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Resumo. Apesar das excelentes propriedades obtidas pelas ligas de aluminio e através de tratamentos térmicos, esse
material ainda enfrenta duas principais limitagOes: baixa resisténcia mecanica e a corrosdo. Dessa forma, o presente
trabalho, propde-se a avaliar a deposi¢do de um revestimento eletrolitico de niquel fosforo sobre a liga AICu4Ti, de
forma a aumentar significativamente sua dureza e resisténcia a corrosdo. O depdsito de NiP ocorreu apés o
tratamento de solubilizacdo da liga, mediante um preparo superficial simples de jateamento de vidro moido, com
intuito de aumentar a &rea de contato e adesdo do revestimento. Em seguida, a etapa de interdifusdo do revestimento
com o material base, foi incorporada ao tratamento de envelhecimento, intrinseco a esta liga, diminuindo o tempo e
custos de processamento. O tempo deste tratamento térmico sera variado de 2h a 48h. Até o presente momento, as
amostras analisadas no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), apresentaram uma camada homogénea, com
espessura média de 45um aderida a superficie. As amostras passardo ainda por testes e dureza, de adesdo e
tribolégicos.

Palavras chave: Ligas de aluminio. Revestimento eletrolitico. Niquel fésforo. Interdifus&o.
1. INTRODUCAO

As ligas do sistema Al-Cu sdo endureciveis pelo tratamento térmico de precipitacdo, tornando-se tdo resistentes
quanto o ago estrutural. S&o vantajosas em aplica¢des onde a maior relagdo resisténcia/peso é exigida, como na industria
aeronautica e de transporte. No entanto, a adi¢do de cobre torna a liga mais suscetivel ao desgaste e a corrosdao. Dessa
forma, a deposicdo de revestimentos protetores torna-se uma excelente alternativa para aliar as boas propriedades das
ligas de aluminio com protecéo contra corrosao e desgaste (Wernick, et al., 1996).

Dentre os revestimentos disponiveis, destaca-se o niquel fésforo (NiP) por inimeras vantagens: é um processo
autocatalitico, ou seja, sem fluxo externo de corrente elétrica, tornando o processo mais simples e a camada depositada
mais uniforme; ocorre em baixas temperaturas, aproximadamente 90°C, evitando altera¢fes microestruturais no material
base; apés tratamento térmico adequado o revestimento pode alcancar durezas tdo elevadas quanto 1000 HV (Tracy;
Shawham, 1990).

O aluminio é um elemento ativo que possui grande afinidade com o oxigénio, formando uma camada fina e aderente
de éxido em sua superficie quando exposto ao ar ou agua. Dessa forma, no processo de deposi¢cdo aquosa, O
revestimento de NiP encontra essa “barreira” que impede uma ligagdo metal-metal suficientemente aderente (Gawrilow,
1979). Outro ponto desafiador nesse processo é a selecdo de uma temperatura adequada de pds-tratamento térmico para
que ocorra interdifusdo dos elementos, ao mesmo tempo em que o revestimento alcance propriedades satisfatérias sem
amolecer ou deteriorar a estrutura do substrato.

No entanto, processos complexos de pré e pos tratamento, adicionais a etapa de revestimento de NiP colocam sua
aplicacdo em desvantagem. Levando-se em conta que a natureza detalhada da adesdo dos depdsitos autocataliticos de
NiP em substrato de aluminio ainda é desconhecida, e que alguns elementos de liga como o cobre podem auxiliar na
adesdo (Murakami et al., 2010), o presente trabalho propfe-se a realizar o deposito de NiP na liga de aluminio AICu4Ti
com um pré tratamento superficial simples de jateamento de microesferas de vidro sobre a amostra na condicdo
solubilizada. Além disso, as condi¢cBes do tratamento térmico posterior de interdifusdo encontrados na literatura
(Delaunais; Lienard, 2002) sdo semelhantes aquelas de envelhecimento da liga, o que possibilitou a incorporacdo desses
dois processos, eliminando uma etapa, tornando-o igualmente efetivo, porém mais econémico e mais rapido.

Dessa forma, o presente trabalho tem por objetivo aprimorar as limitagdes dessa liga de aluminio: aumento da
resisténcia a corrosdo e ao desgaste, através da dureza e propriedades do revestimento de NiP; elevagdo das
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propriedades do aluminio através dos tratamentos térmicos de solubilizagdo e envelhecimento; boa adesdo e
estabilidade mecénica do revestimento, favorecida pela camada de interdifuséo.
2. METODOLOGIA

A Figura 1 a sequir apresenta o fluxograma da rota térmica investigada, para facilitar a visualizacdo e sequencia dos
processos. Os processos indicados serdo explanados individualmente nos tépicos dessa se¢ao.

-------- 1
. . Pré tratamento : Deposicdo ! Envelhecimento
‘ Fundicilo ——> Solubilizagéo superficial }ﬁ de NiP 1 + Interdifusdo

Figura 1 — Fluxograma da rota térmica investigada (Autoria Prépria)
2.1 Fundicéo

A liga de aluminio AICu4Ti foi produzida no laboratério de fundicdo da PUC-PR. Iniciou-se o processo com a
preparacdo dos componentes: 1725g de aluminio puro, 90,49 de cobre e 3,49 de titAnio. Em um cadinho, o aluminio
puro foi levado ao forno a 750°C por aproximadamente 5 horas, garantindo um fundido homogéneo. Em seguida, foi
realizado o processo de escorificacdo, que consiste na remocdo de 6xidos absorvidos naturalmente durante a fundicéo
do metal, visando & qualidade estrutural do produto. Ainda dentro do forno de fundi¢do foi acrescentado o cobre e o
titdnio como elemento refinador de grdo. Como as ligas de aluminio sdo extremamente reativas com o hidrogénio e
oxigénio, o fundido passou por um processo de desgaseificacdo, evitando microporosidades na peca final. O metal
liquido foi vazado em moldes cilindricos de ago pré aquecidos a 200°C, desmoldados e resfriados na dgua. Por fim, as
amostras com 25 mm de diametro foram levadas a etapa de corte por eletroerosdo a uma altura de 5 mm.

2.2 Solubilizacéo

As condicdes dos tratamentos térmicos utilizados foram baseadas no catalogo de uma liga comercial Alufont-
52/AICu4Ti. As amostras passaram pelo processo de solubilizagdo com aquecimento lento (5°/min) até 530°C por 16
horas, seguidas por resfriamento em agua.

2.3 Pré tratamento superficial

Deu-se inicio aos processos de preparacdo das amostras com uma sequencia de lixamento, de granulometria 600 até
2400. Como citado anteriormente, a camada passiva sobre o aluminio dificulta uma ligagdo efetiva com o revestimento
e, por isso, o acabamento da superficie da amostra é determinante para a adesdo ou falha do revestimento. Dessa forma,
estudou-se as seguintes possibilidades de pré tratamento superficial:

2.3.1 Polimento

Ap6s o lixamento, seguindo as orientacBes de preparacdo metalografica para materiais mais macios como o
aluminio, o polimento foi realizado com pasta de diamante de 0,5um lubrificada com alcool anidro por cerca de 30
minutos. Antes da etapa de deposicao de NiP, essas amostras passaram ainda pela limpeza ultrassonica em acetona para
desengorduramento, seguido por alcool e, por fim, em agua deionizada, por 10 minutos em cada etapa.

2.3.2 Desoxidagao por ataque quimico

Alguns autores (Novék et al., 2010; Tang et al., 2010) relataram um revestimento de NiP bem aderido ao substrato
de aluminio com um pré tratamento simples de ataque quimico. Dessa forma, apés o polimento supracitado, o pré
tratamento de desoxidacdo da superficie foi realizado através do ataque acido pelo reagente Keller (15 ml de acido
cloridrico, 25 ml de &cido nitrico, 50 ml de agua destilada), durante 30 segundos, imediatamente antes a insercdo das
amostras no banho eletrolitico para deposi¢éo de NiP.

2.3.3 Jateamento

Com o intuito de aumentar a superficie de contato e, portanto, a aderéncia do revestimento, as amostras de aluminio
lixadas passaram por um jateamento com microesferas de vidro. A rugosidade da superficie foi posteriormente
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verificada em um rugosimetro para o controle desse processo (R, entre 0,8 e 1um). Por fim, as amostras passaram pela
limpeza ultrassonica e foram conduzidas a deposicao eletrolitica.

2.4 Deposicao de niquel fésforo

O processo de deposicdo de NiP ocorreu nas dependéncias do laboratério de metalografia da PUC-PR, baseado no
trabalho de Soares et al. (2016). Utilizando um agitador magnético, os reagentes listados na Tab. 1 foram misturados
em agua deionizada a temperatura ambiente em um Becker sem resquicios de deposi¢Ges anteriores. Utilizando o nivel
minimo de agitagdo do equipamento, aumentou-se a temperatura gradativamente até que o banho atingisse 90°C. Nesse
momento trés amostras foram imersas na posicéo vertical no banho de NiP sobre um suporte, impedindo que ficassem
em contato com o fundo do Becker, mas assegurando total cobertura pela solugdo, conforme mostrado na Fig. 1.

Tabela 1 — Composicéo do banho de NiP (Soares et al., 2016)

Sulfato de | Hiposfosfito de Acido Acido Hidréxido de Tioréia
Niguel Sodio Malico Succinico Aménia
34 g/L 359/l 35g/L 10 g/L 5% Vol. 1 ppm

Figura 1 - Deposicédo de NiP sobre as amostras de aluminio (Autoria Prépria)

O Becker foi envolto e coberto por papel aluminio para auxiliar na manutengdo da temperatura a 90°C. O tempo de
deposicdo foi de 2 horas. O pH da solu¢do foi verificado no momento da colocacdo das amostras e a cada 30 minutos
até o fim do processo e permaneceu 5, conforme esperado. Passado o tempo estipulado, o Becker foi retirado da fonte
de calor e as amostras revestidas foram lavadas em &gua deionizada.

2.5 Tratamento térmico

Conforme discutido anteriormente, realizou-se dois tratamentos térmicos concomitantemente: envelhecimento e
interdifusdo. Um grupo de amostras foram encaminhadas a um forno com atmosfera inerte (argdnio), a uma temperatura
de 200°C durante 12 horas, seguidas por resfriamento em temperatura ambiente. Posteriormente, o tempo desse
tratamento serd variado: 2, 4, 8, 12 e 24 horas, para futura anélise das propriedades adquiridas.

2.6 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS)

Ap6s o tratamento térmico de envelhecimento e interdifusdo, as amostras passaram por caracterizacdo no
Microscdpio Eletronico de Varredura (equipamento Tescan VEGA 111). Além da analise topogréfica, as amostras foram
cortadas na secdo transversal e tiveram suas superficies preparadas (embutimento, lixamento e polimento) para
avaliacdo da deposicdo, tamanho da camada de NiP e uma possivel camada de interdifusdo. Por fim, foi possivel
identificar os elementos quimicos presentes e sua distribuigdo por meio do EDS.

3. RESULTADOS PRELIMINARES E DISCUSSAO

3.1 Pré tratamento superficial
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Conforme discutido anteriormente, este estudo tem como um dos objetivos a utilizacdo de um tratamento de
superficie simples antes da deposi¢do de NiP. O pré-tratamento de polimento superficial, bem como o de desoxidagdo
da superficie pelo reagente Keller ndo apresentaram bons resultados ap6s a deposi¢do (Fig. 2). O revestimento nédo
obteve boa aderéncia ao substrato. Houve formagdo de bolhas e desplacamento do revestimento, confirmando a
dificuldade de ligaco de revestimentos ao aluminio verificada por Gawrilow (1979).

Figura 2 — Amostras ap6s a deposicédo de NiP com pré tratamento superficial de (a) apenas polimento e (b) polimento e
ataque com o reagente Keller (Autoria Propria)

Porém, verificou-se que a parte de baixo das amostras, sem acabamento e com alta rugosidade devido ao corte por
eletroerosdo apresentava um revestimento bem aderido. Esse fato foi atribuido a uma maior superficie de contato para a
ancoragem mecanica do revestimento. Dessa forma, inseriu-se uma rugosidade controlada a partir do jateamento com
microesferas de vidro nas superficies, como pode ser observada na Fig. 3a. A deposi¢do de NiP nessas amostras foi
homogénea, sem falhas ou bolhas, evidenciando a melhora na adesdo ao aluminio (Fig. 3b). Portanto, apenas as
amostras submetidas ao pré tratamento de jateamento foram levadas ao tratamento térmico de envelhecimento e
interdifusdo e caracterizacdo do revestimento.

Figura 3 — Amostras com pré tratamento superficial de jateamento (a) sem deposicao e (b) com deposicdo de NiP
(Autoria Propria)

3.2 Caracterizacéo do revestimento de NiP

Até o presente momento deste trabalho, apenas amostras submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento e
interdifusdo a 200°C por 12 horas foram analisadas no Microscopio Eletronico de Varredura. Primeiramente avaliou-se
a topografia das amostras revestidas com o niquel fésforo no MEV. A camada estava depositada de forma homogénea,
sem falhas ou exposicdo do substrato. A avaliacdo da composicdo no EDS (Fig. 4) esta de acordo com a literatura,
tratando-se de uma deposicdo de alto teor de fosforo. Segundo a norma ISO 4527:2003, quanto maior a quantidade de
fosforo presente, maior serd a resisténcia a corrosdo e ao desgaste do revestimento.
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Figura 4 — Analise topografica MEV/EDS de uma amostra revestida com NiP (Autoria Propria)

Em seguida, a se¢do transversal da amostra foi analisada (Fig. 5). Pode-se observar que o revestimento acompanhou
o formato da superficie de aluminio, sem falhas ou espagos vazios. O niquel e o fésforo foram encontrados igualmente
dispersos no revestimento. A espessura da camada foi de 45um, comprovando uma boa taxa de deposicdo dos

elementos.

Camada de NiP

Substrato de Aluminio

Al Kal Ni Kal P Kal
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Figura 5 - MEV/EDS da secdo transversal de uma amostra revestida com NiP (Autoria Propria)

Nessas imagens ndo foi possivel identificar claramente uma camada de interdifuséo entre os elementos. Entretanto,
na anélise de EDS em linha (Fig.6) é possivel observar o aumento gradativo dos elementos niquel e fésforo, enquanto o
aluminio decresce, evidenciando a possibilidade de uma camada de interdifusdo, mesmo que pequena. Esse resultado
sera melhor interpretado nas proximas etapas deste estudo, com a variagdo do tempo de tratamento térmico e com o
auxilio de outras técnicas de caracterizacéo.
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Figura 6 — Andlise de DRX em linha do revestimento de NiP (Autoria Prépria)

Esses resultados, apesar de preliminares, foram satisfatérios dado a dificuldade de deposicdo sobre a liga de
aluminio. Em testagens prévias com um acabamento superficial inapropriado e com um menor tempo de deposicao,
houve falhas no revestimento, conforme mostrado na Fig. 7.

EDS L ed Image 4
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Figura 7 - Andlise micrografica de uma deposicdo de NiP com falhas, expondo o substrato de aluminio (Autoria
Propria)
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3. CONCLUSOES

*  Os parametros do processo foram bem estabelecidos para um resultado preliminar satisfatorio: rota térmica,
condi¢des gerais do banho de NiP, temperatura adequada do tratamento térmico;

» A camada depositada de NiP teve caracteristicas favoraveis: boa taxa de deposicdo; espessura desejada;
uniformidade sobre a superficie; boa adesdo no metal base;

O pré tratamento térmico de jateamento implementado cumpriu sua funcdo aliando simplicidade com
eficiéncia e resultando em uma ancoragem mecanica satisfatdria;

«  As condi¢Ges de tempo e temperatura do pos tratamento térmico foram adequadas tanto para o envelhecimento
da liga de aluminio quanto para a interdifuséo do revestimento com o material base;

«  Para completar a caracterizagdo morfoldgica, quimica e mecanica as amostras ainda passardo pelos ensaios de:
difracéo de raio X (DRX); de dureza Vickers; ensaio triboldgico;

« O parametro variavel sera o tempo do p6s tratamento térmico de interdifusdo e envelhecimento (simultaneos):
2,4,8,12 e 24 horas;

«  Espera-se um aumento significativo da dureza do revestimento de NiP concomitantemente com a elevacgéo das
propriedades do material base e uma maior camada de interdifusdo, garantindo melhor estabilidade do
conjunto.
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