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RESUMO

RODRIGUES, Gabriel dos Santos. Analise De Técnicas Para Medir A
Espessura De Filme De Oxido De Aluminio Obtido Por Anodizac&o. 20109.
44. Trabalho de Conclusdo de Curso (Bacharelado em Engenharia Mecanica) -
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Guarapuava, 2019.

Diversas aplicacdes de aluminio tém exigido que seus elementos trabalhem em
condicbes severas de atrito, desgaste e corrosao, como na utlizacdo de
esquadrias, perfis, artigos domeésticos, industria automobilistica, industria
aeronautica, elementos ornamentais arquiteténicos, celulares e computadores.
Essa necessidade tem levado a diversos estudos com o intuito de aumentar a
vida atil e a qualidade dos materiais a serem utilizados, como na parte de
revestimentos. Para obter tais resultados, € necessario que sejam
desenvolvidos estudos na area para que sempre tente-se obter os melhores
resultados possiveis. Alguns dos processos que tém sido utilizados € o da
cromagem e da niquelagem, onde € depositada uma camada de cromo e de
niquel, respectivamente, sobre o material com o intuito de aumentar sua
resisténcia. O problema é que o cromo e o niquel sdo metais pesado, ou seja,
sdo extremamente poluentes, causando diversos impactos ambientais. Essas
questdes levaram ao presente trabalho, onde sera realizado um estudo sobre a
anodizacdo, ou seja, um processo de revestimento onde nao é realizada a
deposicao de metais pesados sobre o aluminio, mas de 6xido de aluminio ao
fazer com que o material reaja em um banho eletrolitico, onde as aplicacdes
sdo bastante préximas dos outros processos de revestimento mencionados.
Como o trabalho visa que seja amplamente utilizado, ser& utilizada uma das
ligas que mais passam pelo processo de cromagem, uma liga de aluminio
fundido (Al-Si) 403.2. As amostras foram comparadas em dois tempos de
imerséo, sendo de 15 e 30 minutos, onde a espessura da camada nos dois
tempos foi analisada através de dois métodos de medicdo, sendo o primeiro o0
método por correntes parasitas, que ja é utilizado comercialmente para o
controle de qualidade e o segundo por MEV, ap6s uma fratura fragil, na
tentativa de analisar se o segundo método também pode ser utilizado de
acordo com a sua aplicacdo, ja que o O0xido de aluminio é bastante parecido
com o aluminio e talvez ndo seja possivel de o diferenciar do aluminio.

Palavras-chave: Anodizacéo; Ligas de Aluminio; MEV; Correntes Parasitas.



ABSTRACT

RODRIGUES, Gabriel dos Santos. Characterization of Thickness of
Aluminum Oxide Films Obtained by Anodizing. 2019. 44. Trabalho de
Conclusdo de Curso (Bacharelado em Engenharia Mecéanica) - Federal
Technology University - Parand. Guarapuava, 2019.

Various applications of aluminum have required their elements to work in
severe conditions of friction, wear and corrosion, such as in the use of frames,
profiles, household articles, automobile industry, aeronautical industry,
architectural ornamental elements, cell phones and computers. This need has
led to several studies in order to increase the useful life and quality of the
materials to be used, such as in coatings. To obtain such results, it is necessary
that studies be developed in the area so that the best possible results are
always tried. To obtain such results, it is necessary that studies be developed in
the area so that the best possible results are always tried. Some of the
processes that have been used are chrome plating and nickel plating, where a
layer of chromium and nickel, respectively, is deposited on the material in order
to increase its strength. The problem is that chromium and nickel are heavy
metals, that is, they are extremely polluting, causing various environmental
impacts. These issues led to the present work, where a study on anodization,
that is, a coating process where is not used the deposition of heavy metals on
aluminum, but of aluminum oxide carried out in causing by the material react in
a electrolytic bath, where the applications are quite close to the other coating
processes mentioned. As the work is intended to be widely used, one of the
alloys that go through the process of chrome plating, a molten aluminum alloy
(Al-Si) 403.2 will be used. The samples were compared in two immersion times,
being 15 and 30 minutes, where the thickness of the layer in the two times was
analyzed by two methods of measurement, the first being the parasite current
method, which is already used commercially for the quality control and the
second by SEM after a fragile fracture in an attempt to analyze whether the
second method can also be used according to its application, since the
aluminum oxide is very similar to aluminum and may not be possible to
differentiate it from aluminum.

Keywords: Anodization; Aluminum alloys; MEV; Parasite Current.
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1 INTRODUCAO

A anodizacdo € um tipo de revestimento que resulta de reacbes
quimicas entre o material metalico e o meio colocado, fazendo com que se
formem produtos insolluveis do proprio material que o protejam contra outros
ataques quimicos, onde no caso do aluminio é formada uma camada de 6xido
de aluminio sobre o préprio aluminio apos reagir (PEREIRA, 2011).

O processo de anodizacdo, no geral, tem sua importancia devido as
caracteristicas fisico-quimicas dos revestimentos produzidos, onde uma
camada de 6xido impede a oxidacdo. Este processo pode proporcionar tanto
uma protecdo contra a corrosdo gracas a camada formada, quanto uma
melhoria para algum outro processo de fabricacdo, como na facilidade da
pigmentacdo com diferentes cores (PEREIRA, 2011). No caso do aluminio, por
exemplo, o material pode ser submetido a anodizacdo para posteriormente
sofrer o processo de pintura, de modo que ocorra maior aderéncia da tinta,
como no proprio mercado nacional, que trabalha com a anodizacdo colorida,
utilizando desde cores do préprio material base, até outras como preto e tons
de bronze (STEVENSON, 1994).

A anodizacao se iguala em questédo de caracteristicas com métodos de
revestimento como a cromatizacao, niquelagem e fosfatizacéo, se destacando
na preparacdo para receber outros revestimentos por cima como a
eletrodeposicédo de algum outro metal (THOMPSON et al., 1999). Além disso, o
aluminio anodizado possui inUmeras aplicacdes decorativas, de resisténcia e
para engenharia. Sua demanda aumentou pelo seu crescente uso, sendo
usado desde em usos domésticos até aplicacbes espaciais, de modo que
técnicas de anodizacéo para preparar o filme de 6xido sobre o aluminio foram e
estdo sendo desenvolvidas com o objetivo de eliminar irregularidades causadas
por outros processos como a laminacgéo, usinagem, estampagem e extrusao,
aumentando a qualidade superficial do material (THOMPSON et al., 1999).

Os melhores resultados para o processo de anodizacdo, ou seja, com
uma camada de oOxido de aluminio proxima da perfeicdo em questdo de
revestimento completo, evitando a oxidacdo, foram encontrados em processos
experimentais realizados com temperatura de 0°C, assim como demonstrado

experimentalmente por Kanagaraj (KANAGARAJ et al., 2001). Mas por ser um
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processo exotérmico, nessa temperatura € consumida muita energia para que
seja mantida, sendo que é possivel de se obter resultados tdo bons quanto em
solucdes eletroliticas na faixa de 20°C, gracas a aplicacdo de acido sulfarico
como solucdo, com espessuras de filme na ordem dos nanbémetros com baixa
rugosidade e alta qualidade (KANAGARAJ et al., 2001).

Como a camada de oOxido de aluminio gerada no processo de
anodizacao é extremamente fina, estando como ja mencionado anteriormente,
na faixa dos micrémetros, sendo 6xido de aluminio, a espessura da camada de
revestimento formada é dificil de ser distinguida do material original. Assim,
este trabalho tem como objetivo principal verificar o método de correntes
parasitas, onde uma corrente elétrica é aplicada na amostra, de forma que
através de um sensor sera verificada a medida da espessura, onde também
sera analisado através de uma secdo transversal da amostra no MEV a sua
camada, tentando encontrar resultados confidveis da espessura da camada
formada pelo processo de anodizacdo por correntes parasitas e comprovar sua

veracidade por MEV.
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OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Experimentar métodos para medir a espessura do revestimento de
amostras compostas de liga de aluminio-silicio, para que possa ser
utilizado em trabalhos futuros onde a dimensdo da espessura seja

requisitada para avaliar propriedades mecanicas do filme obtido.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Revestir amostras pelo processo de anodizacdo variando os parametros
tempo de imersdo em um banho eletrolitico, sendo anodizadas duas
amostras em um tempo de 15 minutos e duas em um tempo de 30
minutos para que haja uma diferenca no tamanho da espessura grande
0 bastante para que seja percebida alguma diferenca;

Medir a espessura da camada dos revestimentos através de corrente
parasita e no MEV, ap0s as amostras passarem por um processo
chamado de fratura fragil;

Comparar os resultados da espessura obtidos com os métodos
estudados, com objetivo de verificar qual dos métodos de medicdo é

mais viavel e mais confiavel.
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3 JUSTIFICATIVA

Na industria, a aplicacdo de revestimentos, lubrificantes e revestimentos
de aco e ligas de metais sdo estabelecidas como formas efetivas e confidveis
de protecdo, mais especificamente para protecdo contra a Ccorroséo e o
desgaste. Isto porque, os problemas causados por corrosao e desgaste podem
ocorrer em diversas areas, como nas inddstrias quimica, petrolifera,
petroquimica, naval, de construcdo civil, automobilistica, meios de transportes
aéreo, ferroviario, metroviario, maritimo, rodoviario, sistemas de
telecomunicacdes, na odontologia, medicina e em obras de arte como
monumentos e esculturas (GENTIL, 2003).

Embora os lubrificantes sejam bastante efetivos para se evitar certos tipos
de desgaste, em algumas situac¢des, sozinhos ndo séo suficientes para atender
aos requisitos de resisténcia (VIEIRA, 2012). A alternativa geralmente utilizada
para atender a demanda s&o os revestimentos, sendo um dos processos mais
utilizados para o revestimento de ligas o de galvanoplastia ou galvanizacao
Nesse processo, sdo transferidas cargas entre a interface eletrodo/eletrdlito,
fazendo com que ocorram reacfes quimicas resultando em produtos soélidos e
finos. Estas reacdes sdo de carater redutor (deposi¢cdo catddica) ou oxidante
(deposicdo anddica ou anodizacédo) (MUNFORD et al., 2002).

O desenvolvimento de novos revestimentos metalicos que apresentam
boas propriedades mecanicas e fisicas como a alta dureza, resisténcia ao
impacto, ductilidade, resisténcia a corrosdo, visando a substituicdo de
processos poluentes por processos menos agressivos ao meio ambiente, tem
originado iniumeros estudos na area de galvanizacdo de metais e ligas
(PARDO, 2002).

A galvanizagdo € um dos métodos de revestimento mais utilizados,
principalmente por permitir o controle da composi¢céo quimica, da composicao
de fases, da microestrutura e da espessura da camada. Porém, esse processo
de revestimento estd diretamente relacionado com o descarte de metais
pesados ao meio ambiente, principalmente quando os processos sao de
cromagem, prateacdo, douracdo, niquelagem, zincagem, estanhagem e
cadmeacado (BUZZONI, 1991).

Para se encontrar a medida da espessura da camada anodizada de
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aluminio ndo € um processo tdo simples dada a semelhanca entre o préprio
aluminio e a camada de oOxido de aluminio. Existem alguns métodos para
realizar essas medi¢cdes, como 0s que serdo vistos, sendo o método por
correntes parasitas, que ndo depende de ilustragdes para ser utilizado, ja que
funciona a partir da leitura do campo eletromagnético formado e o método de
visualizacdo por MEV, que ja depende da visualizacdo da interface entre o
aluminio e o 6xido de aluminio formado para que seja realizada a medigao.

Levando em conta todos os problemas ambientais causados por estes
processos de revestimento, uma alternativa menos poluente e mais viavel para
0 caso do aluminio que € amplamente utilizado, € o processo de anodizacéo,
onde o proprio material forma uma camada de 6éxido em seu contorno, nao
necessitando de um terceiro para que seja depositado, como nos exemplos de
galvanizacéo citados anteriormente (TUSSOLINI et al., 2014).
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4 REFERENCIAL TEORICO

Neste tOpico serdo abordados o0s principais temas a serem
contemplados neste trabalho: ligas de aluminio, anodizagdo e métodos de
medicao.

4.1 LIGAS DE ALUMINIO

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante na terra, perdendo
apenas para o silicio e o oxigénio, e até o século XIX possuia um alto valor de
producédo (ASKELAND e WRIGHT, 2014).

Com o tempo, a tecnologia evoluiu e hoje em dia o processo de obtencao
do aluminio € amplamente utilizado, tanto através da extracdo da bauxita,
quanto através de reciclagem de aluminio. Junto com a evolucdo dos métodos
de obtencdo do aluminio, vieram também seus aprimoramentos, alterando
assim suas propriedades através de diferentes processos, como trabalho a frio,
endurecimento  por  dispersao, por envelhecimento, anodizacao,
eletrodeposicéo, entre outros. De modo que cada um é escolhido de acordo
com a necessidade a qual o material serd submetido (CALLISTER, 2006).

Além desses processos, foram desenvolvidas também as ligas de
aluminio, onde outros materiais sao adicionados, com o objetivo de alterar as
propriedades das ligas, do mesmo modo que no caso do aco e ligas de outros
metais. As ligas de aluminio sdo caracterizadas por densidades baixas, com
cerca de 2,7 g/cm3, bem menores que a do aco que apresenta algo em torno
de 7,9 g/cms3; além de uma condutividade térmica e elétrica elevada e uma
certa resisténcia a corrosdo em ambientes comuns, como na atmosfera
ambiente (CALLISTER, 2006).

Essas ligas sdo geralmente ducteis, facilitando alguns processos de
fabricacdo, como conformacdo e usinagem, além de ndo apresentar transicéo
ductil-fragil em baixas temperaturas e ndo ser magnético, o que pode ajudar
em alguns processos. Apesar de possuir varias caracteristicas favoraveis, ele
também possui algumas que podem ndo ser tdo (teis nOs processos, cOmo
nao ter um limite de resisténcia a fadiga, fazendo com que trincas possam se
formar com o tempo, mesmo sob condicbes de baixa tensdo. Outra

caracteristica é seu baixo desempenho em temperaturas elevadas, por ter um
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ponto de fusdo baixo, além de apresentar uma baixa dureza, resultando em
uma baixa resisténcia ao desgaste (TUSSOLINI et al., 2014).

As ligas de aluminio séo classificadas em duas categorias, sendo elas,
as ligas trabalhadas e as ligas de fundicdo. Tendo cada uma suas proprias
caracteristicas estruturais, de acordo com seu processo de fabricacdo e suas
composic¢des, como demonstrado no Quadro 1 e 2. Na classificagcdo xxx e xX.X,
€ mostrada a designacdo da liga (trabalhada ou fundida, respectivamente),
onde o primeiro numero designa a liga de acordo com elemento principal e
quando substituidos no xxx ou xx.X, 0 segundo e terceiro numeros representam
0s centésimos da porcentagem minima de aluminio ou diferentes ligas do
grupo e o ultimo numero é a forma de obtencdo do material (CALLISTER,
2006).

Quadro 1 - Sistema de classificacdo de ligas de aluminio trabalhadas.

Séries das Ligas Elemento (s) Tratamentos
trabalhadas principal (is)
Ixxx Al comercialmente N&ao-endurecivel por envelhecimento
puro (>99% Al)
2XXX Al-Cu e Al-Cu-Li Endurecivel por envelhecimento
3XXX Al-Mn N&ao-endurecivel por envelhecimento
4XXX Al-Si e Al-Si-Mg Endurecivel por envelhecimento nas

ligas que contém magnésio

5Xxxx Al-Mg N&ao-endurecivel por envelhecimento
BXXX Al-Mg-Si Endurecivel por envelhecimento
XXX Al-Mg-Zn Endurecivel por envelhecimento
8XxXX Al-Li, Sn, Zrou B Endurecivel por envelhecimento
9XxXX N&o utilizadas

atualmente

Fonte: ASKELAND e PHULE, 2008

Entre as ligas fundidas de aluminio, as Al-Si (classificacdo 4xxx.x, como
indicado no quadro 2) sdo de longe as mais amplamente utilizadas,
particularmente para aplicagdes automotivas. O silicio fornece boa fundibilidade
e uma grande variedade de propriedades pode ser obtida por esta liga.
(OTARAWANNA e DAHLE, 2011).
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Quadro 2 - Sistema de classificacao de ligas de aluminio fundidas.

Ligas de fundicdo: Elgmt_anto (s) Tratamentos

principal (is)

IXX.X Al comercialmente N&o-endurecivel por envelhecimento
puro
2XX.X Al-Cu Endurecivel por envelhecimento
3XX.X Al-Si-Cu ou Al-Si-Mg Algumas sao endureciveis por
envelhecimento
4XX.X Al-Si N&o-endurecivel por envelhecimento
5XX.X Al-Mg Nao-endurecivel por envelhecimento
TXX.X Al-Mg-Zn Endurecivel por envelhecimento
8xx.X Al-Sn Endurecivel por envelhecimento
OXX.X N&o utilizadas
atualmente

Fonte: ASKELAND e PHULE, 2008

As ligas fundidas Al-Si tém sido amplamente empregadas para produzir
componentes automotivos que trabalham a temperatura ambiente e
razoavelmente alta (até 200°C) devido a excelentes caracteristicas como baixo
custo de fabricacdo, excelente fundibilidade, alta resisténcia mecanica e
reciclabilidade (ASM, 1985; DAVIES, 1993). A adicdo de Cu e Mg é empregada
para melhorar a resisténcia em temperaturas ambiente e elevada, e permitir a
possibilidade de tratamento térmico (STADLER et al., 2012). A microestrutura
dessas ligas de fundigdo contém os dendritos a-Al como constituintes
principais, com particulas eutéticas de Si e muitas fases intermetalicas, como
Al2Cu, Mg2Si, Fe, etc. O tamanho, a morfologia e a distribuicdo das
caracteristicas micro estruturais fornecem as propriedades mecéanica dessas
ligas (OLOFSSON et al., 2014).
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4.2 ANODIZACAO

O processo de anodizacdo é um tipo de revestimento nao-metalico
inorganico, ou seja, € um revestimento que resulta de reacdes quimicas entre o
material metélico e o meio colocado, fazendo com que se formem produtos
insolaveis do proprio material que o protejam contra outros ataques quimicos
(PEREIRA, 2011).

Uma das aplicacbes mais comuns de anodizacdo € a anodizagcdo do
aluminio. No processo, uma camada de 6xido de aluminio se forma, por meio
de uma célula eletrolitica. Esta € um dispositivo que através de corrente elétrica
realiza a decomposicao dos eletrélitos. O aluminio, a ser anodizado € imerso
em um banho eletrolitico, geralmente algum acido como o acido sulfdrico, e
ligado ao polo positivo de uma fonte de corrente continua, se transformando no
anodo da cuba eletrolitica. O catodo é ligado ao polo negativo dessa fonte e
pode ser aco inoxidavel, carbono, chumbo, niquel, entre outros, desde que nao
reajam com o aluminio. Ao fechar o circuito, os elétrons sdo retirados do metal
no polo positivo, permitindo que os ions reajam com a agua e forme uma
camada de Oxido sobre o aluminio (PEREIRA, 2011). A equacdo 1 mostra a

reacao no processo de anodizacdo do aluminio.

Figura 1 — Esquema de anodizag¢do de aluminio.

Hidrogenio

_ !Dh]pla de
r71r-1fll'-'.' . alurminio
Acido

sulfdrico

diluido

tUxigenio

Fonte: ELETROCIMATEC, 2019.

O que determina se sera formada uma barreira de éxido ou uma
camada porosa do mesmo, é a composi¢cdo do banho eletrolitico. Sendo que a
primeira se forma em solu¢cbes quase neutras (mais comuns as de borato e
fosfato), em que o 6xido de aluminio é praticamente insoltvel. J& a segunda se

forma em eletrdlitos acidos, em que o O0xido além de se depositar, se dissolve,


https://quimicanastaipas.wordpress.com/quimica-e-o-desporto/
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formando camadas mais espessas quando o material utilizado é o aluminio
(ALWITT, 2002).

Com este processo, € possivel aumentar a resisténcia a corrosao,
aumentar a adesdo de tintas, permitir um posterior revestimento por
eletrodeposicdo, melhorar a aparéncia visual, conferir isolamento elétrico e
aumentar a resisténcia a abrasdao (ALWITT, 2012). Para obter as
caracteristicas desejadas, as condi¢cdes de trabalho devem estar de acordo
com o0 Quadro 3 (STEVENSON, 1994).

Quadro 3 - Valores adequados em condi¢8es de trabalho durante a anodizagao de

aluminio.
VARIAVEIS NO PROCESSO DE ANODIZAGAO FAIXA ADEQUADA
Temperatura (°C) 0aZ20
Intensidade da corrente 28a3
(A/dm?)

Voltagem (V) 10a75

Concentracao de H2SO4 (%) 4a8
Espessura da camada (um) 25a50

Fonte: STEVENSON, 1994

Fratila-Apachitei et al. (2002) avaliaram a anodizacdo processada a
0°C durante 50 minutos nos substratos de Al, AlSiw, e AlSiioCus com
densidade de corrente variando de 3.0, 4.2, e 6.0 A/dm?2. As anélises da
secao transversal do filme de oOxido feitas por microscopia Otica e de
varredura mostraram que a camada crescia de acordo com a densidade
de corrente e tempo, levando em consideracdo o substrato anodizado.
Sendo assim, o tempo pode ser utilizado como um fator determinante
para a determinacdo da espessura de camadas, o utilizando como

variavel.

421 VANTAGENS DA ANODIZACAO DO ALUMINIO

Na induastria, o que geralmente induz a producdo de produtos de
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aluminio com revestimento por anodizacdo é a qualidade do acabamento para
decoracéo e algumas aplicacbes com necessidade de maior resisténcia, como

a maior resisténcia a abrasao e corrosdo (KONIECZNYA, 2004).

No geral as vantagens que o revestimento de aluminio apresenta sao:

o Estabilidade da cor - a camada anodica € bastante resistente a
outros elementos agressores como a humidade e ambientes salinos, sem
grande alteracdo da cor por um grande periodo de tempo e resiste aos raios
ultravioletas;

o Estética - oferece um largo leque de polimentos e colora¢cées com
um aspecto metalico;

o Facilidade de manutencao - possui superficies de facil limpeza,

. Durabilidade — produtos anodizados possuem um bom tempo de
vida (WERNICK, 1987).

Dependendo da espessura da camada de 6xido formada no aluminio e
sua composicdo, a qualidade das propriedades obtidas na anodizacao varia,
tendo caracteristicas ndo satisfatérias se nao alcancarem o tamanho
necessario para que haja uniformidade e resistam a oxidagdo. Diferentes
aplicacoes, requerem diferentes espessuras nos revestimentos, de modo que
em geral, a camada é especificada de acordo com a necessidade do cliente,
dependendo € claro da composicdo da liga de aluminio e do ambiente no qual

o produto final sera utilizado (SUAY, 1998).

4.2.2 CAMADA DE OXIDO FORMADA NA ANODIZACAO

Como dito anteriormente, no processo de anodizacdo € possivel obter
dois tipos de camadas:

. a barreira de 6xido ou camada barreira: que pode ser feita em
todos os metais anodizaveis, como o aluminio, nidbio, titanio, tungsténio e
zirconio;

" e a camada porosa de Oxido: que é feita especialmente no
aluminio recobrindo a camada barreira, tendo seus poros fechados e uma

maior espessura, garantindo uma maior protecao para o aluminio da oxidacao.
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A camada barreira possui uma espessura fina e densa e a camada
porosa € mais espessa, como pode ser observado na Figura 2 (WERNICK,
1987).

Figura 2 — Camada de 6xido de aluminio na anodizagéao.

Aluminio

‘ - -
-
Comecgo ' '
dos poros

Camada
Poros barreira

Fonte: TECNOQUIM, 2018

A anodizacdo pode apresentar resultados variados em sua camada,
dependendo do tipo de eletrdlito, da temperatura do banho, tempo de operacgéo
e a corrente aplicada. O crescimento da camada anddica se da até que sua
resisténcia elétrica impeca que a corrente alcance o anodo, o que faz com que

a formacéo do revestimento seja interrompida. Como o crescimento da camada

7z

(¢

interrompido devido a sua prépria resisténcia elétrica, no inicio, o crescimento

[N

mais rapido, até atingir o equilibrio em sua espessura e parar a reagao
(WERNICK, 2012).

4.2.3 VARIAVEIS NO PROCESSO DE ANODIZACAO

4231 TEMPERATURA

A temperatura do banho eletrolitico influencia na espessura da camada

anoédica, como ilustrado no Gréafico 1.



24

Grafico 1 — Gréafico da espessura da camada x tempo de anodizagédo em relagédo a
diferentes temperaturas.

,10°C

Espessura da camada anddica

....................... - 50 °C

(A e

Tempo de Anodizacéo

Fonte: GAZAPO, péagina 14, 1994.

Quanto menor é a temperatura do banho eletrolitico, maior é a
espessura da camada formada em relacdo a um determinado tempo de imerséo,
pois 0 aumento da temperatura aumenta a taxa de dissolu¢do do revestimento,
gerando mais poros e uma camada de menor espessura, ja que uma
guantidade maior de poros faz com que a formacdo de camada seja mais
distribuida (GAZAPO, 1994).

4.2.3.2 INTENSIDADE DA CORRENTE

A intensidade da corrente também influencia a espessura da camada e
suas propriedades. Uma corrente baixa gera filmes macios, porosos e finos; ja
a utilizacdo de uma corrente elevada fragiliza a camada anddica devido a uma

maior taxa de dissolucdo, como ilustrado no Grafico 2.

Grafico 2 — Grafico da espessura da camada x intensidade da corrente
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Espessura da camada anédica

é,; Filmes
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Fonte: GAZAPO, pagina 14, 1994.
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A faixa de 2,8 a 3 A/ldm? é dita como ideal para que as melhores

propriedades sejam alcancadas (GAZAPO, 1994).

4.2.3.3 CONCENTRACAO DO ELETROLITO

A velocidade do crescimento da camada é determinada de acordo com
a concentracao de eletrélito, que tem grande impacto na sua formacgéo e na
dimensédo de sua espessura, sendo que para o acido sulfarico, o ideal € uma
concentracdo de 4 a 8% no banho eletrolitico. O valor maximo que a espessura
pode atingir € também limitado pela concentracdo do eletrélito. O &cido
sulfarico, por exemplo, possui uma condutividade méaxima com concentracdo de
até 350¢/L, sendo necessaria uma menor voltagem, o que diminui os custos
energéticos, mas afeta a espessura da camada anddica (GAZAPO, 1994).
Experimentos demonstraram que uma concentracdo de 15% de &cido sulfarico
em relacdo a agua, conseguiu chegar a espessuras com até o dobro do obtido
por concentracbes de 30%, 0 que mostra com clareza sua influéncia no

processo e a necessidade de ser bem dosado (GAZAPO, 1994).

42.4.1 IMPUREZAS E AGITACAO DO BANHO

A agitacao do banho e as impurezas durante o processo de anodizacao
tem grande influéncia na obtencdo de um revestimento uniforme e sem
defeitos. A agitacdo garante um banho com condicbes homogéneas de
concentracdo, garantindo que nao tenha um aumento prejudicial de
temperatura no banho e nas pecas. Esse aumento de temperatura é provocado
pela oxidacdo. J& as impurezas tém influéncia na condutividade elétrica do
banho, influenciando inclusive a composicdo quimica da camada anddica
produzida (AERTS, 2010).

4.2.4.2 COMPOSICAO DA LIGA DE ALUMINIO

Dependendo da composicao da liga de aluminio, resultados diferentes

séo obtidos na anodizacdo. Cada liga cumpre um tipo de exigéncia industrial e
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as mais utilizadas sao Al-Si-Mg, Al-Mn e Al-Mg. Os elementos constituintes da
liga, dependendo de qual for e de sua quantidade, alteram os resultados e a
qualidade da anodizacdo. Esses elementos podem apresentar em solucéo
sélida no aluminio ou de forma heterogénea em precipitados e, em ambos 0s
casos a homogeneidade da camada de 6xido pode ser afetada, de acordo com
a guantidade e grau de dispersdo. Em solucdo sélida, os elementos de liga
provocam porosidades na camada e os precipitados podem se oxidar durante a
oxidacdo e prejudicar a qualidade da anodizacdo e o0s possiveis tratamentos
posteriores (AERTS, 2010).

5.3.1 ANODIZACAO X ELETRODEPOSICAO

E importante citar o processo de eletrodeposi¢do, sendo um processo
bastante parecido com o de anodizacdo, ja que também é eletroquimico. De
toda forma, existem duas diferengcas fundamentais entre 0s processos.
Enquanto na eletrodeposicdo, a peca € o catodo do processo e a superficie do
tanque é o anodo, na anodizagéo, a peca € o anodo e na superficie do tanque
se encontra o catodo, sendo o tanque o recipiente que abrigara o material junto
do eletrélito durante o processo (GROOVER, 2014).

A segunda diferenca, sendo ela mais significativa que a outra, é a
camada de revestimento formada na superficie da peca, de modo que,
enquanto na eletrodeposicdo ha uma reducdo de ions de modo que o
revestimento cres¢ca com a adesdo de um segundo metal a superficie da peca,
na anodizacao, a superficie revestida, é formada pela reacao eletroquimica do
substrato, formando a camada de Oxido, ou seja, é formada pelo 6xido do
préprio metal (GROOVER, 2014).

4.3 METODOS DE MEDICAO

A espessura de filmes € um indicador importante para avaliar a qualidade,
o desempenho e a sua vida util. Portanto, testes da espessura sdo de grande
importancia. H4 uma variedade de métodos e eles se diferem quanto ao custo,
preciséo, destruicdo ou ndo durante a inspecéo, etc. Dentre os métodos pode-

se citar fluorescéncia e interferometria de raios-X, correntes parasitas, inducao
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magnética, Beta backscatter, elipsometria, microscopia eletrénica da varredura,
etc (VAN STEENBERGE et al.,, 2014; KI-WON et al., 2014; SITK, 2009;
CESARO e BRUNETTI, 2008).

4.3.1 CORRENTES PARASITAS

O processo de medicéo por correntes parasitas, também conhecido por
corrente de Focault ou pelo seu nome em inglés, eddy currents - EC, é
considerada uma técnica nao-destrutiva que se baseia na introducdo de uma
corrente elétrica alternada no material a ser mensurado e na observacao da
interacdo entre o campo magnético induzido no material inspecionado e o
campo magnético gerado pela sonda. Apds a introdugdo dessa corrente, a
mesma € interrompida, o que faz com que ocorra uma alteragdo no campo
magneético gerado pelas correntes, que se propagam no material e decaem em
potencial na medida em que se propagam. O campo eletromagnético induzido
pelas correntes parasitas € detectado por uma bobina e o sinal é relacionado a
espessura de acordo com a sua formagédo (CHADY e LOPATO, 2007).

O principio basico de funcionamento das correntes parasitas € bastante
similar ao de um transformador, de modo que o componente primario do
transformador corresponde a bobina da sonda e o componente secundario ao
material inspecionado. A lei de Maxwell-Ampére diz que quando uma bobina é
excitada por uma corrente alternada, um campo magnético alternado primario,
€ gerado. Se essa bobina for aproximada da superficie de um material com
boas propriedades de conducao elétrica, o campo gerado pela bobina penetra
no material, induzindo correntes parasitas na amostra (ZERGOUG, 2004).

As correntes geradas no material ddo origem a outro campo magnético,
sendo este conhecido como campo secundario, com este se opondo as
variacdes do campo primério gerado na bobina. Com isso, a impedéancia da
bobina sera afetada pelas correntes parasitas, sendo o resultado da reducao
do fluxo de campo magnético da bobina (ZERGOUG, 2004).

A Figura 3 ilustra o0 método de inspec¢do por correntes parasitas, onde a
bobina recebe uma corrente elétrica alternada e no material sdo induzidas
correntes parasitas. Quando o sensor e o material se aproximam, 0S campos

eletromagnéticos formados interagem, alterando a impedancia da bobina, de
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modo que a leitura possa ser feita com a leitura do campo eletromagnético
formado (CATTANI e VANNUCI, 2014).

Figura 3 — Leitura por correntes parasitas da espessura de superficie.

Fonte: Adaptado de (CATTANI E VANNUCCI, 2014)

Essa técnica € utilizada em diversas aplicacdes, pois além de detectar
descontinuidades no material, possibilita a medicdo de caracteristicas
mecanicas e metallrgicas, desde que sejam influenciadas por propriedades
elétricas e/ou magnéticas dos materiais.

Gros et al. (2014) determinaram o desempenho de um instrumento de
correntes parasitas para prever espessura conhecida de filmes em ligas de
aluminio, cobre e aco inoxidavel. Eles concluiram que a incerteza da medigéo
esta relacionada com a alteracdo da microestrutura, da composicdo e da
rugosidade.

Baseado em sua capacidade de medicdo das caracteristicas
metalirgicas e mecéanica é que o método de medicdo por correntes parasitas
foi um dos escolhidos para a medicdo da espessura da camada do aluminio
anodizado.

4.3.2 MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA

O principio de funcionamento do MEV (microscopio eletrénico de
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varredura) se baseia de pequeno diametro, para exploracdo da superficie de
uma amostra, sendo feito de ponto em ponto, por sucessivas linhas,
transmitindo o sinal detectado para uma tela catddica, cuja varredura esta
totalmente sincronizada com a do feixe incidente. Este feixe pode ser guiado de
modo que varra a superficie da amostra a partir de uma malha retangular, com
0 uso de um sistema de bobinas de deflexdo (DEDAVID, GOMES
e MACHADO, 2007)

A interagdo do feixe com a superficie da amostra resulta no sinal da
imagem, sendo este recolhido pelo detector, que modula o brilho do monitor e
permite a observacdo. Grande parte dos instrumentos utiliza como fonte de
elétrons um filamento de tungsténio aquecido, com este operando em tensées
de aceleracdo entre 1 e 50 kV. O feixe recebe uma aceleracdo pela tenséo
criada entre o filamento e o anodo, de modo que em seguida, seja focalizado
em uma amostra por trés lentes eletromagnéticas. A partir desta interacéo
entre o feixe e a amostra, fotons e elétrons sdo produzidos e coletados por
detectores adequados, para que depois sejam convertidos em sinais de video,
como demonstrado na Figura 4 (KESTENBAC, 1994).

Figura 4 — Esquema do funcionamento do MEV.
Y ———— fonte de eléirons

e

I I/ deflector

— e

lente ohjetiva

lente condensadora

mosra —— 7 =

detector

Fonte: Adaptado de (DEDAVID, GOMES E MACHADO, 2007)

Borges (2015) em seu trabalho de conclusédo de curso analisou a adeséao

do filme de aluminio obtido por anodizag&do. Na caracterizacdo da espessura do
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flme o autor teve dificuldades em medi-la, pois ao utilizar o MEV néo
conseguiu distinguir com precisao a interface substrato/filme. A Figura 5 mostra

o resultado da analise em MEV.

Figura 5 — Espessura do filme de 6xido de aluminio

=590 ym

SEM HV: 5.0 kV WD: 8.13 mm | | I VEGA3 TESCAN

View field: 39.4 pym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.27 kx Date(m/dly): 06/07/17 AMBIOTEC/GPEL - UNICENTRO

Fonte: Borges, 2017

Com essa dificuldade de se visualizar a interface entre a camada de Oxido
de aluminio e de aluminio, neste trabalho pretende-se analisar a espessura
também por MEV, mas com a utilizacdo de uma técnica conhecida como
fratura fragil, onde a amostra serd congelada em nitrogénio liquido, sofrera
eletrodeposicao de ouro e depois sera fraturada por impacto para que seja feita
a tentativa de visualizacdo dessa camada. Esses métodos serdo testados
durante o experimento.

Entdo o MEV vai servir como meio de tentar se medir a espessura de
camada, tendo seus resultados comparados com os resultados obtidos pela

medicao realizada por correntes parasitas.
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5 MATERIAIS E METODOS

5.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

A liga de aluminio utilizada no estudo foi cedida pela empresa
Frenobras Metallrgica Frenobras Ltda, sediada em Guarapuava. Um pequeno
bloco da liga foi extraido do processo de fundigdo da empresa e do bloco foram
extraidos corpos de prova para a preparacdo das amostras. A preparacdo se
iniciou com o corte da amostra em uma serra fita da marca SRamos do

Laboratério de Usinagem, obtendo-se o corpo de prova mostrado na Figura 6.

Figura 6 — Amostra cedida pela Metallrgica Frenobras.

Fonte: Autoria propria (2018).

Para a preparagcdo das amostras, estas foram esquadrejadas,
utiizando a fresadora do Laboratério de Usinagem da UTFPR campus
Guarapuava, da marca diplomat e modelo FVF-2000, de modo que ficasse com
um formato regular de um paralelepipedo. Com este processo feito, o
paralelepipedo foi cortado na cortadora metalografica CM60 Teclago de forma
gue as amostras atingissem o tamanho de cerca 40x40x10 milimetros e quatro
delas fossem lixadas nas lixas de graos 220, 400, 600, 1200 e 2000,
respectivamente para que a camada de 6xido de aluminio se formasse da
forma mais linear possivel ao longo da interface formada com o aluminio. A
Figura 7 mostra o formato das amostras ap0s o corte e depois de passarem
pela lixa de grao 2000. Por fim, as amostras foram polidas utilizando pasta de
diamante de 6 e 9 um, tendo todo esse preparo para que a interface entre o

oxido de aluminio e o aluminio pudesse ser visualizada mais facilmente.
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Figura 7 — Amostras apds o corte (A) e lixamento (B)

(A) (B)

Fonte: Autoria propria (2018).

5.2 ANODIZACAO DAS AMOSTRAS

O procedimento seguinte foi o processo de anodizacdo. As amostras
foram anodizadas a temperatura ambiente de 25°C na solucdo de acido
sulfarico, em uma concentracdo de 1/6 partes de agua, sendo aplicado uma
diferenca de potencial de 13,8 Volts, por ser a disponivel e se aproximar mais
das condi¢des ideais da anodizacdo. A imersdo das amostras ocorreu em dois
tempos: quinze e trinta minutos, para que fosse formada uma camada de
espessura menor e outra maior, levando em conta que o tempo tem grande
influéncia no tamanho da camada, facilitando na diferenciagdo de uma para
outra com relacdo ao seu tamanho. Para cada tempo foram anodizadas duas
amostras.

O sistema de montagem do experimento esté ilustrado na Figura 8, onde
foi utilizado um agitador magnético para que fosse controlada a vibracao no
experimento. O aluminio foi ligado ao polo positivo j& que foi o anodo do
processo e o grafite foi ligado ao polo negativo, sendo que a distancia entre o
catodo e o anodo foi a maxima possivel levando em conta o béquer utilizado e

que o mesmo catodo foi utilizado para todas as amostras.
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Figura 8 - Anodiza¢cdo das amostras.

Fonte: Autoria propria (2019).

Com o oxido de aluminio desenvolvido no substrato as amostras foram
avaliadas primeiramente com o0 equipamento de correntes parasitas e

posteriormente no MEV.

5.3 MEDICAO DA ESPESSURA POR CORRENTES PARASITAS

A medicdo da espessura do filme por corrente parasita foi realizada na
empresa Londripox em Londrina, sendo utilizado o equipamento da marca
Fischer, de modelo MPOR-FP, ilustrado na Figura 9. Primeiramente foi
realizada a calibracdo do equipamento ao realizar a medi¢cdo da espessura de
laminas de ouro, prata e niquel revestido por ouro. A medida foi realizada de
forma linear ao se avancar 20 milimetros por medida até que a outra
extremidade de todas as amostra fosse alcancada. Quanto a incerteza de
medicdo, no relatério de calibracdo do instrumento estava indicada uma
incerteza de calibracdo de + 0,2 micrometros.
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Figura 9 — Medidor por correntes parasitas utilizado.

P“" Aa
N

.

Fonte: Autoria propria (2019).

5.4 MEDICAO DA ESPESSURA POR MEV

As analises por MEV foram realizadas no Laboratorio de Microscopia
Eletrénica e de Microanalise — LMEM, localizado na Universidade Estadual de
Londrina. Para essa analise a amostra foi mergulhada em nitrogénio liquido e
depois fraturada, j& que quando foi testado com a cortadeira de precisdo, nao
foi possivel de se visualizar nenhum filme de 6xido, levando em conta que pela
camada ser muito fina, a deformacdo gerada mesmo que minima acabava
danificando sua superficie. Com essa imersdo, ao ser submetida a
temperaturas extremamente baixas, as amostras acabaram por congelar e ficar
duras. Com isso, foram fixadas e fraturadas com a pancada de um martelo,
tendo uma deformacéo plastica minima na superficie da camada dada a sua
alta dureza, para que a camada pudesse ser observada no microscépio. A
Figura 10 mostra duas amostras depois da fratura.

Para facilitar e até mesmo permitir a visualizagéo do filme de todas as
amostras no MEV, em todas as amostras foi depositada uma camada
nanomeétrica de ouro em seu contorno, a fim de aumentar a condutividade do
material por mais condutor que ele fosse, considerando que o Oxido de
aluminio ndo é um bom condutor, ja que era necessaria a visualizacdo dessa
camada de Oxido de aluminio sobre o proprio aluminio, esta deposi¢éo era algo
importante para facilitar esse processo. Nesta etapa as amostras permaneciam

por quinze e trinta minutos em uma camara com pressao de 0,1 mbar e eram



35

bombardeadas com argbnio, fazendo com que os atomos de ouro fossem

depositados sobre as amostras.

Figura 10 — Amostras fraturadas por fratura fragil.

Fonte: Autoria propria (2019).

Na Figura 11, é possivel notar o aspecto dourado das amostras,
tornando mais simples a sua visualizagdo no MEV por ter sido aumentada a
condutividade das amostras, considerando a forma que o MEV funciona para a

obtencédo de imagens.

Figura 11 — Amostra de aluminio anodizada apés eletrodeposicao de ouro.

Fonte: Autoria propria (2019).
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O microscépio utilizando foi o da marca Oxford Instruments, do modelo
INCA x-Sight, onde as amostras foram inseridas em uma camera, para que
entdo, através de bombas mecanicas proprias para formacédo de vacuo, fosse
alcancado o vacuo apropriado para as andlises pela camera do MEV, como

mostrado na Figura 12.

Figura 12 — Microscopio eletronico de varredura.

Fonte: Autoria propria (2019).

A andlise no MEV foi realizada pelo técnico do laboratério da UEL e
acompanhada pelo autor do trabalho, onde as amostras fraturadas foram
colocadas no microscopio para analise da melhor forma possivel, dado o seu

formato irregular gerado pela fratura fragil.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 COMPOSICAO DA LIGA

Através do ultrassom do MEV foi determinada a composicao da liga de
aluminio que estava sendo trabalhada, sendo mostrado que era uma liga de
aluminio 403.2. Essa nomenclatura & a correspondente da liga de Al-Si,
possuindo 11,82% de silicio e 83,48% de aluminio, assim como demonstrado

no Gréafico 3.

Gréfico 3 — Composicéo quimica da liga medida por MEV.
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Fonte: Autoria propria (2019).

Esta liga € amplamente utilizada no setor metallrgico para fundicdes,
pelo aluminio com silicio ser facilmente conformével e adequéavel aos moldes,
tomando as formas requisitadas pelos moldes. Depois da fundi¢éo, geralmente
é feita a cromagdo da peca, onde é depositada uma fina camada de cromom
em seu contorno, pela vasta utilizacdo dessa liga em fundicdo € interessante
de se fazer estudos sobre seus processos e tentar otimizar as suas aplicacoes.

No Quadro 4 sao indicados os elementos obtidos na analise de
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), com a determinada pelo proprio

MEV, além do percentual de cada um dos elementos encontrados.
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Quadro 4 — Composicao quimica da liga medida por MEV.

Al 83,48 +0,10
Si 11,82 10,14
Fe 0,68 +0,03
Cr 0,07 +0,03
Mg 1,63 10,03
Mn 0,29 +0,03
Ni 1,16 10,03
Cu 0,81 +0,03
Pb 0 +0,03
Zn 0,06 10,03

Fonte: Autoria propria (2019).

6.2 MEDICAO DA ESPESSURA DA CAMADA POR CORRENTES PARASITA

Nesta técnica de medicdo o sensor do instrumento foi posicionado em
pontos ao longo da amostra, sendo a indicacdo do aparelho anotada a cada
ponto. A Figura 13 mostra a forma de medicdo em uma das etapas, em que 0
valor registrado foi de 3,4 micrometros.

Figura 13 — Medi¢ao por corrente parasita através do MPOR.

Fonte: Autoria propria (2019).

A medicao foi realizada na parte que recebeu anodizacéo e na liga de

aluminio sem deposicdo. Em todos o0s pontos que ndo receberam a
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anodizagdo, o medidor por correntes parasitas, marcava valor de zero
micrometros. Foi calculada também a média da espessura das camadas de
cada amostra e 0 seu desvio padrdo ao se utilizar de sua equacdo apos se
obter a média, sendo DP = (3 ((xi-Ma)"2)/n)™(1/2)

Para a primeira amostra anodizada por 15 minutos o resultado obtidos
na medicdo estdo indicados no Quadro 5. A incerteza do comprimento é de
10,1 cm e foi determinada pela régua utilizada para as marcacgoes.

Como pode ser visto no Quadro 5, a espessura desta amostra variou
de 2 e 4,2 um, mostrando que a espessura 0xido de aluminio ndo foi constante
ao longo da superficie, provavelmente por ndo ser uma liga de aluminio de
maior pureza, tendo variagdes em seus componentes ao longo de sua estrutura
principalmente com silicio. Nesta amostra a espessura média foi de (3,01 +
0,71) pm.

Quadro 5 — Espessura da amostra 1 anodizada por 15 minutos e medida por corrente

parasita.
0,0+£0,1 3,7+0,2 2,0£0,1 3,8+0,2
0,2+0,1 3,3+0,2 2,2+0,1 4,2+0,2
0,4+0,1 2,0£0,2 2,4£0,1 3,9+0,2
0,6+0,1 2,320,2 2,6x£0,1 4,1+0,2
0,8+0,1 2,0£0,2 2,8£0,1 3,3+0,2
1,0£0,1 2,50,2 3,0£0,1 2,0+£0,2
1,2+0,1 2,9+0,2 3,2+0,1 2,3£0,2
1,4+0,1 3,1+0,2 3,4£0,1 3,1+£0,2
1,6+0,1 3,0£0,2 3,6%0,1 3,4+0,2
1,8+0,1 2,5+0,2 3,8£0,1 2,8+0,2

Fonte: Autoria propria (2019).

Para uma melhor visualizagéo da variabilidade da espessura os dados

foram plotados, e estdo mostrados no Grafico 4.
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Gréfico 4 — Amostra 1 anodizada por 15 minutos e medida por corrente parasita.

Amostra anodizada por 15 minutos
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Fonte: Autoria propria (2019).

Alguns pontos bastante distantes foram obtidos, n&o seguindo
necessariamente um padrdo ao longo da amostra, ja que suas extremidades e
préximo de seu centro, apresentou espessuras um pouco mais elevadas que
entre as extremidades e o préprio centro. Além do que, teve uma variacdo de
2,2 um com relacdo ao ponto onde a espessura € menor e o de maior

espessura.

Para a segunda amostra anodizada por 15 minutos, os valores podem
ser observados no Quadro 6. Nesta amostra a espessura variou de 2,3 a 3,6

um, resultando em uma espessura média de (2,85 + 0,42) pum.
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Quadro 6 — Espessura de amostra 2 anodizada por 15 minutos e medida por corrente

parasita.
0,0+0,1 2,4+0,2 2,0£0,1 2,5+0,2
0,240,1 2,6x0,2 2,2+0,1 2,3+0,2
0,4+0,1 2,4+0,2 2,4£0,1 2,4%0,2
0,6x0,1 2,8+0,2 2,620,1 3,5+0,2
0,8+0,1 3,5+0,2 2,8+0,1 2,84£0,2
1,0+0,1 3,4+0,2 3,0+0,1 2,9+0,2
1,2+0,1 3,6+0,2 3,2+0,1 3,4+0,2
1,4+0,1 2,820,2 3,4+0,1 2,6+0,2
1,6+0,1 2,9+0,2 3,6+0,1 2,7+0,2
1,8+0,1 3,0+0,2 3,8+0,1 2,5+0,2

Fonte: Autoria propria (2019).
Para uma melhor visualizacdo da variabilidade da espessura os dados

foram plotados, e estdo mostrados no Grafico 5.

Grafico 5 — Amostra 2 anodizada por 15 minutos e medida por corrente parasita.
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Fonte: Autoria propria (2019).

Ja para a segunda amostra anodizada em 15 minutos, as extremidades
e 0 centro se mostraram com as menores espessuras, enquanto entre as
extremidades e o centro, se mostraram com uma maior espessura, tendo um
comportamento oposto ao encontrado na primeira amostra anodizada por 15

minutos.
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Analisando as medidas realizadas nas duas amostras, o resultado de
medicdo médio da espessura na segunda amostra anodizada por 15 minutos,
medida por corrente parasita foi de 2,93 + 0,43 pum.

Esse comportamento mostra que a camada de oxido de aluminio n&o
segue uma logica exata em seu processo, dado que as condi¢cdes de
anodizacdo para ambas as amostras foram as mesmas e ambas mostraram

resultados diferentes, como mostrado no Gréafico 6.

Gréfico 6 — Comparacéo dos resultados por correntes parasitas das amostras
anodizadas por 15 minutos.

Amostras anodizada por 15 minutos
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Fonte: Autoria propria (2019).

Com o aumento do tempo de anodizacdo, para a primeira amostra
anodizada por 30 minutos, a espessura do 6xido aumentou consideravelmente,
como pode ser visto no Quadro 7. A espessura do 6xido de aluminio variou de

6,9 a 9,6 um, resultando em uma espessura média de (8,55 + 0,67) um.
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Quadro 7 — Espessura da amostra 1 anodizada por 30 minutos e medida por corrente

parasita.
0,0+0,1 7,7£0,2 2,0£0,1 9,5+0,2
0,2+0,1 6,9%0,2 2,2+0,1 8,1+0,2
0,4+0,1 8,1+0,2 2,4+0,1 8,8+0,2
0,60,1 9,6+0,2 2,6x0,1 8,7+0,2
0,8+0,1 8,9+0,2 2,8+0,1 9,0+0,2
1,0+0,1 8,2+0,2 3,0+0,1 9,3+0,2
1,2+0,1 7,7x0,2 3,2+0,1 8,7+0,2
1,4+0,1 8,2%0,2 3,4+0,1 9,0+0,2
1,6+0,1 8,2+0,2 3,6+£0,1 8,4+0,2
1,8+0,1 9,0%0,2 3,8+0,1 9,0+0,2

Fonte: Autoria propria (2019).

Percebe-se que a espessura da camada de Oxido de aluminio
anodizado da primeira amostra anodizada por 30 minutos teve uma menor

variagdo com relacdo as outras, como mostrado no Grafico 6.

Grafico 6 — Amostra 1 anodizada por 30 minutos e medida por corrente parasita.
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Fonte: Autoria propria (2019).

Para a segunda amostra anodizada por 30 minutos, a espessura do
oxido também aumentou com relacdo as amostras anodizadas por 15 minutos,

como pode ser visto no Quadro 8. A espessura se manteve préxima a
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espessura da primeira amostra anodizada por 30 minutos com relacdo a sua
magnitude, tendo uma espessura ao longo da amostra de 6,9 a 9,6 um. Nesta

amostra a espessura média foi de (7,5 £ 0,76) pum.

Quadro 8 — Espessura de amostra 2 anodizada por 30 minutos e medida por corrente

parasita.
0,0£0,1 6,5+0,2 2,0£0,1 8,9+0,2
0,2+0,1 7,2+0,2 2,2+0,1 8,4+0,2
0,4+0,1 7,6x0,2 2,4+0,1 9,2+0,2
0,6+0,1 7,8+0,2 2,6£0,1 7,7%£0,2
0,8+0,1 6,3+0,2 2,8+0,1 7,9+0,2
1,0+0,1 8,2+0,2 3,0+0,1 7,0+0,2
1,240,1 8,8+0,2 3,2+0,1 8,5+0,2
1,4+0,1 7,340,2 3,4+0,1 8,2+0,2
1,640,1 7,620,2 3,620,1 7,520,2
1,8+0,1 8,0+0,2 3,8+0,1 7,4+0,2

Fonte: Autoria propria (2019).

Percebe-se que na segunda amostra a variagdo da espessura manteve
um comportamento semelhante em relagdo a variagdo da espessura da
camada, como mostrado no Grafico 7, onde manteve uma tendéncia também
préxima de 8 um, embora tenha tido uma média menor que a da outra amostra

com relacdo a espessura da camada.

Grafico 7 — Amostra 2 anodizada por 30 minutos e medida por corrente parasita.
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Fonte: Autoria propria (2019).
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Comparando os dados da espessura das duas amostras pode-se
verificar que com o aumento do tempo de imersdo a espessura do o6xido de
aluminio aumentou e foi mais uniforme. E possivel de se comparar 0s
resultados obtidos nas amostras anodizadas por 30 minutos e verificar que
percentualmente houve uma variacdo menor de seus valores que nas amostras
anodizadas por 15 minutos, como mostrado no grafico 8.

Gréfico 6 — Comparacéo dos resultados por correntes parasitas das amostras
anodizadas por 15 minutos.
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Fonte: Autoria propria (2019).

Esta espessura passou de (3,01 £ 0,71) um e (2,85 + 0,42) um nas
amostras de 15 minutos de imerséo para (8,55 = 0,67) um e (7,5 £ 0,76) um

nas amostras em 30 minutos de imersao.

6.3 MEDICAO DA ESPESSURA DA CAMADA POR MEV

Para essa medicdo, a amostra foi fratura como dito anteriormente.
Esse procedimento foi adotado porque ao cortar a amostra na cortadeira
metalografica, percebeu-se que com o corte, o aluminio era deformado
plasticamente e acabava por cobrir a camada de 6xido de aluminio. Esta
afirmacao foi possivel, pois a amostra foi analisada no MEV e néo foi possivel a

visualizacdo da camada de Oxido na mesma. Para resolver esta situacao foi
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pensado em utilizar um ataque para revelar o aluminio, mas mesmo assim nao
seria possivel medir a espessura com uma determinada confianca. A partir dai,
com discussfes com pesquisadores da area foi sugerido a fratura fragil, com a
intencé@o de se possibilitar a visualizacdo da camada de 6xido de aluminio.

As primeiras amostras a serem medidas foram as anodizadas por
quinze minutos, sendo possivel notar o que parecia ser uma fina camada do
oxido, pela diferenca de morfologia de forma linear ao longo da camada, como
mostrado na Figura 14.

Uma camada bastante porosa pode ser visualizada na superficie da
liga de aluminio, ndo sendo totalmente linear, mas, aparentemente cobrindo
toda a superficie da amostra. Apesar de ndo ser tdo facil de ser visualizada
dada a sua semelhanca com o aluminio, o ataque que fora realizado melhorou

a conducédo no MEV e melhorou a qualidade das imagens obtidas.

Figura 14 — Camada de aluminio na amostra 1 anodizada por 15 minutos e analisada no
MEV.

6/14/2019 WD | Mag| HV Sig - 20.0pm
2:03:09 AM 10.9 mm|6000x 25.0 kV SE 15m

Fonte: Autoria propria (2019).

Como indicado na Figura 15, cinco medidas foram realizadas e um
resultado préoximo daquele encontrado no método de medicdo por correntes
parasitas foi encontrado. A espessura medida no MEV teve uma média de (1,9
+ 0,62) um, sendo que foi medida do ponto onde parecia ser formada a

interface entre a superficie de aluminio e a do 6xido de aluminio.
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Figura 15 — Medicdo da camada de aluminio na amostra 1 anodizada por 15 minutos
realizada no MEV.

Fonte: Autoria prépria (2019).

Tabela X — Medidas obtidas por MEV

2,23
2,34
2,53
1,53
1,06

Fonte: Autoria propria (2019).

Na segunda amostra a camada também ficou aparente, como
mostrado na Figura 16, mas nessa amostra o ponto encontrado onde ficou
aparente alguma interface ndo era poroso, fugindo do esperado para o
aluminio anodizado, mas tendo valores préximos do esperado com relagdo ao

tamanho de sua espessura.
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Figura 16 — Camada de aluminio na amostra 2 anodizada por 15 minutos e analisada no
MEV.

6/25/2019 WD Mag | HV Sig 20.0pm
2:47:03 AM 10.5 mm 6000x25.0 kV SE 15m

Fonte: Autoria propria (2019).
Um resultado aproximado daquele encontrado no método de medicao
por correntes parasitas foi encontrado, e resultou em uma espessura de (3,9
1,28) um, como mostrado na Figura 17, onde mais uma vez foram utilizados
pontos partindo de onde parecia ser a interface entre o aluminio e o 6xido de

aluminio.

Figura 17 — Medicdo da camada de aluminio na amostra 2 anodizada por 15 minutos e
realizada no MEV.

Fonte: Autoria propria (2019).
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Tabela X — Medidas obtidas por MEV

5,16
5,39
4,43
3,78
2,82
2,19

Fonte: Autoria propria (2019).

Na amostra anodizada por 30 minutos foi observada uma dificuldade
maior para se localizar a camada e realizar a medicao de sua espessura devido
as irregularidades geradas pela fratura fragil. A secao transversal da amostra
esta mostrada na Figura 18.

Apesar da dificuldade em se visualizar a camada, ainda assim foi
possivel notar uma formacéo diferenciada na amostra, podendo se prever que
era a camada de oxido de aluminio. Nesta amostra foram realizadas quatro
medicbes e o valor da espessura médio foi de (8,35 +1,16) um, como indicada
na Figura 19, sendo que assim como a primeira amostra anodizada por 15

minutos, teve um aspecto bastante poroso.

Figura 18 — Camada de aluminio na amostra 1 anodizada por 30 minutos e analisada no
MEV.

6/14/2019 WD | Mag| HV Sig : 20.0pm
2:47:43 AM 10.0 mm 3000x 25.0 kV SE 30m

Fonte: Autoria propria (2019).
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Figura 19 — Medi¢cao da camada de aluminio na amostra 1 anodizada por 30 minutos e
realizada no MEV.

Fonte: Autoria propria (2019).
Quadro X — Medidas obtidas por MEV

6,96

8,02
9,72
8,73

Fonte: Autoria propria (2019).

Para a segunda amostra anodizada por trinta minutos, a camada
estava mais aparente, como mostrado na Figura 20, sendo que assim como a
segunda amostra anodizada por 15 minutos, ndo demonstrou ter uma
porosidade tdo elevada assim, mas sendo possivel de se determinar o que
poderia ser a interface entre o aluminio e o éxido de aluminio, sendo pegos

pontos para serem utilizados para medicéao.
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Figura 20 — Camada de aluminio na amostra 2 anodizada por 30 minutos e analisada no
MEV.

6/25/2019 WD | Mag | HV Sig 20.0pm
3:12:54 AM 10.1 mm 6000x 25.0 kV SE 30m

Fonte: Autoria propria (2019).

Nesta amostra foram realizadas quatro medigcbes e o valor da

espessura teve uma meédia de (6,36 £1,20) um.

Figura 21 — Medicdo da camada de aluminio na amostra 2 anodizada por 30 minutos e
analisada no MEV.

T

Fonte: Autoria propria (2019)
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Figura 20 — Camada de aluminio na amostra 2 de 30 minutos no MEV.

Espessura (um)

4,09
6,01
7,16
6,93
7,35
5,57

Fonte: Autoria prépria (2019)

Entdo, é possivel de se verificar através da andlise das médias e técnicas
utilizadas, que com o aumento do tempo de anodizacao, o valor da espessura
do 6xido de aluminio aumentou, como mostra o Quadro 9. Com a técnica de
medi¢cdo por correntes parasita, observa-se que a camada de Oxido nédo é
uniforme ao longo da superficie das amostras, sendo que o MEV mostrou o

mesmo, embora tenha maior imprecisao.

Quadro 9 — Resultados da média espessura da camada de 6xido obtidos pelas técnicas

utilizadas.
Tempo de Espessura medida por | Espessura medida por
_ _ Amostras _
imerséo Corrente Parasita (um) MEV (um)
15 12 3,01+£0,71 1,9+0,62
minutos 22 2,85+0,42 3,9+1,28
30 12 8,55+ 0,67 8,35+1,16
minutos 22 75+0,76 6,36 1,20

Com as duas técnicas é possivel de se medir a espessura da camada,
porém por corrente parasita a medicdo ndo exige uma grande preparacdo da
amostra. Para medir a espessura da camada utilizando o MEV foi necessario
realizar duas preparacdes a mais da amostra, que foi fratura-la e recobrir com
ouro. A primeira técnica possibilita apenas a medigdo da espessura, mas a
segunda técnica além de medir a espessura permite a analisar a espessura,
como defeitos e composi¢cdo quimica. Para se obter uma maior precisdo em
sua medida, uma terceira técnica poderia ser aplicada antes da

eletrodeposi¢cdo de ouro. Sendo no caso realizado um atague quimico que
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afete ou o aluminio ou o 6xido de aluminio de forma superficial, deixando a

interface entre a camada mais aparente.
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7 CONCLUSAO

Este trabalho tinha como objetivo buscar técnicas para medir a
espessura da camada de 6xido, ja que no trabalho de Borges (2017) o mesmo
teve dificuldades em diferenciar o 6xido da liga trabalhada.

Na preparagédo da amostra para o MEV foi notado que o corte geraria
davidas na andlise dos resultados. A partir dai este trabalho trouxe uma
contribuicdo ndo esperada, para a preparacao desta liga de aluminio, quando
analisada no MEV. Dessa maneira, a fratura fragil foi escolhida para que a
secao transversal da amostra fosse analisada.

As duas técnicas analisadas, uma ja difundida comercialmente
(corrente parasita) e outra voltada mais a pesquisa (microscopia eletronica de
varredura) foram utilizadas e foi possivel de se notar a aproximacdo dos
resultados obtidos. Ambos os métodos se provaram utilizaveis para se medir a
espessura de uma camada de 6xido de aluminio anodizado em uma amostra
de liga de aluminio.

Os métodos mostraram que Fratila-Apachitei estava certo e que
realmente, o tempo influéncia na espessura da camada de Oxido de
aluminio no aluminio anodizado, onde a espessura nas amostras imersas
por 30 minutos foi maior.

Cada um dos métodos apresentou vantagens e desvantagens, sendo
gue no método por correntes parasitas, foi possivel de se obter um resultado
mais consistente, levando em conta que € uma corrente elétrica induzida que
passou pela amostra e mediu especificamente a variacdo do material ao
relacionar a sua capacidade de conducado elétrica, mas ndo permite uma
visualiza¢do da camada de 6xido de aluminio.

Ja o MEV permite essa visualizacdo da camada, mas ainda sim tem
uma desvantagem, que é a dificuldade em diferenciar a camada de 6xido do
material base, contribuindo a um erro do operador que é a medida nao precisa,
gerando uma incerteza muito grande em relagdo ao outro método. Algo que
poderia diminuir o erro, seria realizar de algum ataque quimico que reaja com o
aluminio ou com a camada de oxido de aluminio, deixando mais evidente ainda
a camada, deixando que fosse realizada essa diferenciagéo.

Assim, para a medicdo da camada, ambos os métodos podem ser
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indicados e utilizados, mas a microscopia oferece mais detalhes e informagdes
da camada. Ja o método por correntes parasitas oferece somente o valor da
espessura com um custo mais baixo.

Para trabalhos futuros sugere-se o estudo de tempos maiores de
imersdo, para verificar a possibilidade de crescimento mais uniforme do 6xido,
buscar uma terceira técnica para medir a espessura (com custo menor que do
MEV), determinar e realizar algum ataque quimico apés a fratura fragil para
visualizagdo melhor da camada no MEV e caracterizar a espessura medindo

microdureza e resisténcia ao riscamento.
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