6™ International Workshop - Advances in Cleaner Production
Sdo Paulo - Brazil - 24™ 10 26™, May - 2017

Programa de Pds graduacao em
Engenharia Civil e Ambiental/UNESP

PALINKAS, F.B.S.M.2*, ANTUNES, M.L.P.2, SOUZA, J.A.S.P, CRUZ, N.C. 2, RANGEL, E.C.2

a. UNESP — Sao Paulo State University (UNESP), Institute of Science and Technology, Sorocaba, S.P.

b. Universidade Federal do Para, Faculdade de Engenharia Quimica, ITEC, Belém, PA

~corresponding author, ENQCIVil.fabiola@gmail.com

Academic Work



6" International Workshop - Advances in Cleaner Production
Academic Work

Introducao: Liga de aluminio 5052
VANTAGEM:
 Adicao de magnésio:
e melhora Dureza
 melhora a Resisténcia a Corrosao

« melhora capacidade de Soldabilidade

DESVANTAGEM:
e Baixa resisténcia ao desgaste

Determinados usos requerem
Tratamento Adicional ™» Revestimentos Protetivos.
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Tratamento por Oxidacao Eletrolitica
Assistida por Plasma - PEO

Semelhante a anodizacao:
* Solugao eletrolitica
 Dois eletrodos (positivo e negativo)
 Aplicacao de uma tensao
 Producao de revestimento por oxidacao
e Revestimento abrange toda a pega

inclusive as partes internas, furos e
cantos.
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Representa¢dao esquematica de uma célula para
o processo de oxidagdo eletrolitica assistida por
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Tratamento por Oxidacao Eletrolitica
Assistida por Plasma - PEO

Diferengas entre as técnicas de Deposicao

Parametro . ~
Analisado Anodizacao PEO
Tensao Dezenas de Volts CentenasiceNolts

(plasma=gas ionizado)

Interface entre o
revestimento
e 0 metal

Menor Maior
(superficial) (fundicao)

Fonte: O autor.
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Solucoes Eletroliticas para o PEO

e Adicao de Silicatos, aluminatos ou fosfatos = melhores resultados.
e S3ao usados silicatos, aluminatos ou fosfatos Puros.

Usar na solucao eletrolitica residuos que
contenham esses elementos

v

Trabalhos desenvolvidos:
Lama vermelha e Areia de Fundicao

v

Este trabalho: uso de Residuo de Caulim como fornecedor de
silicatos para a solugao eletrolitica

&
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O Caulim
Uso na industria: Caracteristicas:
e Ceramicas e Mineral argiloso branco
* De papel (enchimento e branqueamento) * Composto por caulinita (silicato de
e Tintas aluminio hidratado)
e Pasta de dentes e Extraidos mecanicamente de jazidas a
e Gesso céu aberto

O Brasil é o 62 maior produtor do mundo

O O Brasil exporta o caulim ja beneficiado

d O processo de beneficiamento do caulim
gera uma grande quantidade de residuo

Jazida de Caulim em Mina PPSA, em Ipixuna do Para.
(Foto extraida do Site da Imerys Brasil)

>
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Residuo de Caulim

e S3o dispostas 500mil
toneladas de residuo de
caulim por ano em pilhas a
céu aberto.

e Estimado depdsito de 10
milhoes de toneladas de . . :
residuo de caulim (2012). by ' :‘

|. ll
Minald alE2She ::anl‘:ul
Diferenca entre Caulim e el ‘@;

Residuo de Caulim =
granulometria
(caulim comercializado = 2um)

Vista da Cava Sul em Ipixuna do Pard/ PA

(Foto extraida do Google Earth)
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Objetivo do Trabalho

Produzir revestimento protetivo por PEO sobre chapa de liga de
aluminio usando como matéria prima residuo de caulim (valorizacao
do residuo) e estudar a influéncia do tempo de deposicao nas
caracteristicas dos revestimentos obtidos.

matéria prima = residuo de caulim
substrato = chapa de liga de aluminio 5052
técnica = oxidacao eletrolitica assistida por plasma
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Materiais e Métodos

RECEBIMENTO DO PREPARO DOS PREPARAC»:\O DA PRODUCAO DO
SUBSTRATOS DE SOLUCAO REVESTIMENTO
RESIDUO DE CAULIM ALUMINIO ELETROLITICA (PEO)

-Fornecido por -Confecgao das amostras  -5g de residuo de caulim

-material seco (dimensdes -0,3g de Hidréxido de

padronizadas) Potassio

-Lixamento, polimento e

. -1 litro de agua
limpeza.

destilada.

Fonte: O autor.
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Materiais e Métodos:
Procedimento para a Producao do Revestimento

Fonte Mao Power Supply:
» 650V
» 200Hz
Tempos deposicao: 300s, 600s e 900s.

Luminescéncia durante PEO
Fonte: O autor.

Suporte de Fixagdo

(+)

do substrato

Substrato

—[/r—ﬁajiﬁﬁ_—_—7 Fonte

Bécker

(Anodo)

—

b

Placa curva inox
(Catodo)

]

Solugdo

Suporte de fixagdo do bécker

Esquema PEO
Fonte: O autor.
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Analises Realizadas

Tabela de Analises Realizadas

Tipo Material Técnica Equipamento
Analisado
. Residuo de Caulim
MorfOIOgla Revestimento
MEYV - Microscopia
Eletrdnica de Varredura Microscopio Eletronico de
Espessura Revestimento Varredura

Composi¢ao Quimica

Residuo de Caulim,
Substrato e
Revestimento

EDS - Espectrometria de
Energia Dispersiva

JOEL JSM-6010LA

Caracteriza¢ao da
estrutura cristalina

Residuo de Caulim,
Substrato e
Revestimento

DRX - Difragdo de Raios X

Difratdmetro PANalytical
X'Pert Pro

Rugosidade

Substrato e
Revestimento

Perfilometria

Perfilometro
Veeco Dek Tak

Molhabilidade
(Hidrofilia/Hidrofobia)

Substrato e
Revestimento

Angulo de Contato

Goniébmetro Ramé-Hart inc.
modelo 100-000

Academic Work
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Resultados: Morfologia do Residuo de Caulim

MEV (Andlise da Morfologia)

e Graosdeaté 0,1 um

(caulim comercializado = 2um)

e Morfologia pseudo-hexagonal
(caracteristica da caulinita)

SEl 3kVY  WD10mmSS30 ¥17,000 1pm
Sample Dec 20, 2016

Micrografia de varredura da amostra
do Residuo de Caulim



SEl 3KV  WDO0mm 3330 x2 500 10pm

Sample
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Resultados: Morfologia Revestimentos

i y i
Ll ¥

 ————
1] Dec 19, 2018

Maior presenga de poros

Menor regiao com estruturas de
coalescéncia (caracteristico de
materiais ceramicos)

Menor regiao granular

2 2 AR
SEl 3kV x2,500 10pm
Sample

i ]
SEl IkW WD10mm 3330 xZ 500
Dec 19, 2016 Sample

Estrutura semelhante para 600s e 900s

Menor presencga de poros

Maior regiao com estruturas de coalescéncia
(caracteristico de materiais ceramicos)
Maior regiao granular

10

Micrografias dos revestimentos
Fonte: O autor.
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Resultados: Morfologia Revestimentos
MEV (Espessura)

g
.

Espessura do Filme (micrometros)

X700 20pm  — BEC 20kV WD14mmSS70 x2,500 10pm R
a Fehb 13, 2017 Sample 0+

T
300 600 900

Micrografias das espessuras dos revestimentos (ampliagcdes x700, x2500 e x1000) Tempo de Deposicio (segundos)

Espessuras dos Revestimentos em fungao do
tempo de deposicao
e Para 300s a espessura nao é uniforme (nao se define espessura).

e De 300s para 600s a espessura aumenta com o aumento do tempo de deposicao.

 De 600s para 900s nao ha aumento significativo de espessura.

Q
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Resultados Composicao Quimica: Residuo de Caulim, Substrato e
Revestimentos

EDS/MEV

Counts[x1.E+3]
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EDS do Substrato de Liga de Aluminio

[MAP 1]
Al
20.0
D
15.0 Efementospr e
residyo de caulim e no
10.0 stibst uminio
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Resultados de Caracterizacao da Estrutura Cristalina:

Residuo de Caulim, Substrato e Revestimentos

- DRX

(caracterizagcao da
- estrutura cristalina)

Intensidade

Revestimentos apresentam tanto os
componentes do substrato quanto do
- residuo de caulim.

_ Mulita 3(Al,0,).2(SiO,)

: mineral produzido em temperaturas
: ] proximas a 10002 C nos processos
Lt convencionais

liga aluminio

M  substrato (material ceramico).
-

P ) ) _ -l
1 I 1 I 1 I 1 I 1 I 1 I i
20 40 60 80 100 120
Posicdo °2theta Years
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Resultados Perfilometria: Substrato e Revestimentos

Perfilometria (rugosidade)

 Maior rugosidade para os
revestimentos depositados
por maior tempo.

Rugosidade Ra (micrdbmetros)
o

i

900s

Tempo de Deposicao (segundos)

Rugosidade em funcdo do tempo de
deposicao

Academic Work
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Resultados Angulo de Contato: Substrato x Revestimentos

120

[ ]Ermo
Il Angulo de Contato

100

e Angulo de contato para os tempos de
600s e 900s se mantém igual ao
substrato (hidrofilicos).

80

60 +

40 4

Angulo de Contato (°)

e Para tempo de 300s houve aumento do
angulo acima de 90° (hidrofébicos).

20

0 300 600 900

Tempo de Deposicao (s)

Medidas de Angulos de Contato.

1@
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Conclusao

Residuo de caulim{ residuo de alta pureza (caulinita).

silicato - permite uso na solucao eletrolitica tratamento por PEO.

Revestimento de residuo de caulim por PEO

Morfologia apresenta poros e estruturas de coalescéncia indicando ser um revestimento
ceramico.

Espessura aumenta com o tempo de deposicao.

Apresenta aluminio, silicio, oxigénio e magnésio, elementos da liga de aluminio 5052 e da
solucao eletrolitica.

Estrutura cristalina correspondente a alumina (300s e 600s) e mulita (900s),
demonstrando que o revestimento € composto por material ceramico.

Rugosidade aumenta com o tempo de deposicao.
Hidrofilico assim como o substrato de liga de aluminio para tempo de 600s e 900s.

&
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Conclusao

Compostos apresentados nos revestimentos possuem:
 boa estabilidade quimica
e capacidade de suportar altas temperaturas

E possivel usar o residuo de caulim por PEO para
tratamento de superficies de liga de aluminio 5052 no
desenvolvimento de novas tecnologias de materiais.

&
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