07 59 F 3,81 7,30 F
08 6,88 F 7,07 4,72 F
09 F 5,65 7,63 F F
10 5,45 2,76 4,92 5,62 F
11 F 6,35 6,99 F F
12 6,87 4,66 4,8 F F
13 5,97 8,28 6,9 7,94 F

F = Falha antes ou durante ensaio mecanico.
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ANEXO A - Ficha técnica do laminado PEI/Fibra de Vidro da empresa Toray Advanced
Composites (Subsidiaria da Tencate Composites).

‘TORAY”

Toray Advanced Composites

Toray Cetex TC1000 Design re

PRODUCT DATA SHEET

DESCRIPTION
Toray Cetex* TC1000 Demign is a cost-effective, high-end thermoplastic composite, utilizing the amorphous PEI polymer
for outstanding toughness and an inherently outstanding fire, smoke, and taxicity performance (< 1515 OSU),

Mainly usad in customer-qualifiad aircraft intenar applic atinns, Taray Catax® TEI0MN Nasign is 2 versatla matarial
that guarantees efficient part production (< 3 mnutes per cycle) at consistent quality. When used as a facesheet for
sandwich panels, it results in a superior bond and an excellent surface guality without postprocessing. Toray Cetex®
TC1000 Design performs exceptionally well in surface processes like bonding and coating

Toray Cotox® Design is also an ideal choice for other applications with demanding fire performance requirements such
as rall interiors. The matenal performs excellent in the most stringent categories of the European ENAS545-2 standard

Toray Cetex® TC1000 Design is available as a fabric prepreg, but is typically supplied in pre-consolidated reinforced
thermoplastic laminates (RTLs) of varying thicknesses and lay-ups. Laminates and prepregs are available in gray, black,
cream white, and natural {amber) resin colors. Addiyonal colors are avasable upon request.

FEATURES

+ ldeal for customer-qualified design programs

» Excellent FST performance (0SU < 1515)

» Rapid processing with cycle times < 3 minutes

» Very low moisture absorption

» Range of surface textures available from gless, matt, and anti-slip

» Broader color palette 1o include gray, black. cream white, and amber. Additional colors available upon request
+ Good chemical resistance

+ Indefinito shelf life at ambient temperature storage

PRODUCT TYPE TYPICAL NEAT RESIN PROPERTIES
PEl {PolyEtherimide) Thermoglastic Resin System Densaty (specific gravity) 127 g/om® (792 Ih/f)
1 2nsmon) Arc s
TYPICAL APPLICATIONS e s
» Alrcraft imeniors: seat shells, ducting channeis, galleys, lw(proc " 320-350°C (810-660°F)
rolleys .

» Rall imtenors
» Facesheets for structursd sandwich panels
» Multple matersi sssembbes

PHYSICAL PROPERTIES
& Harnesz Satin 5 Harness Satin Plain Weave
[ECH Glass [FT3008 Carbon [FT3008 Carbon
Waven Prepreg) Woven Prepreg) Waowen Prepreg)
Fiber areal waight | FAW] 300 gim [B.85 az'yd’l 180 g’ (836 az'yd”| 200 g'm’ [5.90 oz/fyd?)
Weight per ply (PN} 450 gfm? [13.27 azfyd?] 434 g/m [14.27 ax'yd?] 346 g/ [10.20 azfyd)
Azgin content by weight [RC) =% 2% 42%
Consolidated ply thickness (CPT) 024 mam (L0094 0.32 mm (00127 0.23 mm (0.0091°)
Density 1.91 glem? (118.9 Ib/i) 1.51 glemy? (93,95 1) 151 g/em? [93.95 Ikt

For thes awadlababiny of othed radn oo e mgns, pled s o omact Torsy Advaniad Composies



MECHANICAL PROPERTIES

ELY Glags J00gam FAW BHS Woven Fabric Reinforced Laminate 33% RL

99

Tenzile Strength 0
Tensile Modulus 0°
Tensile Strength 30°
Tensile Modulus 90
Compression Strength 0°
Compression Modulus 0
Comgression Strength 50*
Compression Modulus 890*
Flexural Strength 0°
Flexural Modulus 0°
Flexural Strength 90°
Flexural Modulus 90°

Daa gandraied om & bmicad damdsat

PR TR IaEL
BI% fibar by voiume [1A]

ATD
ATO
ATO
RTO
ATO

ATO

ATO

ATO

RAuwn Tampaadies Dy (ATD) ai 3375 {737A

ENET4T-3
ENZT4T-3
ENZT4T-3
ENETAT-3
ASTM D B840
ASTM D &5
ASTM D 541
ASTM D 6541
120 178
130 178
150 178
120 178

516 M2
250 GPa
442 MiPa
4.1 GPa
613 MPa
242 GPa
490 MPa
216 GPa
1 MiPa
245 GPa
617 MPa
22 6Pa

75 ks
3.6 Mei
B4l kesi
35 Msi
89 keai
4.2 Msi
71 ksi
4.0 Mei
113 keai
3.6 Msi
89 kai
3.2 Ml
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ANEXO B - Composicdo quimica da liga AA2024-T3 da fornecedora VBT- Viner Brasil
Tecnologia.

Tratamento wrmico T3m1
Densidade, glem?® 275
Composigho quimica, %

Al balanga
Cr 20,10

Cu 3.80-4.%0
Fe 20,50
Mg 1.20-1.80
[l b, 30- 0,50
Cutros, cada =0,05
Owtros, total 0,15

Si =050

Ti =015

£n =025

Propriedades mecanicas

Resisténcia a ragao, MPa 440
ResistEncia de escoamenio, MPa 40
Alongarmenio na ruptura, % 18

Medidas, mm Chapas: 1 0-4 50




