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RESUMO

A unido pontual por friccdo (“Friction Spot Joining — FSpJ”) desponta como uma
técnica alternativa e inovadora para produzir estruturas hibridas metal-polimero.
Esta técnica foi desenvolvida e patenteada pela HZG / Alemanha em 2012. O
processo utiliza uma combinacgéo de ferramentas que através da friccdo sobre o
metal gera calor levando a formacdo de camada polimérica na interface e de
travamento mecanico entre as chapas. Estudos anteriores demonstraram a
viabilidade técnica para producdo de juntas hibridas, porém, ndo ha estudos
demonstrando efetivamente a influéncia dos parametros de unido nas
propriedades das juntas. Este estudo teve como objetivo produzir juntas hibridas
de aluminio 6181-T4 e compadsito laminado de poli(sulfeto de fenileno) e fibra de
carbono (CF-PPS) por FSpJ, e investigar a influéncia de parametros de processo
e tratamento superficial do aluminio sobre a estrutura e a resisténcia mecéanica
dessas juntas. A combinacdo apropriada desses parametros resultou em juntas
hibridas com forca maxima em cisalhamento de até 1861 N (29 MPa) na
geometria junta pontual sobreposta simples e de 3522 N (55 MPa) na geometria
de junta sobreposta dupla. Esse nivel de resisténcia mecéanica € similar ou
superior ao de outras juntas metal-compasito polimérico produzidas por técnicas
convencionais de unido, demonstrando o potencial da técnica FSpJ. A
velocidade rotacional (VR) foi o parametro com maior influéncia na resisténcia
ao cisalhamento das juntas, seguida pelo tempo de unido (TU), profundidade de
penetracdo (PP) e forca de unido (FU). As juntas com falha predominantemente
coesiva apresentaram resisténcia ao cisalhamento superior. Foi verificado que
juntas produzidas em menores taxas de resfriamento apresentam maior
desempenho mecéanico, independentemente do aporte térmico utilizado, devido
a menor tensao residual na interface dessas juntas. Através de tratamentos
superficiais simples no aluminio (lixamento seguido de decapagem &cida) foi
possivel alcancar aumento de até 160% na resisténcia ao cisalhamento das

juntas.
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FRICTION SPOT JOINING OF ALUMINUM ALLOY 6181-T4 AND CARBON
FIBER REINFORCED POLYPHENYLENE SULFIDE LAMINATE COMPOSITE

ABSTRACT

The friction spot joining (FSpJ) emerges as an alternative and innovative
technique for producing polymer-metal hybrid structures. This technique was
developed and patented by HZG / Germany in 2012. The process uses a
combination of tools that by friction generates heat leading to the formation of a
polymer layer through the interface and mechanical interlocking between the
joints partners. Previous studies have demonstrated the technical feasibility of
producing hybrid joints by FSpJ, however, no studies have demonstrated the
influence of the process parameters on the joints properties. This study aimed to
produce hybrid joints of 6181-T4 aluminum alloy and carbon fiber reinforced
poly(phenylene sulfide) laminate composite (CF-PPS) by FSpJ and investigate
the influence of process and aluminum surface treatment on the structure and
the mechanical strength of these joints. The proper combination of these
parameters resulted in hybrid joints with single lap shear force of up to 1861 N
(29 MPa) and 3522 N (55 MPa) for double lap joints. This level of shear strength
is similar or superior to others metal / polymeric composite joints produced by
conventional joining techniques, demonstrating the potential of the FSpJ. The
rotational speed (RS) was the parameter with the greatest influence on the shear
strength of the joints, followed by the joining time (JT), tool plunge depth (PD)
and joining force (JF). Joints that had predominantly cohesive fracture showed
higher shear strength. Joints that were cooled at lower rates showed higher joint
shear strength, regardless the heat input, due to lower residual stress at the
interface of these joints. Through simple aluminum surface treatment (griding
followed by acid pickling) it was possible to achieve an increasing up to 160% in
the shear strength of the joints.
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Tempo de medida da temperatura maxima de processo

Tempo de medida da temperatura a 40° C



1 INTRODUCAO

A industria de transportes busca atualmente tecnologias alternativas para
atender a demanda do mercado por veiculos energeticamente mais eficientes e
que consumam menos combustiveis. Os veiculos também devem obedecer a
rigidos requisitos governamentais para reducao de emissao de gases nocivos ao
meio ambiente, como o CO2, além de garantir segurangca e conforto aos
passageiros. Uma das formas mais eficientes para reducdo do consumo de
combustivel dos veiculos é o uso de materiais mais leves na construcéo de suas
estruturas [1]. A reducdo de peso das estruturas pode ser realizada através da
substituicdo do aco comumente utilizado por ligas leves como as de aluminio e
de magnésio e por compaositos de matriz polimérica reforcada com fibras. O uso
combinado destes materiais é atualmente um tema de grande importancia na
industria automotiva [2]. Em termos gerais, uma reducdo de 10% no peso do
veiculo gera uma economia de combustivel de 5,5% [3], podendo por efeito
cascata chegar a 10%, ja que podera ser reduzido o tamanho de componentes
como motor, sistema de transmissao e tanque de combustivel [4]. Pesquisa
realizada pelo Institute for Energy and Environmental Research (IFEU) mostrou
gue a reducdo no peso dos veiculos em 100 kg gera reducéo na emisséo de CO:
durante as suas vidas Uteis, de 5,2 toneladas para 6nibus urbanos, 6,3 toneladas
para caminhonetes, mais de 10 toneladas para navios cargueiros comuns e trens
de curta distancia e até 1500 toneladas para aviées em voo de curta distancia
[1].

A producéo de estruturas monoliticas é geralmente impraticavel devido a
questdes técnico-econdmicas. Desta forma, existe atualmente a necessidade da
unido desses dois diferentes materiais [5]. Compadsitos poliméricos reforcados
com fibra de carbono tém sido utilizados em combinac¢do com ligas de aluminio
e titnio, devido ao ganho de resisténcia especifica (i.e. razao resisténcia-peso).
Um exemplo de sucesso do uso de compdsitos na industria aeronautica € o caso
do Boeing 787 Dreamliner, cuja estrutura primaria, incluindo fuselagem e asas,
€ produzida em 50% de material compdsito. Entre as vantagens listadas pela

Boeing estéo a reducéo de 20% no consumo de combustivel, quando comparado



com aeronaves com tamanho similar ao 787, e também ganho em velocidade.
Também foram citados beneficios no processo produtivo. Utilizando compadsitos
para produzir uma secédo de fuselagem, a companhia eliminou 1500 chapas de
aluminio e entre 40.000 a 50.000 rebites (80% de redu¢&o no numero de rebites),
reduzindo significativamente o tempo de producédo do aviao [6].

As técnicas mais utilizadas atualmente para a producao de juntas hibridas
de polimero-metal séo: fixacdo mecanica, colagem adesiva e processos de
soldagem [7]. As técnicas disponiveis atualmente sdo de aplicacédo especifica,
limitadas em desempenho e/ou poluentes ao meio ambiente, jA que para
algumas técnicas, como a utilizacéo de adesivos termofixos, existe a emissao de
volateis para atmosfera e de residuos quimicos como restos de adesivo e
catalisadores. Sendo assim, hd um grande interesse em tecnologias alternativas
que fornecam desempenho mecanico adequado para aplicagéo, boa relacéo
custo-beneficio e que sejam ambientalmente sustentaveis [5].

A unido pontual por friccdo (Friction Spot Joining - FSpJ) € um processo
inovador para producéo de juntas hibridas polimero-metal. O novo processo €
baseado na soldagem de metais por Friction Spot Welding, e foi desenvolvido e
patenteado pelo instituto de pesquisa alemdo Helmholtz Zentrum Geesthacht
(HZG) [8]. As técnicas FSpJ e FSpW utilizam do mesmo equipamento, porém,
possuem diferentes mecanismos de unido e na FSpJ, a profundidade de
penetracdo da ferramenta se limita a espessura do aluminio da placa superior.
Estudos recentes mostraram a viabilidade do uso da técnica na unido de ligas
leves, como aluminio e magnésio, com compdsitos termoplasticos de PPS
reforcados com fibra de carbono [9]. Amancio e colaboradores [9] demonstraram
a viabilidade técnica da uniao pontual por friccdo em produzir juntas hibridas de
magnésio AZ31B com composito de PPS refor¢cado com fibra de vidro e também
carbono. Juntas com resisténcia mecéanica em cisalhamento entre 20 e 28 MPa
foram produzidas sem pré-tratamentos superficiais. Em outro estudo, 0 mesmo
autor [10] mostrou a possibilidade do aumento na resisténcia mecéanica em
cisalhamento das juntas hibridas através de tratamentos superficiais simples.
Juntas de aluminio AA5754 foram unidas a compoésito de PPS reforcado com

fibora de carbono e apresentaram um aumento em mais de 50% apoés o



tratamento de lixamento seguido de decapagem acida com &cido nitrico sobre a
superficie do aluminio. Outro importante estudo foi publicado por Seyed e
colaboradores [11], no qual apresentam a unido do aluminio AA2024-T3 com 0
composito CF-PPS. As juntas produzidas apresentaram resisténcia mecanica
em cisalhamento sob tracdo de até 36 MPa. O estudo publicado por Seyed e
colaboradores também foi pioneiro em discutir a relacéo entre os parametros de
processo e a morfologia e propriedades mecéanicas das juntas hibridas
produzidas por FSpJ. Nos trabalhos até entdo publicados ndo ha estudos
investigativos que demonstram de forma quantitativa a relagdo entre os
parametros de processo com as propriedades das juntas formadas, motivando
este estudo.

O trabalho atual investigou a utilizacdo da técnica FSpJ para unido da liga
de aluminio 6181-T4 com o compdésito laminado de poli(sulfeto de fenileno) e
fibra de carbono (CF-PPS). Esse sistema foi escolhido devido a aplicacao desses
materiais pela industria de transportes, principal interessado nas tecnologias de
producao de juntas hibridas polimero-metal. A liga de aluminio 6181-T4 tem sido
utilizada pela industria automotiva na producgéo de carrocerias [12]. O compdésito
CF-PPS tem sido utilizado na producdo de estruturas primarias e secundarias
das asas do Airbus A330, vigas da porta do passageiro e perfis angulares do
Boeing 787 Dreamliner além de outras aplicacbes em avides produzidos pela
Embraer: Phenom 100, Phenom 300, Lineage 1000, Legacy 500 e KC-390 [13]
. As juntas produzidas com o sistema escolhido tém potencial de aplicacdo em
estruturas hibridas da carroceria de veiculos e estruturas de reforco da

fuselagem de aeronaves (stringer-to-skin) (Figura 1.1).

(A)

(B)
Stringer

Figura 1.1: Estrutura stringer-to-skin (A) Esquema 3D; (B) Esquema 2D; (C)

Possivel aplicacdo em estruturas aeronauticas. Adaptado de [14].



Juntas hibridas AA6181-T4/CF-PPS foram produzidas no instituto de
pesquisa Helmholtz Zentrum Geesthacht (HZG). Como a aplicacdo da técnica
FSpJ no sistema AA6181-T4/CF-PPS é inédita faz-se necessario um estudo
detalhado da influéncia dos parametros de unido sobre a estrutura e resisténcia
ao cisalhamento das juntas.

O objetivo do estudo foi investigar, através de analises estatisticas e
planejamento de experimentos, a influéncia de parametros de processo
(velocidade rotacional, profundidade de penetracdo da ferramenta, tempo de
unido, forca de unido e da taxa de resfriamento) e de tratamento superficial do
aluminio sobre a microestrutura e a resisténcia mecanica de juntas hibridas da
liga de aluminio 6181-T4 e compdsito laminado de poli(sulfeto de fenileno) e fibra
de carbono (CF-PPS) produzidas através da técnica de unido pontual por friccdo
(‘Friction Spot Joining — FSpJ’). Na primeira etapa do estudo a viabilidade técnica
da unido das juntas foi avaliada através de ferramentas estatistica de
planejamento de experimentos one-factor-at-a-time, no qual um parametro &
variado por vez. Ainda nesta etapa, a influéncia individual dos parametros de
processo na resisténcia ao cisalhamento das juntas hibridas formadas foi
avaliada, e duas combinac¢des de aporte térmico foram selecionadas baseando-
se nos parametros estudados, e utilizadas nas etapas seguintes. Na segunda
etapa do estudo a influéncia da taxa de resfriamento na resisténcia ao
cisalhamento das juntas foi avaliada nas duas combinagbes de parametros
selecionadas na etapa anterior. Como resposta desta etapa foi definida a melhor
condicdo de resfriamento das juntas e esta foi utilizada na ultima etapa do
estudo. Na etapa 3 do estudo foi avaliado a influéncia do tratamento superficial
do aluminio na resisténcia ao cisalhamento das juntas e definido o tratamento
superficial do aluminio mais eficiente para obtencao de juntas mais resistentes a
forca de cisalhamento. Também foi realizada avaliacdo quantitativa da influéncia
do aporte térmico. As caracteristicas estruturais analisadas foram: area da
camada de PPS fundido e do cerne metalico formados na interface das juntas e
a presenca de defeitos. O desempenho mecéanico das juntas foi avaliado em

termos da forca méaxima de cisalhamento sob tracdo de junta sobreposta.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aluminio e suas ligas

O aluminio é o elemento metélico mais abundante na crosta terrestre e é
considerado junto com suas ligas um dos materiais metalicos mais versateis,
economicamente viaveis e um dos mais utilizados pela industria de transporte.
As propriedades que o tornam destaque em relacdo aos outros materiais e
despertam grande interesse na sua utilizagdo s&o: baixa densidade,
formabilidade, resisténcia a corrosdo, reciclabilidade e excelentes
condutividades elétrica e térmica [15]. A Tabela 2.1 apresenta algumas

propriedades tipicas para o aluminio [16].

Tabela 2.1: Propriedades fisicas e mecénicas tipicas do aluminio puro [16].

Propriedades Fisicas e Mecanicas

Densidade 2,7 glcm?®
Ponto de fuséo 660 °C
Coeficiente de Poisson 0,33
Condutividade térmica 237 W/m.K
Coeficiente de expansao térmica 23 pm.°C
Modulo de elasticidade E 69 GPa
Modulo de cisalhamento G 25 GPa

Devido a excelente combinacao de propriedades mecanicas aliadas a sua
baixa densidade, o aluminio e suas ligas podem ser aplicados na fabricacdo de
componentes eletrénicos e quimicos até grandes estruturas como fuselagem de
avides e carrocerias de automdéveis. O aluminio pode ser facilmente extrudado,
laminado, fundido e usinado. Desta maneira, 0os produtos podem ser
disponibilizados na forma de barras, tubos e perfis especiais, folhas, chapas e
placas [17].

As ligas de aluminio sdo divididas em duas categorias: fundidas ou
trabalhaveis mecanicamente. Também podem ser classificadas de acordo com
0 mecanismo primario de desenvolvimento das propriedades: trataveis
termicamente ou nao trataveis termicamente [15]. Os tratamentos térmicos

incluem solucdo, resfriamento e precipitacdo, ou envelhecimento e



endurecimento. As composi¢des para as ligas trabalhaveis mecanicamente sédo
designadas por um nimero com quatro digitos, o qual indica quais as principais
impurezas presentes e, em alguns casos, o nivel de pureza. A Figura 2.1 mostra
as diferentes familias de ligas de aluminio trabalhaveis mecanicamente.
Materiais pertencentes a mesma familia possuem em comum 0S mesmos
elementos de liga principais. Na figura também sdo apresentadas as ligas de
aluminio que sao trataveis termicamente bem como sua soldabilidade por

meétodos de soldagem tradicionais [15].

o>

| 1 1 1
Si Mg Zn Outros

Axxx Sxxx

Txxx 3xxx

- Tratavel termicamente - Maioria soldavel por fusdo
|:| N3o Tratavel termicamente - Maioria ndo soldavel por fusdo

Figura 2.1: Classificacdo das ligas de aluminio trabalh&veis mecanicamente.
Adaptado de [17].

2.1.1 Aluminio 6181-T4

A liga de aluminio 6181 pertence a série 6xxx e possui silicio e magnésio
como principais elementos de liga. As ligas da série 6xxx apresentam boa
resisténcia a corrosdo, formabilidade, boa soldabilidade, alta qualidade
superficial apés conformacdo mecéanica, facilidade de tratamento térmico, alta
reciclabilidade e resisténcia mecanica média. A liga pode ser utilizada na
fabricacdo de estruturas nas quais se deseja alta resisténcia combinada com boa
formabilidade e absorcdo de impacto como, por exemplo, em carrocerias de
carros [15] [18]. A composicéo quimica para a liga AA6181 segundo o fabricante

[19] € mostrada na Tabela 2.2.



Tabela 2.2: Composicao quimica da liga 6181 (em massa, %) de acordo com 0s
dados do fabricante [19].

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al
0T <05 <025 <04 0610 <015 <03 <025 PN

A liga 6181 é mais utilizada com tratamento térmico T4. O tratamento
térmico T4 consiste na solubilizacdo dos precipitados na liga, sob altas
temperaturas (entre 500 e 570 °C), seguido por envelhecimento natural
(resfriamento na temperatura ambiente e armazenamento) logo apds a
laminacdo. Os principais elementos de liga, magnésio e silicio, se combinam
para formar o composto metalico (precipitado) Mg2Si, responsavel pelo
endurecimento da liga. A solubilidade maxima da fase Mg2Si (B) na matriz rica
em aluminio (a) é de 1,85% e diminui com a temperatura conforme mostrado no
diagrama de fases apresentado na Figura 2.2. No caso do tratamento de
solubilizacédo e envelhecimento natural controlado € possivel a precipitacdo da
segunda fase () a partir do solido supersaturado, favorecendo a formacéo de
precipitado fino e uniformemente distribuido na matriz, aumentando

substancialmente a dureza do material [20] [21].
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Figura 2.2: Diagrama binéario de fases do sistema Al-Mg2Si. Adaptado de [22].



A Figura 2.3 apresenta o comportamento de propriedades térmicas e
fisicas da liga de aluminio 6181 com a variacdo da temperatura. A densidade do
material sofre uma reducdo com a temperatura, devido a expansao volumétrica
provocada pelo aumento da temperatura. A difusividade térmica, que expressa
a rapidez que um material se ajusta por inteiro a temperatura do seu entorno,
aumenta com a temperatura até cerca de 280 °C e posteriormente sofre um
decréscimo com a temperatura. O calor especifico, que representa a capacidade
do material variar a temperatura ao receber determinada quantidade de calor,
possui comportamento ndo linear, aumentado com a temperatura até cerca de
210 °C. Os mecanismos de atuacdo nas propriedades térmicas podem ser

estudados mais profundamente na dissertacdo de Schwenk [23].
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Figura 2.3: Comportamento das propriedades termofisicas da liga de aluminio
6181 (difusividade térmica, calor especifico e densidade) com a temperatura.
Adaptado de [23].

A variacdo da condutividade térmica da liga de aluminio 6181, juntamente
com a da liga 6013 e do metal aluminio, com a temperatura é mostrada na Figura
2.4. A liga apresenta crescimento da condutividade térmica com a temperatura

ate cerca de 500 °C. Os trés materiais apresentam comportamentos similares de



condutividade térmica e o aluminio puro apresenta maior condutividade em

temperaturas abaixo de 500 °C.
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Figura 2.4: Influéncia da temperatura na condutividade térmica das ligas de

aluminio 6181, 6013 e do aluminio puro.

A variacdo da expansdo térmica da liga de aluminio 6181 com a
temperatura € mostrada na Figura 2.5. A liga de aluminio apresenta expansao

linear com a variacédo da temperatura.
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Figura 2.5: Variacdo da expansado térmica da liga de aluminio 6181 com a
temperatura. Adaptado de [23].
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Na Figura 2.6 é mostrada a reducao na resisténcia mecanica da liga de
aluminio 6181 com o aumento da temperatura, enquanto o alongamento da liga

aumenta com o aumento da temperatura.
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Figura 2.6: Influéncia da temperatura nas curvas tensao-deformacéo da liga de
aluminio 6181. Adaptado de [23].

2.2 Poli(sulfeto de fenileno) (PPS)

2.2.1 Propriedades do PPS

O poli(sulfeto de fenileno) ou PPS é um polimero termoplastico
semicristalino constituido por anéis aromaticos ligados a grupos sulfetos
conforme mostrado na Figura 2.7 [24].

Figura 2.7: Estrutura quimica do mero do PPS. Reproduzida de [24].
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O PPS é obtido a partir da polimerizag@o por condensacéo entre 0 para-
diclorobenzeno e o sulfeto de sédio, realizado na presenca de um solvente polar

(ex., N-metil-pirrolidona) conforme mostrado na Figura 2.8.

GIOGI + Na§ ——————» —@75—}; + 2NaCl

Figura 2.8: Polimerizacdo por condensacao para obtencédo do PPS [25].

O PPS pode ser classificado como um polimero de alto desempenho
devido a sua excelente combinacdo de propriedades: elevada estabilidade
térmica, elevada inflamabilidade, excelente resisténcia quimica e muito boa
resisténcia a oxidacgao, alta dureza e resisténcia mecanica, baixissima absor¢cao
de &gua, boa resisténcia a fluéncia inclusive em altas temperaturas e elevada
estabilidade dimensional [24]. A Tabela 2.3 apresenta algumas propriedades do
PPS [26].

Tabela 2.3: Propriedades tipicas do PPS [26].
Propriedades do PPS

Densidade 1,33 g/cm?
Resisténcia a tracéo 75 MPa
Mddulo de elasticidade 3,7 GPa
Alongamento na ruptura 8%
Dureza Rockwell 94 M
Temperatura de fusédo, Tm 280 °C
Temperatura de transi¢ao vitrea, Tqg 90 °C
Absorcao de dgua (24 h @ 23°C) 0,01%
Viscosidade (310°C, 1200 s) 1400 Poise

O PPS pode ser aplicado na fabricacao de partes elétricas e eletrbnicas
(ex, plugs, bobinas, switches, encapsulamento de componentes eletronicos,
etc.), indastria automotiva (sistemas de admissdo de ar, bombas, valvulas,
componentes para exaustdo do sistema de recirculacdo de gés, etc.), industria
aeronautica (estruturas primarias e secundarias, cobertura de turbinas, radares),

e em componentes mecénicos para engenharia de precisao [24] [27].
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2.2.2 Morfologia cristalina do PPS

A estrutura cristalina do PPS é formada por uma célula unitaria
ortorrdbmbica, com dimensdes, a = 8,67 A, b =5,61 A e ¢ (eixo da cadeia) = 10,26
A [28] [29] [30] [31]. Cada célula unitaria € constituida por quatro unidades
monomericas conforme mostrado esquematicamente na Figura 2.9.

T

joyeNene!

Figura 2.9: Conformacdo da cadeia do PPS em célula unitaria ortorrébmbica.
Reproduzida de [30].

A morfologia basica de cristalizacdo do PPS é a estrutura esferulitica

conforme mostrado na Figura 2.10.

Figura 2.10: Estruturas esferuliticas do PPS. Reproduzida de [32].
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2.2.3 Medidas do grau de cristalinidade do PPS

Durante o processo de FSpJ, o PPS €& submetido a temperaturas
suficientes para sua fusédo, e posteriormente sofre cristalizacdo durante o
resfriamento. Desta forma, é esperada a alteracdo do grau de cristalinidade do
filme de polimero formado na interface, em relacdo ao PPS que constitui a matriz
do compésito. Sendo assim, a medida do grau de cristalinidade sera importante,
ja que poderé influenciar as propriedades das juntas.

O grau de cristalinidade do PPS pode ser determinado através do peso
especifico, difracdo de raios X e calorimetria diferencial de varredura (DSC) [26].

O método mais usual para obtencdo do grau de cristalinidade de
polimeros é através da comparacdo da entalpia de fusdo (calor de fuséo)
experimental do polimero com o valor teérico do polimero hipoteticamente 100%
cristalino. Essa medida pode ser realizada através da calorimetria diferencial de
varredura (DSC). A técnica tornou-se popular devido a sua facilidade de
preparacdo de amostra, disponibilidade de equipamento, facilidade na medicao
e necessidade de pequenas quantidades de amostra [28], sendo assim a técnica
escolhida para medicdo do grau de cristalinidade das amostras neste trabalho.

O grau de cristalinidade do PPS pode ser calculado através da entalpia
de fusdo descontando a entalpia de cristalizacdo a frio da amostra e comparando
com a entalpia tedrica do material 100% cristalino, conforme apresentado na
Equacéo 2.1 [33]. A cristalizacéo a frio, também conhecida como recristalizagédo
€ caracterizada pela cristalizacdo da fracdo de material amorfo ou parcialmente
cristalino durante o reaguecimento em temperaturas abaixo da temperatura de

fusdo. Para o PPS a cristalizacdo a frio ocorre em torno de 120 °C [26].

AH,,, — AH
Xc=——+
AHp (1-W§)

(2.1)

Na Equacdo 2.1, Xc é o grau de cristalinidade da amostra, AHm é a
entalpia de fusao experimental (J/g), AHc é a entalpia de cristalizagéo a frio (J/g),
AHS é a entalpia de fusdo para o PPS 100% cristalino e Wf é a porcentagem em

massa de fibras no compdésito.
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O valor de AH2, utilizado neste trabalho foi de 150,4J/g, valor determinado
pelo fornecedor do laminado composito, Ten Cate Advanced Composites [26],
que obteve este valor em cooperacdo com a Universidade de Twente através da

combinacéo de difracéo de raios X e medidas de densidade [34].

2.2.4 Influéncia do ciclo térmico na cristalinidade do PPS

Quando o PPS fundido é resfriado, a mobilidade das cadeias poliméricas
é reduzida e o polimero comeca a solidificar. A estrutura solida inicial formada é
aleatoria devido a alta mobilidade das cadeias. A uma determinada temperatura,
a mobilidade das cadeias é suficientemente baixa para que essas se organizem
em um estado de menor energia livre, iniciando a cristalizacéo. A cristalizacao
maxima ocorrera quando o material for resfriado lentamente (1 - 20 °C/minuto),
ja quando resfriado a altas taxas, abaixo de 100 °C, a estrutura aleatéria do
estado fundido sera “congelada” resultando em um material amorfo [26].

Geralmente os polimeros cristalizam-se a baixas taxas em temperaturas
levemente acima da Tg e abaixo da Tm. No primeiro caso, a cristalizacéo ocorre
de maneira lenta devido a baixa mobilidade das cadeias poliméricas. No segundo
caso, a baixa taxa de cristalizacdo pode ser explicada pela baixa forga motriz
para nucleacdo do cristal. A maxima taxa de cristalizagdo ocorre
aproximadamente na temperatura média entre a temperatura de transicao vitrea
e a temperatura de fusdo em equilibrio onde a combinac¢éo de nucleacao e taxa
de crescimento dos cristais é otimizada. No caso do PPS, dependendo da sua
arquitetura (presenca de ligacdo cruzada, linear, ramificada, peso molecular) e
cristalinidade, a temperatura de transicéo vitrea (Tg) ocorre no intervalo entre 80
a 95 °C e a temperatura de fusdo no equilibrio ocorre no intervalo entre 298 a
330 °C. Desta maneira a maxima taxa de cristalizagdo deverd ocorrer no
intervalo entre 180 a 190 °C [28].

Lee e colaboradores [33] realizaram um estudo no qual o compdsito de
PPS reforcado com 20% de fibra de vidro foi fundido a 320 °C por 14 minutos
para garantir a completa destruicdo da estrutura cristalina do material e

posteriormente este foi submetido a resfriamento em agua fria a 25 °C, o que
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garantiu um material completamente amorfo conforme foi verificado nas andlises
de difracdo por raios X. As amostras no estado amorfo foram tratadas
isotermicamente a diferentes temperaturas (95, 100, 105, 110 e 115 °C) por duas
horas e posteriormente analisadas por DSC no qual foi realizado o aquecimento
entre 40 e 310 °C a uma taxa de 20 °C por minuto.

A Figura 2.11 mostra que a cristalizacdo a frio durante o aquecimento
(exotérmica) ocorre para as amostras previamente recozidas em temperaturas
proximas a Tg do material (em torno de 100 °C). A amostra resfriada rapidamente
a partir do fundido em agua gelada (25 °C), dito quenched, apresentou maior
pico de cristalizacdo a frio durante o aquecimento jA que a fase amorfa era
predominante. A amostra previamente recozida a 95 °C apresentou pico de
cristalizacdo a frio em temperatura proxima de 135 °C, indicando que a amostra
nao cristalizou completamente durante o tratamento de recozimento e ainda
apresentava material amorfo que se cristalizou durante o aquecimento na analise
de DSC. A partir da temperatura de recozimento de 100 °C é possivel observar
gue o pico exotérmico diminui, indicando o aumento no grau de cristalinidade
das amostras ap0s o recozimento. O pico exotérmico ndo € mais observado para
as amostras previamente tratadas a temperaturas superiores a 105 °C, indicando
que o grau de cristalinidade maximo das amostras foi atingido durante o

tratamento de recozimento no qual foram submetidas.
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Figura 2.11: Influéncia da temperatura de recozimento na fracdo da fase

cristalina do PPS. Tempo de recozimento: 2 horas. Adaptado de [33].

Um dos estudos mais citados sobre avaliacdo da cristalinidade do PPS foi
realizado por Brady em 1976 [35]. O pesquisador submeteu amostras
inicialmente amorfas a tratamentos de recozimento em varias temperaturas e
avaliou a evolucgéo da cristalinidade com o tempo através da técnica de difracdo
de raios X. As amostras apresentaram aumento do grau de cristalinidade com o
tempo nas temperaturas avaliadas, sendo que a taxa de cristalizacdo do
polimero sofre reducdo com o tempo, e o grau de cristalinidade tende a um valor
méaximo. A Figura 2.12 mostra a influéncia da temperatura do molde na
cristalinidade do PPS. Pode-se observar que o nivel de cristalinidade da amostra
aumenta com o0 aumento da temperatura do molde, aproximando
assintoticamente do valor de cristalinidade obtido através do recozimento da
amostra a 204 °C por 120 minutos que € de aproximadamente 60%.
Temperaturas do molde abaixo da Tg do PPS (90 °C) resultaram em baixos
niveis de cristalinidade do material (<5%) devido a baixa mobilidade das cadeias
poliméricas em altas taxas de resfriamento, impossibilitando o seu

reordenamento em células unitarias compactas [28] [35].
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Figura 2.12: Influéncia da temperatura do molde na cristalinidade do PPS.
Adaptado de [35].

Outro interessante estudo de cristalinidade do PPS foi reportado por
Deporter e Baird [36] que investigaram o efeito do historico térmico na estrutura
de compdsito de PPS reforcado com 66% em peso de fibra de carbono. A matriz
utilizada para producao dos compasitos foi de PPS padrdo (Mw ~ 50.000 g/mol)
com fibra de carbono obtida a partir de PAN (Ryton, Phillips Petroleum
Company). As amostras foram aquecidas por 10 minutos a 315 °C e depois
resfriadas usando diferentes taxas de resfriamento, de 0,4°C/minuto até 68°C/s.
Também foram realizadas cristalizacGes isotérmicas a diferentes temperaturas.
A Tabela 2.4 mostra os resultados apresentados no artigo. Os pesquisadores
utilizaram a técnica de DSC para determinar a cristalinidade do polimero. Para
efeito de padronizacao os valores de cristalinidade foram recalculados usando o
AH%wde 150,4 J/g. Todas as amostras foram cristalizadas a partir do fundido. No
caso da cristalizacdo isotérmica, o grau de cristalinidade atinge um maximo na
temperatura de 200 °C. No caso da cristalizacdo ndo isotérmica, a cristalinidade
diminui com o aumento da taxa de resfriamento. Este comportamento pode ser
explicado pela cinética de cristalizacdo do PPS jA que em maiores taxas de

resfriamento as cadeias poliméricas ndo possuem tempo suficiente para se
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ordenar de forma regular em células unitérias, reduzindo desta maneira o grau

de cristalinidade das amostras [28] [36].

Tabela 2.4: Efeito do historico térmico no grau de cristalinidade do PPS em

composito reforcado com fibra de carbono [28] [36].

Temperatura de Taxa de resfriamento G . _
: S i VR rau de Cristalinidade
cristalizacao (cristalizacdo néao- (Xc) %
isotérmica °C isotérmica) °C/min
140 14
160 15
180 17
200 22
220 20
0,4 32
1,0 20
4,0 21
10,0 20
68 07

2.2.5 Influéncia da cristalinidade nas propriedades mecéanicas do PPS

A camada polimérica formada durante o processo de FSpJ pode assumir
diferentes graus de cristalinidade dependendo da taxa de resfriamento utilizada
na ultima etapa do processo. A alteracdo do grau de cristalinidade do PPS
localizado na interface poder4 afetar de maneira significativa as suas
propriedades mecanicas.

A empresa Ticona, fabricante do PPS, realizou um estudo no qual uma
amostra de PPS foi moldada por injecdo com diferentes temperaturas do molde
e analisadas com relacéo a resisténcia a tracdo [37]. Adicionalmente, algumas
amostras foram recozidas ap6s moldagem por aquecimento a 200°C por 3 horas.
A Figura 2.13 mostra a influéncia da temperatura do molde na resisténcia a
tracdo de amostras recozidas e nao recozidas. Para as amostras ndo recozidas,
a resisténcia a tracdo aumenta com o aumento da temperatura do molde ja que
maiores temperaturas do molde resultam em menores taxas de resfriamento e,

portanto, maiores graus de cristalinidade. Amostras recozidas sofreram
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cristalizacao a frio, resultando num grau maximo de cristalinidade e, portanto, de

resisténcia a tracao.
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Figura 2.13: Influéncia da temperatura da parede do molde na resisténcia a
tracdo do PPS. Adaptado de [37].

2.2.6 Degradacédo do PPS

Durante o processo de unido pontual por friccdo, o calor gerado pela
friccdo da ferramenta no metal é transferido por conducao para a superficie do
composito polimérico, promovendo o aquecimento em temperaturas acima da
temperatura de fusdo do PPS. Desta maneira, o estudo da degradacéo do PPS
€ importante, ja que as propriedades mecanicas da camada polimérica
consolidada formada pela fusdo do PPS podem ser negativamente alteradas
caso haja degradacao térmica.

Costa [38] realizou analises termogravimétricas dinamicas de 25 até 1000
°C com taxa de aquecimento de 20°C/min para os compositos laminados de
PPS/Fibra de Carbono e PEI/Fibra de Carbono. Para o compdsito PPS/Fibra de
Carbono foi observado que a perda de massa até 400 °C foi de apenas 0,5% e

gue a perda de massa significativa ocorreu somente apos 400 °C (Figura 2.14).
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Figura 2.14: Perda de massa em ensaio de TGA para os compésitos PPS/Fibra

de Carbono e PEI/Fibra de Carbono, em ar atmosférico. Adaptado de [38].

Costa [38] também estudou a estabilidade térmica de compdsito com
matriz de PPS reforcada com fibra de vidro quando submetido a isotermas por
100 minutos a diferentes temperaturas (280, 320, 350 e 400 °C). No estudo foi
mostrado que o compdsito de PPS/fibra de vidro possui relativa estabilidade até
a temperatura de 320 °C conforme mostrado na Figura 2.15. A partir de 350°C
foi notada uma perda de massa significativa apos 40 minutos de exposicao, que

se acentua para o tratamento a 400°C (perda de aproximadamente 4% em

massa).
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Figura 2.15: Perda de massa do laminado de PPS/Vidro quando submetido a
isotermas sob ar atmosférico. Adaptado de [38].
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A técnica de TGA é limitada na determinagéo do inicio da degradacao do
PPS, ja que o polimero sofre reticulacdo da cadeia polimérica em temperaturas
entre 300 e 350 °C. A ocorréncia de reacfes de cura induz mudancas nas
propriedades térmo-mecéanicas do material [39]. O processo de decomposicdo
predominante no PPS é a quebra aleatdria de ligagbes da cadeia principal do
polimero, seguido de ciclizacdo em temperaturas até 550 °C e depolimerizacao
em temperaturas superiores [40]. Desta maneira a andlise TGA é utilizada

apenas como estimativa da estabilidade térmica do material.

2.3 Métodos de unido metal - compodsito polimérico

Existe uma grande dificuldade na producéo de juntas hibridas polimero-
metal devido a grande dissimilaridade de propriedades mecéanicas, térmicas e
quimicas entre esses materiais [41]. As tecnologias de producdo de juntas
hibridas sdo baseadas em técnicas ja utilizadas para a unido metal-metal e
polimero-polimero, sendo apenas adaptada de forma a obter juntas resistentes
[42].

Os principais métodos para producdo de juntas hibridas polimero-metal
sao: fixacdo mecanica (pino, rebite, parafuso), colagem adesiva e processos de
soldagem. Também é comum a utilizacdo de métodos de unido hibridos, onde
sdo empregados mais de um processo de unido, como por exemplo, a utilizacéo
de adesivo combinado com rebite [5]. A Figura 2.16 mostra os possiveis métodos
gue podem ser utilizados para a producéo de juntas hibridas polimero/compadsito

polimérico - metal.

Métodos para

producido de juntas
hibridas

I
[ Fixacdo Mecénica ] [ Colagem Adesiva ] [ Soldagem ]

Figura 2.16: Métodos de unido para juntas hibridas.
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Os processos de soldagem de compdsitos com matrizes de polimeros
termoplasticos consistem basicamente na aplicacdo de um ciclo pressao-
temperatura na regido onde se pretende fazer a unido dos materiais. Apos a
fusdo/amolecimento do material polimérico, este é conformado com a aplicacao
de presséo e posteriormente a junta € consolidada através do resfriamento sob
pressdo. As etapas do processo de soldagem séo: (1) preparacéo superficial; (2)
aguecimento; (2) consolidacéo da junta geralmente com aplicacéo de pressao e
(4) resfriamento [43].

A Tabela 2.5 apresenta algumas técnicas de soldagem utilizadas para
unido de polimero-polimero, podendo ser estendidas, em alguns casos, para
producado de juntas hibridas compdsito polimérico - metal. A grande diferenca

entre as técnicas é a forma em que o aguecimento € realizado.

Tabela 2.5: Processos para soldagem de polimeros termoplasticos [5] [42].

Meio de aquecimento Técnica
Ferramenta/Gas Quente
Extrusao
Calor Radiante
Movimento relativo (FSpJ, FricRiveting, FSW)

Acesso direto as
superficies de unido

Friccdo

¢ Ultrasom
Resisténcia

- Inducdo

Elétrica ou . ’(;_
Y Dielétrico
eletromagnética .

Microondas

Soldagem a laser e infravermelho

2.4 Uniao Pontual por Fricgéo (“Friction Spot Joining”)

2.4.1 Descricdo da técnica

A unido pontual por friccdo, do inglés friction spot joining (FSpJ), € uma
tecnologia inovadora para producdo de juntas hibridas metal-polimero que foi
desenvolvida e patenteada pela HZG [8]. A técnica foi desenvolvida baseada na
soldagem pontual por friccdo (FSpW) utilizada para soldagem de metais e de

polimeros termoplasticos [44]. A principal diferenca entre as duas técnicas € que
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no caso da unidao pontual por friccdo, a profundidade de penetracdo da
ferramenta se limita a espessura da placa metalica superior, evitando desta
forma que a estrutura do reforco fibroso do composito seja danificada [9].
Adicionalmente os mecanismos de unido da junta sdo diferentes. No FSpJ ha
uma combinacdo de ancoragem mecéanica do metal no compdésito e forcas
adesivas relacionadas a matriz polimérica fundida consolidada na interface
metal-composito [11]. Ndo héa difusdo atbmica ou macromolecular detectavel na
regido da interface, fenbmeno esse responsavel pela formacédo das soldas
pontuais obtidas por FSpW [44] [45]. A Sec¢édo 2.4.2 ira discorrer em detalhes tais
mecanismos de unido.

O FSpJ faz uso de ferramentas metalicas ndo-consumiveis (ver Figura
2.17). O maquinério é constituido basicamente por trés ferramentas: pino (‘pin’),
camisa (‘sleeve’) e anel de fixacao (‘clamping ring’). O pino e a camisa possuem
movimentos rotacionais e axiais, controlados por atuadores independentes, e
sdo montados coaxialmente com o anel de fixacdo. O pino e a camisa Sao
responsaveis pela plastificacdo do metal (altas temperaturas, mas abaixo da
temperatura de fusdo da liga) e formacdo de um filme polimérico oriundo da
fusdo da camada superficial da matriz termoplastica do compésito durante o
processamento das juntas. O anel de fixacdo tem a funcéo de garantir o contato
entre as partes que serdo unidas durante o processo e evitar a perda de material

na forma de rebarba [46].

PINO (P)

' 4
CAMISA(C) ANEL DE ol
. FIXAGAO (AF)

@Qa
Figura 2.17: Ferramentas utilizadas no equipamento de FSpJ com as respectivas
dimensdes. Adaptado de [9].
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As partes a serem unidas sé&o sobrepostas e fixadas utilizando um porta-
amostra especial no qual a placa metalica fica sobreposta ao polimero /
composito polimérico. O porta-amostra é projetado de forma que as juntas
tenham reprodutibilidade dimensional e que problemas de &angulo entre as
superficies sejam evitados. Esse também tem a fungdo de manter um contato
intimo entre as partes sobrepostas dissimilares, para evitar a separacdo delas
durante a etapa de resfriamento, devido as diferencas de coeficientes de
expansao térmico dos materiais.

A técnica possui duas variantes, em funcéo do elemento da ferramenta —
pino ou camisa - que penetra a chapa metalica superior. O processo FSpJ na
variante penetracdo da camisa se divide em quatro etapas. Na Etapa 1, as placas
sdo inseridas no porta-amostra e fixadas pelo anel de fixacdo contra um
substrato rigido. Nesta etapa o pino e a camisa rotacionam com uma velocidade
pré-determinada e deslocam-se em direcdo a superficie da placa metdlica
superior (Figura 2.18-A). Durante a Etapa 2, a camisa penetra a placa metalica
até uma profundidade pré-determinada e, simultaneamente, o pino é deslocado
no sentido oposto a esta (Figura 2.18-B) formando uma cavidade cilindrica que
€ preenchida por metal plastificado pelo calor gerado pela friccdo da ferramenta.
A profundidade de penetracdo da ferramenta se limita a espessura da chapa
metalica como forma de evitar o seu rompimento por deformacéo plastica, e
evitando a ruptura dos reforcos fibrosos no caso da unido com compdsitos
poliméricos, os quais comprometeriam o desempenho mecanico das juntas. Na
Etapa 3 ocorre o retorno do pino e da camisa até a superficie superior da chapa
metalica e o pino empurra de volta o metal plastificado preenchendo a cavidade
gerada pela penetracdo da camisa (Figura 2.18-C). Na Etapa 4, a presséo
aplicada contra o anel de fixag&o € aliviada e as ferramentas sdo removidas da

superficie da chapa metélica (Figura 2.18-D) [9] [47].
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Anel de fixagao
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Figura 2.18: llustracao das fases do processo de uniédo pontual por friccdo (FSpJ/

penetracdo da camisa). A) Pino e camisa deslocam-se em direcdo a superficie
da chapa metalica em velocidade pré determinada; B) A camisa penetra a chapa
metdlica até profundidade determinada e o pino € deslocado em sentido oposto
a esta; C) Pino e camisa retornam a superficie da chapa metalica; D) Pressao
aplicada contra o anel de fixacéo € aliviada e as ferramentas sao removidas da

superficie da junta. Adaptado de [10].

No modo penetracdo do pino, o pino penetra a placa metalica superior ao
mesmo tempo em que a camisa € retraida, criando uma cavidade anular que é
repreenchida pelo material empurrado pelo pino no retorno da ferramenta até a
chapa superior [46].

Os dois modos possuem vantagens e desvantagens. No modo
penetracdo do pino, as forcas nas quais as ferramentas sdo submetidas séo
inferiores em relacdo ao modo penetracdo da camisa, exigindo menor poténcia
da maquina de soldagem e aumentando a vida Gtil das ferramentas. No modo
penetracdo da camisa, a area de soldagem é maior resultando em juntas mais
resistentes, sendo assim o método mais utilizado [46].

Os principais parametros da FSpJ séo: velocidade de rotacdo da
ferramenta (VR), profundidade de penetracéo (PP), tempo (TU) e for¢ca de unido

(FU). Estes parametros de processo influenciam diretamente os mecanismos de
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unido e, consequentemente, a microestrutura e o desempenho mecanico das
juntas. Brevemente, a velocidade rotacional e o tempo de unido controlam a
geracao de calor das juntas (aporte térmico) e a quantidade de polimero fundido
assim como sua viscosidade. A profundidade de penetragcdo é responséavel pelo
formato e profundidade da deformacdo da chapa metdlica endentada no
polimero, conhecido como cerne (‘nub’) metalico. A forca de unido garante o
contato intimo entre as chapas e controla o fluxo do polimero fundido na interface
metal-polimero. Outros parametros que podem influenciar a formacédo de uma
junta FSpJ séo a presséo de fixacdo do porta-amostra, taxa de resfriamento, a
geometria e 0 acabamento superficial das partes a serem unidas, além das
propriedades fisico-quimicas e térmicas dos materiais a serem unidos.

A técnica FSpJ apresenta como vantagens: a auséncia de furos que
atuam como concentradores de tensdo, como no caso de fixagdo mecanica,
preparacado superficial simples, tempos curtos de producdo das juntas,
equipamento disponivel comercialmente, a ndo necessidade de consumiveis e
auséncia de emissbes de volateis como no caso de adesivos termofixos.
Entretanto, ha algumas desvantagens associadas ao processo: limitado ao uso
de compdsitos com matriz termoplastica (uma excec¢éo ocorre quando se faz uso
de pré-tratamentos superficiais especificos que venham a ativar a area a ser
unida, tais como uso de filme adesivo ou de primers na superficie metalica),
dificuldade na unido de chapas metalicas muito finas ao compdsito, juntas nao
desmontaveis e indisponibilidade de informacdes Uteis para design de projeto
estrutural, por exemplo, estudos sobre desempenho das juntas sob fadiga e

fluéncia e propriedades sob corroséao.
2.4.2 Mecanismos de unido
Os dois principais mecanismos responsaveis pela resisténcia mecanica

de juntas hibridas metal-compdsito polimérico produzidas por unido pontual por
friccdo (FSpJ) sao [9] [48]:
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a) Forcas adesivas: O calor gerado pela friccdo da ferramenta contra o metal &
conduzido para a superficie do compédsito polimérico promovendo a
fusdo/amolecimento e consequente formacéo de um filme polimérico adesivo na
interface da junta, induzindo for¢as adesivas que possuem grande importancia

na resisténcia ao cisalhamento das juntas.

b) Travamento mecéanico: A leve deformacdo da placa metalica na interface
com o compadsito polimérico gera uma endentacdo conhecida como "cerne"
metalico ou nub (Figura 2.19-A) em juntas produzidas por FSpJ. O cerne
metélico é responsavel pelo aumento na resisténcia mecénica em cisalhamento
ja que promove o intertravamento entre as placas no momento da solicitacao
(travamento macroscépico). O travamento mecanico também ocorre em nivel
microscépico devido ao preenchimento da rugosidade superficial da chapa
metélica pelo polimero fundido/amolecido durante o processo, conforme
mostrado na Figura 2.19-B. Desta maneira, o tratamento superficial do metal tem
grande importancia na resisténcia mecanica final das juntas. Existe uma
divergéncia nos estudos presentes na literatura quanto a importancia do
intertravamento mecéanico na resisténcia adesiva das juntas. Alguns
pesquisadores [49] acreditam que 0 aumento na resisténcia das juntas coladas
se deve ao travamento mecanico fornecido pela rugosidade superficial do
substrato, ja outros [50] [51] acreditam que o aumento da resisténcia das juntas
esta associado puramente ao aumento da area superficial propiciando maiores
interacfes moleculares entre o adesivo e o substrato. J4 foi publicado na
literatura que tratamentos de abrasdo de superficies lisas aumentam a

resisténcia adesiva das juntas [49].
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Figura 2.19: A) Seccao transversal da junta magnésio AZ31 e compadsito PPS/

Fibra de vidro; B) Intertravamento micromecanico. Adaptado de [10].
2.4.3 Mudangas microestruturais resultantes do FSpJ
As temperaturas e taxas deformacionais impostas durante o

processamento de juntas hibridas metal-polimero por FSpJ provocam mudancas

microestruturais em relagéo aos materiais de base. As zonas afetadas durante o

processo sdo mostradas esquematicamente na Figura 2.20 e descritas a seguir.

Figura 2.20: Macrografia da secdo transversal de uma junta metal-compdsito
polimérico com delimitagdo esquemética das zonas afetadas na junta.
Reproduzido de [52].
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2.4.3.1 Mudancas microestruturais no metal

No metal a microestrutura final pode ser dividida em quatro regides [9]
[53]: zona de mistura (Stir Zone, SZ), zona termo-mecanicamente afetada
(Thermo-Mechanically Affected Zone, TMAZ), zona termicamente afetada (Heat
Affected Zone, HAZ) e o material de base. Essas sdo zonas tipicamente
encontradas em soldas metélicas obtidas via processos de friccao [46] [54] [55]
[56] apresentando assim transformacdes metalurgicas semelhantes. As

caracteristicas microestruturais destas zonas sdo descritas a seqguir.

a) Zona de mistura (Stir Zone, SZ)

A zona de mistura localiza-se em uma regido no qual ocorre a atuacéo do
pino e da camisa. Nessa regido é verificada a ocorréncia de intensa modificacdo
microestrutural devido as altas temperaturas e taxas deformacionais impostas
durante o processo. A microestrutura final € caracterizada pela presenca de
graos equiaxiais refinados devido a ocorréncia de recristalizacdo dinamica do
material. Em algumas ligas de aluminio, a temperatura do processo causa
dissolucdo dos precipitados, e no caso de ligas com particulas intermetalicas,
estes podem ser quebrados devido aos esforcos de friccAdo impostos,
dissolvendo ou dispersando-os homogeneamente. Durante o resfriamento, pode
ocorrer reprecipitacdo e crescimento dos precipitados resultando em aumento
de dureza do material. Também é possivel a ocorréncia de envelhecimento
natural nesta regido. [20] [54] [56] [57]

b) Zona termo-mecanicamente afetada (TMAZ)

Essa zona é submetida a um menor grau de deformacado plastica e
temperatura em relacdo a zona de mistura. A microestrutura é caracterizada por
graos alongados e rotacionados quando comparados aos presentes no material
base, devido a deformacéo causada pela rotacao da ferramenta. Nas regifes de
maiores temperaturas pode ser observada a presenca de graos equiaxiais
devido a ocorréncia de recristalizacdo dindmica. Pequenos precipitados podem

ser dissolvidos provocando a desestabilizacdo do tratamento térmico de ligas
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endurecidas por precipitacdo. Transformacfes metallrgicas como recuperagao
dindmica com ocorréncia ou ndo de crescimento de grdo além de refinamento
de gréos poderdo ocorrer na fronteira entre a zona de mistura e a zona termo-

mecanicamente afetada. [20] [58] [59]

c) Zona termicamente afetada (TAZ)

A zona termicamente afetada é uma regido no qual os graos e particulas
do metal sdo afetados apenas pela temperatura do processo. Nessa regido nao
€ observada a ocorréncia de deformacgéo dos graos ou recristalizagdo como na
TMAZ ou SZ, ndo apresentando mudanca visual em relacado ao material base. A
regido pode sofrer recozimento, e eventualmente recuperacdo estatica com a
possivel coalescéncia de precipitados gerando uma alteracdo na resisténcia
local. Desta maneira a ZTA podera ser detectada através da andlise de
microdureza. [17] [20]

d) Material de base
Essa é a regido do material metalico de base que ndo sofre mudancas

microestruturais e nas suas propriedades mecanicas.

2.4.3.2 Mudancgas microestruturais no polimero

No polimero é verificada a formacdo de trés regibes [9] [11]: zona
polimérica termo-mecanicamente afetada (Polymer Termo-Mechanically
Affected Zone, PTMAZ), a zona polimérica afetada termicamente (Polymer Heat
Affected Zones , PHAZ) e o material base (Base Material ,BM).

a) Zona polimérica termo-mecanicamente afetada
Essa zona é submetida a deformag¢des mecanicas e temperaturas acima
da temperatura de fusdo/amolecimento do polimero. Desta maneira nesta regiao
ocorre 0 amolecimento, no caso de polimeros amorfos, ou fusédo, no caso de
termoplasticos semicristalinos, seguido pela solidificacdo durante o seu

resfriamento, podendo ocorrer altera¢gées no grau de orientagdo molecular ou na
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cristalinidade, resultando na modificacdo das propriedades mecéanicas finais do
polimero. No caso de compdsitos poliméricos reforcados com fibras, nesta
regido pode ocorrer o desalinhamento e leve rearranjo da rede de fibras, devido
as deformagfes provocadas pela ferramenta e transferidas através do metal.
Também € observada a presenca de vazios resultantes de: a) degradacao
térmica do polimero; b) evolucdo de agua estrutural no caso de polimeros
higroscopicos; c) aprisionamento de ar devido & alta viscosidade do fundido.
Outro defeito encontrado nesta zona é o desplacamento da fibra da matriz devido
a contracéo diferencial entre os dois materiais [53]. Esta zona pode ser detectada
através de técnicas analiticas como microscopia Optica e ensaio de resisténcia

mecanica localizada, como micro- e nanodureza.

b) Zona polimérica termicamente afetada
E a regido em que o calor no é suficiente para fundir/amolecer a matriz
termoplastica, porém, podem ocorrer fendbmenos fisicos como relaxacdo das
cadeias poliméricas e envelhecimento fisico, os quais podem ser detectados
através do ensaio de micro e nanodureza ja que a diferenca visual entre essa

regido e o material de base é imperceptivel utilizando microscopia 6tica.

c) Material de base
Essa é a regido do material polimérico de base que ndo apresenta

mudancgas microestruturais e nas suas propriedades mecanicas.

2.4.4 Juntas produzidas por FSpJ

Existem poucos trabalhos publicados especificamente na area de FSpJ
até a data da defesa. Os estudos publicados demonstram a viabilidade técnica
de produzir juntas de ligas metdlicas leves unidas com compdsitos poliméricos
com reforgo de fibras, de carbono ou vidro [9] [11] [47] [60] [61] [62] [63].

Um dos primeiros trabalhos publicados sobre a técnica FSpJ mostrou a
viabilidade do processo para unido da liga de magnésio AZ31 com compdsito de

PPS reforcado com fibra de vidro curta (GF-PPS) e com compdsito laminado de



32

PPS reforgcado com tecido de fibra de carbono (CF-PPS) [9]. O estudo mostrou
que a combinacdo de parametros utilizada (velocidade rotacional: 1500 rpm,
profundidade de penetracdo: 0,25 mm, tempo de unido: 8 s e for¢a de unido: 3
bar) para producéo de juntas Mg AZ31/ CF-PPS gerou temperaturas maximas
entre 400-440 °C nas regides mais proximas a ferramenta. As Figura 2.21-Ae B
mostram, respectivamente, micrografias das secdes transversais de juntas
AZ31/GF-PPS e AZ31/CF-PPS. Os parametros utilizados para producdo das
juntas foram: 1500 rpm /0,25 mm / 8s /3 bar (sistema AZ31/CF-PPS) e 3000 rpm
/0,25 mm/8s /2 bar (sistema AZ31/GF-PPS). A formacgé&o do cerne metalico na
junta AZ31/CF-PPS foi menos acentuada em relagédo a junta AZ31/GF-PPS, o

que foi atribuido a maior rigidez da fibra de carbono em relacéo a fibra de vidro.

o
LoeT

Figura 2.21: Micrografias das seccdes transversais de juntas obtidas por FSpJ:
A) Mg AZ31/GF-PPS e B) Mg AZ31/CF-PPS. Adaptado de [9].

O modo de falha nas juntas AZ31/CF-PPS foi uma mistura entre falha
coesiva-adesiva. Também foi identificada a presenca de fibras aderidas a chapa
de magnésio [9].

Em outro artigo publicado posteriormente Amancio-Filho [47] mostrou que
juntas AA5754/CF-PPS apresentam mecanismos de falha semelhantes aos
apresentados pelo sistema AZ31/CF-PPS, ou seja, mistura de falha coesiva-
adesiva. Também foi apresentado um estudo mostrando o efeito do tratamento
superficial da liga de aluminio na resisténcia ao cisalhamento das juntas
AA5754/CF-PPS conforme apresentado na Figura 2.22. As amostras avaliadas

foram: A) Condicdo sem tratamento superficial; B) "P1200" — amostras lixadas
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com lixa grao P1200 SiC para remoc¢do da camada natural de Oxido e C)
"P1200/HNO3" — amostras lixadas com lixa P1200 SiC e posteriormente
submetidas a decapagem acida com HNO3 60% durante 15 minutos e depois
lavadas em agua destilada. O estudo mostrou que houve aumento da rugosidade
média Ra em ambas as amostras tratadas. A rugosidade média Ra aumentou de
0,17 um para a condicdo ndo tratada para 0,29 pum e 0,33 um para as condi¢cdes
“P1200” e “P1200/HNO3”, respectivamente. Também foi observado o aumento
na resisténcia ao cisalhamento das juntas apdés o tratamento superficial da chapa
de aluminio. A condicdo "P1200/HNO3" apresentou resisténcia média ao
cisalhamento de 29,1 + 4,9 MPa enquanto a amostra nao tratada apresentou
resisténcia média de apenas 16,6 £ 2,6 Mpa, indicando a eficiéncia do tratamento
superficial do aluminio no aumento da resisténcia ao cisalhamento de juntas

sobrepostas produzidas por FSpJ.
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Figura 2.22: Influéncia do tratamento superficial do aluminio na resisténcia ao
cisalhamento de juntas AA5754/CF-PPS produzidas por FSpJ. Parametros
utilizados: 900 rpm/0,5 mm/4s/2,5 bar. Reproduzido de [47].

Yusof e colaboradores publicaram estudo [60] mostrando a utilizagao de
uma técnica similar ao FSpJ para unido da liga de aluminio AA5052 com
poli(tereftalato de etileno) (PET). O trabalho mostrou que a velocidade de
penetracdo da ferramenta possui efeito significativo na area afetada pelo calor.

A area diminui com o aumento da velocidade de penetracdo. Esta diminuicdo da
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area afetada pelo calor foi associada a menores interacdes entre a ferramenta e
a amostra, resultando em menor geracao de calor para a condicdo com maior
velocidade de penetracdo. O estudo também verificou a influéncia da
profundidade de penetragdo na resisténcia ao cisalhamento, que foi
significativamente maior para a amostra produzida com profundidade de
penetracdo de 0,7 mm em relacdo a amostra produzida com 0,4 mm, para todas
as velocidades de penetracéo testadas (5, 10, 20 e 40 mm/min).

Goushegir e colaboradores [61] publicaram um estudo mostrando a
utilizac&o da técnica de unido pontual por friccdo (FSpJ) para a liga de aluminio
AA2024-T3 com o composito laminado de PPS e fibra de carbono. Analises
estatisticas mostraram que a velocidade rotacional da ferramenta tem a maior
influéncia no desempenho final das juntas em ensaio mecéanico de cisalhamento,
seguido pela presséo de unido, tempo de unido e profundidade de penetracao.
A otimizag&o dos parametros de processo resultou em juntas com resisténcia ao
cisalhamento de 43 MPa em amostras produzidas com aluminio tratado por
jateamento com Al203 com a seguinte combinagédo de parametros: velocidade
rotacional de 2900 rpm, tempo de unido de 4,8 s, profundidade de penetracdo
de 0,5 mm e forca de unido de 8,5 kN. As juntas apresentaram uma mistura de
falha adesiva e coesiva (Figura 2.23) assim como nos estudos publicados
anteriormente em FSpJ. Nesse mesmo trabalho foi mostrado também que o
envolvimento das fibras pelo metal plastificado na interface com o compésito
durante o processo de FSpJ contribui para o aumento da falha coesiva por micro-

travamento mecanico.
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Figura 2.23: Superficie de fratura da junta AA2024-T3/CF-PPS produzida por
FSpJ: Mistura de falha coesiva e adesiva. Adaptado de [61].

Em outro estudo recentemente publicado, Goushegir e colaboradores [11]
estudaram a relacéo entre os parametros velocidade rotacional, profundidade de
penetracdo e tempo de unido na resisténcia mecanica e na area de unido em
juntas AA2024-T3/CF-PPS produzidas por FSpJ. Nesse estudo foi verificado que
a resisténcia ao cisalhamento aumenta continuamente com o aumento da
velocidade rotacional no intervalo analisado. Este aumento foi justificado pelo
aumento do calor gerado pela rotacdo da ferramenta e consequentemente maior
area de unido. Comportamento similar foi observado com o aumento dos
parametros profundidade de penetracdo da ferramenta e tempo de unido. O
aumento da resisténcia ao cisalhamento com o aumento da profundidade de
penetracdo da ferramenta foi associado ao maior contato intimo da interface que
resulta em maiores forgas por travamento mecanico. Em maiores profundidades
de penetracao utilizadas também foi verificada uma maior quantidade de fibras
aderidas ao aluminio resultando em maior resisténcia das juntas.

Manente e colaboradores [62] [63] estudaram a viabilidade técnica da
producdo de juntas AA2024-T3/CF-PPS com adicdo de filme intermediario de
PPS. Foi verificado que a adi¢cao do filme intermediario aumentou a area de uniao
em 33%, resultando no aumento em 11% da resisténcia ao cisalhamento em
relacdo as juntas produzidas sem o filme. O aumento da resisténcia ao
cisalhamento foi associado a melhor distribuicdo de tensdes. Também foi

avaliada a influéncia dos parametros de processo velocidade rotacional e
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profundidade de penetracdo no comportamento mecanico das juntas. Foi
verificado pequeno aumento de 9% na resisténcia das juntas, de 1799 para 1967
N, com o aumento da velocidade rotacional de 1300 rpm para 1900 rpm, 0 que
foi justificado pelo aumento da temperatura de processo que resultou em uma
maior camada de PPS na interface da junta. Entretanto, quando a rotacao foi
aumentada para 2500 rpm foi verificada diminuicdo na resisténcia das juntas em
11%, de 1967 para 1765N, associada ao aumento da temperatura do processo
0 que provocou a reducado excessiva da viscosidade do PPS que foi expulso para

fora da junta, diminuindo assim a espessura do filme consolidado na interface.

2.5 Teoriada adesao

Conforme apresentado anteriormente na Secédo 2.4.2, o desempenho
mecanico de juntas hibridas metal-polimero produzidas por FSpJ dependem de
dois principais mecanismos de unido: intertravamento mecanico e forcas
adesivas estabelecidas na interface metal-polimero. Desta maneira, é importante
0 conhecimento da teoria da adesdo e como 0s seus mecanismos influenciam
no desempenho mecanico final das juntas hibridas. A adeséo pode ser definida
como a interacdo interatbmica e intramolecular na interface entre duas
superficies [64]. A adesdao € um topico multidisciplinar que inclui quimica de
superficie, reologia, quimica dos polimeros, mecéanica dos materiais, fisica dos
polimeros, mecéanica da fratura e outros assuntos afins. Devido & complexidade
do fendmeno, ndo existe nenhuma teoria global que descreva todos os
fenbmenos de adesdo ou mecanismos em detalhes. Os seis principais
mecanismos ou modelos (ou teorias) que podem ajudar a explicar o fendbmeno
de adeséao sao [65] [66] [67]: (a) Modelo de travamento mecéanico (mechanical
interlocking), (b) teoria eletrdnica ou teoria eletrostatica, (c) teoria da camada
fraca de adesao, (d) teoria da adsorcéo, (e) teoria da difusdo ou interdifusao e (f)
teoria da ligacdo quimica. Normalmente o fendmeno de adesdo em uma junta
colada sera resultante de uma combinacdo de diferentes mecanismos. A

importancia individual de cada mecanismo no desempenho da junta colada sera
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dependente do sistema utilizado, ou seja, substratos e tipo de adesivo. A Tabela

2.6 apresenta a escala de acdo de cada mecanismo [67].

Tabela 2.6: Escala de acdo dos mecanismos de adeséo.

Mecanismo / Modelo / Teoria  Escala de acéo

Travamento mecanico Microscopica
Eletrostética / Eletronica Macroscopica
Camada fraca de adeséo Molecular

Adsorcao Molecular
Difusao/Interdifusao Molecular
Ligacédo quimica Atdmica

Os mecanismos de adeséo serao tratados individualmente nos tépicos a

seqguir.

2.5.1 Travamento mecanico (‘mechanical interlocking’)

Esse modelo considera que a adesdo € resultado do travamento
mecanico do adesivo dentro dos poros, cavidades, e irregularidades superficiais
do substrato. A rugosidade e porosidade do substrato serdo fatores relevantes
para a adesdo apenas quando houver molhamento suficiente do adesivo sobre

0 substrato, como mostrado esquematicamente na Figura 2.24 [68].

...........
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Figura 2.24: (a) Molhamento eficiente, (b) fraco molhamento. Adaptado de [66].

A adesdo resultante do travamento mecanico apdés o lixamento da

superficie do substrato pode ser associada com (1) travamento mecanico, (2)
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formacdo de uma superficie limpa, (3) formacdo de uma superficie altamente
reativa (adsorcdo do adesivo) e (4) aumento da area superficial de contato
disponivel para formacédo de ligacdes quimicas [67]. A resisténcia a tracao de
juntas unidas por adesivos dependera da morfologia da rugosidade formada. E
esperado aumento da resisténcia ao cisalhamento com o aumento da
rugosidade superficial. Esse aumento também é observado no FSpJ, devido as
similaridades fisicas de ambos processos; no FSpJ ha a formacédo do filme
polimérico consolidado na interface metal-compdsito que funciona como um
filme adesivo, como descrito anteriormente na Secao 2.4.2. Segundo Maeva e
colaboradores [69], para se obter um bom desempenho de adesao é necessério
que o adesivo, além de molhar o substrato, também possua propriedades
reologicas apropriadas para penetrar nos poros/irregularidades superficiais em
tempo razoavel. O modelo de travamento mecénico néo é universalmente aceito
ja que € possivel a obtencdo de juntas adesivas com bom desempenho mesmo

possuindo superficies lisas [70].

2.5.2 Teoria eletrostatica (ou eletrdnica)

Essa teoria descreve que a adesao entre dois materiais é resultante do
efeito eletrostatico entre o0 adesivo e o substrato [67]. O efeito eletrostatico ocorre
devido a transferéncia de elétrons entre os materiais com estruturas de banda
eletrdnica diferentes. Forcas eletrostaticas sdo formadas na interface adesivo-
substrato resultando em uma resisténcia a separacdo. O mecanismo € apenas
aplicavel para materiais dissimilares, por exemplo, em uma junta polimero-metal.
E esperado uma pequena contribui¢cdo do mecanismo no desempenho mecanico
das juntas produzidas por FSpJ. No caso de sistemas n&o-metélicos a
contribuicdo para a adesdo € muito pequena quando comparada a ligacéo

quimica [71].
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2.5.3 Modelo da camada fraca de adeséao (‘Weak Boundary Layer — WBL")

A teoria da camada fraca de ligacéo descrita por Bikerman considera que
a falha em uma junta adesiva ocorre na interface adesivo-substrato devido a
falha coesiva ou a uma camada fraca de ligacao [72]. A camada fraca de ligacao
pode ter origem no adesivo, substrato, ambiente, ou combinacdo de alguns
desses fatores. A Figura 2.25 apresenta de forma esquematica as sete classes
de camadas fracas de ligacdo que foram consideradas por Bikerman em seu

modelo.

Poros de ar Impurezas Reacoes
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Figura 2.25: Representacao esquematica das sete classes de camada de ligacdo

fraca do modelo de Bikerman: (a) Poros de ar; (b) e (c) impurezas na interface;

(d) a (g) reacdes entre componentes e meio. Adaptado de [73].

As camadas fracas de ligacéo presentes nas juntas produzidas por FSpJ
podem ter origem no processo como: poros de ar, presenca de impurezas ou
entdo, serem provenientes do substrato como € o caso de juntas produzidas com
aluminio sem nenhum tratamento superficial no qual ocorre a fraca ligacédo entre
0 6xido e o substrato de aluminio. A formacéo de 6xidos metéalicos na superficie
dos substratos pode ser considerada uma camada fraca de ligacdo. Alguns
oxidos sao fracamente ligados ao seu metal base e a falha de juntas adesivas
formadas por esses substratos ocorrem coesivamente através do Oxido. A
camada fraca de ligacdo podera ser removida ou fortalecida através de
tratamentos superficiais como € o caso do lixamento ou tratamentos quimicos

para remocao da camada de O0xido do seu metal base.
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2.5.4 Teoria da adsorcao (molhamento)

A teoria da adsorcao prop0e que os materiais se aderem devido as forcas
interatbmicas que sdo estabelecidas entre os &tomos e moléculas na superficie
do adesivo e substrato depois do contato intimo entre eles [68] [74]. A teoria
engloba varios modelos que séo tratados separadamente: (a) molhabilidade, (b)
reologico, e (c) adesao quimica. A teoria da adsorcédo também é conhecida como
teoria termodinamica (também citada como molhabilidade e teoria acido-base
[49]). O processo de obtencao de contato continuo entre o adesivo e o substrato
€ conhecido como molhamento. Segundo essa teoria, para obtencao de juntas
com bom desempenho de adesdo é necessario que o adesivo molhe
eficientemente o substrato espalhando e penetrando os vales e irregularidades
sobre a superficie [69]. A maioria dos adesivos organicos possui facilidade em
molhar substratos metalicos [67]. O molhamento da camada de polimero
amolecido/fundido, formada durante o processo de FSpJ sobre a superficie
metalica podera ser melhorado através do controle dos parametros de processo

e/ou do tratamento superficial da superficie metalica.

2.5.5 Teoria da difusao/interdifusao

A teoria propde que a adesdo é resultado da interdifusdo das
macromoléculas entre a interface adesivo/substrato. A teoria é aplicavel
guando ambos, adesivo e substrato, sdo polimeros com cadeias
moleculares relativamente longas, capazes de se movimentar [67] e
misciveis. No caso de adesao entre metal e polimero, a difusdo através
da interface polimero/metal ocorre apenas quando o metal é evaporado
para dentro do substrato polimérico. Desta maneira o efeito deste
mecanismo de adesdo para juntas metal-polimero como as produzidas

por FSpJ € desprezivel [75].
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2.5.6 Teoria da ligacdo quimica

A teoria da ligacdo quimica propfe que a adesao é resultado da ligacéo
quimica formada entre as moléculas do adesivo e do substrato [67]. As ligacbes
quimicas dependerdo do contato intimo entre os dois substratos. Além do
contato intimo é necessario que a interface esteja livre da presenca de defeitos,
trincas e bolhas de ar para garantir uma boa adesao [76]. A importancia deste
mecanismo ira depender do nimero de ligagcdes quimicas formadas, tipo de
ligacBes e também tipo de falha. As forcas resultantes das ligacdes quimicas
entre adesivo e substrato incluem: (a) ligacbes secundarias: (i) forcas de van der
Waals, e (ii) ligacéo de hidrogénio, (b) ligacdes primarias: (i) covalente, (i) ibnica,
(i) metalica e (c) interacbes acido-base, dependendo dos grupamentos
quimicos presentes na interface onde ocorre a ligacdo quimica [66]. A alteracédo
quimica da superficie através de tratamentos superficiais podera resultar na
formacdo de ligacBes quimicas na interface metal-polimero que poderdo ser

benéficas para a resisténcia mecanica das juntas produzidas por FSpJ.

2.6 Tensao superficial e molhamento

A tensédo superficial € a medida direta das forcas de interacdo entre os
atomos e moléculas que resultam na adeséo entre o adesivo e substrato [67].
No presente estudo o PPS fundido e a superficie de aluminio fazem papel do
adesivo e substrato, respectivamente. De modo simples, pode-se considerar a
energia livre da superficie como sendo o excesso de energia associado com a
presenca da superficie. Devido a complexidade da medida da energia livre da
superficie, € comum considerar a tenséo superficial e energia livre da superficie
como sendo a mesma coisa, referindo a elas como energia livre da superficie
[66].

Arelacéo entre a energia livre de uma superficie sélida e o angulo formado
qguando um liquido é gotejado sobre essa superficie pode ser dada atraves da
equacao de Young [67] [77] (Eq. 2.2).
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Ys = ¥Yq + y;.cos 6 (2.2)

Onde y;, é a energia livre da superficie do substrato sélido (mJ/m?), y, é a
energia livre da superficie do liquido gotejado (ou tenséo superficial do liquido
mN/m), y5; € a energia livre interfacial entre o substrato solido e a gota liquida e
0 6 € o molhamento (Young-Dupré) ou angulo de contato entre a interface solido-

liguido. A Figura 2.26 apresenta a representagdo grafica da equacéo de Young.
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Figura 2.26: Representacédo grafica da equacédo de Young. Adaptado de [66].

o

O molhamento de superficies soélidas € extremamente sensivel a
morfologia (rugosidade) e quimica da superficie (incluindo contaminantes).
Portanto, o seu conhecimento é fundamental para otimizar as caracteristicas
superficiais do substrato de modo a se obter melhores propriedades mecanicas
das juntas hibridas. Desta maneira, o angulo de molhamento é um bom
parametro para avaliar a influéncia da rugosidade no molhamento do adesivo
sobre o substrato [66]. De acordo com Volpe e colaboradores [78] existe uma
dificuldade em se encontrar publicacdes na literatura que estudem a relagéo
entre a morfologia (rugosidade) e quimica superficial com o angulo de contato
de liquidos comuns.

O molhamento do substrato pelo adesivo ocorrera devido a uma ou mais
interacao, do tipo [69]: (a) interacBes acido-base, (b) ligacdes de hidrogénio ou
(c) forcas de van der Walls (dipolo-dipolo e forcas de dispersdo). O nivel de
molhamento dependera das diferencas entre as energias superficiais do sélido,
liquido e também da interface. Para que o molhamento ocorra, a Equacao 2.3
devera ser obedecida [66] [67]:
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Vsv = Vst + Yw (2-3)

Onde ys,, Y51 € Y S0, respectivamente, a energia superficial livre das
interfaces soélido-vapor, solido-liquido e liquido-vapor. Caso y, ndo seja

significante a Equacgé&o 2.4 poderé ser simplificada para:

Ysv = Yw ou Ysubstrato = Yadesivo (2-4)

A Equacédo 2.4 mostra que para que ocorra o espalhamento do adesivo
sobre o substrato, a energia livre da superficie do substrato devera ser maior ou
igual & do adesivo. O pobre molhamento do adesivo sobre o substrato resultara
em uma menor area de contato e, consequentemente, menor resisténcia da junta
adesiva. Sharpe e Shonhorn [74] mostraram que a resisténcia de uma junta
adesiva € influenciada pela habilidade do adesivo espalhar espontaneamente
sobre a superficie quando a junta € formada.

O molhamento e energia superficial do adesivo sobre um substrato
poderdo ser avaliados através do angulo de contato. Em geral um liquido polar
ou ndo polar é despejado em cima da superficie a ser avaliada e o angulo
formado é medido. Quanto menor o angulo de contato, maior o molhamento da
superficie, resultando em maior trabalho de adeséo [66]. O angulo de contato
fornece uma medida indireta de adesdo ja que a energia superficial e o
molhamento estdo relacionados com a adesdo. Sendo assim, podem-se fazer

correlacdes entre a eficiéncia de adesao e o angulo de contato.

2.7 Tratamento superficial do aluminio

O tratamento superficial aumenta a resisténcia das juntas alterando a
superficie do substrato de diferentes maneiras incluindo o aumento da tensao
superficial, da rugosidade superficial, ou modificando a quimica da superficie.

O aumento da rugosidade promove a ampliacdo da area superficial que
permite o intertravamento mecanico devido a penetracdo do adesivo dentro das

irregularidades da superficie conforme foi mostrado na Secdo 2.5.1. A
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modificacdo da quimica superficial pode resultar na formacdo de ligacdes
quimicas entre as moléculas do polimero e a camada de 6xido do substrato
metalico [66] [79].

Pesquisas anteriores mostram aumento significativo na resisténcia
mecanica adesiva de juntas coladas [79] e unidas por inducdo [80], com o
aumento da rugosidade superficial do aluminio. De forma diferente, a realizacéo
de tratamentos superficiais em compositos termoplasticos ndo demonstrou
aumento significativo na resisténcia mecanica e/ou durabilidade das juntas,
devido ao fato de alguns compoésitos possuirem superficies com energias
superficiais muito baixas [77] [81] [82]. Na FSpJ observa-se a destruicdo de
grande parte do tratamento superficial do componente polimérico devido a fusédo
da camada polimérica superficial presente no compésito, ndo contribuindo desta
forma para aumentar a adesao [83].

O tratamento superficial do aluminio possui um papel fundamental na
resisténcia mecanica, durabilidade e na reducdo dos danos provocados pela
exposicado em ambientes umidos e corrosivos de juntas adesivas [79] [84]. O
aluminio tem alta energia superficial garantindo a facilidade de molhamento por
adesivos organicos além de ser bastante resistente na maioria dos ambientes
comuns. Como resultado da combinacéo de propriedades citadas anteriormente
e da facilidade na utilizacdo de adesivos, juntas de aluminio unidas por adesivos
sdo comumente encontradas em aplicagdo nas industrias automotivas e
aeronautica e também em outras aplicacdes estruturais e ndo estruturais [85].
No caso da industria automotiva buscam-se tratamentos simples, baratos e
ambientalmente corretos [79]. A camada natural de 6xido formado sobre o
aluminio é instavel, irregular e fracamente ligada, resultando em alguns casos
na falha na interface O6xido-metal base dependendo do adesivo utiizado. O
tratamento superficial no aluminio é responsavel pela substituicdo da camada
natural de 6xido por uma camada estavel, continua, sélida e resistente a
corrosdo, no caso, dos coatings e tratamentos quimicos. O aluminio é bastante
reativo e a camada de Oxido é formada quase que instantaneamente quando
uma superficie usinada é exposta a atmosfera ambiente. O 6xido formado adere

ao metal base e é relativamente estavel e possui resisténcia maior que a maioria
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dos adesivos. O oOxido € também forte coesivamente e eletricamente néo
condutor. A fina camada de 6xido formada (0,001 mm) protege o metal base da
corrosdo atmosférica. Os tratamentos superficiais mais utilizados podem ser
segregados dentro de trés grupos: 1) limpeza simples e abrasédo; 2) ataque
quimico e 3) primers e coatings [49] [80] [86].

Varios estudos [49] [80] [87] [88] [89] [90] descrevem os tipos de
tratamentos superficiais para o aluminio e suas influéncias nas propriedades de
juntas adesivadas. Porém, essas teorias sdo complexas e estédo fora do escopo

desta revisao de literatura.

2.7.1 Rugosidade superficial

Existem vérias maneiras de se avaliar a eficiéncia do tratamento
superficial do aluminio e a mais simples dentre elas € a avaliagdo da rugosidade.
A rugosidade é o conjunto de irregularidades superficiais, isto €, pequenas
saliéncias (picos) e reentrancias (vales) que caracterizam a superficie. Essas
irregularidades superficiais podem ser avaliadas utilizando aparelhos
eletrébnicos, a exemplo do rugosimetro. A rugosidade desempenha um papel
importante no desempenho mecanico das juntas produzidas por FSpJ, como
sera mostrado nos resultados deste trabalho.

A rugosidade média (Ra) € o parametro de rugosidade mais utilizado. Ra
é calculado através da média aritmética dos valores absolutos das ordenadas de
afastamento (yi), dos pontos de perfil de rugosidade em relacdo a linha média,
dentro do percurso no qual a medida é realizada (Im). Essa grandeza pode
corresponder a altura de um retangulo e pela linha média, tendo por comprimento
o percurso de medicéo (Im). Na Figura 2.27, pode-se observar a representacéo

grafica da rugosidade média (Ra).



46

—A

y( pm
Ra

+

=1

W N O W G
J I\ V¥ f

£m

T+yZ+...yn
Ra = 4 yn AL ()

Figura 2.27: Representacédo grafica da rugosidade média (Ra) [91].

2.8 Juntas adesivas

As juntas adesivas e as produzidas pelo processo de FSpJ apresentam
mecanismos de unido similares, podendo também apresentar tipos de fraturas e
geometria de juntas semelhantes. Desta forma, o estudo das juntas adesivas €
pertinente. O adesivo deve realizar duas funcées quando aplicado entre duas
superficies a serem unidas. Inicialmente, ele deve molhar as superficies de forma
gue ocorra o espalhamento, e depois deve endurecer de modo a formar um
solido resistente. O molhamento ira resultar no contato intimo entre as moléculas
do adesivo com a superficie a ser molhada (substrato) [92]. O endurecimento
podera ocorrer por formacédo de reagdo quimica, eliminacéo de solvente ou agua,
ou por solidificacado do material a partir do fundido, como ocorre no caso da FSpJ.
A seguir, é realizada uma breve descricao sobre 0s possiveis tipos de fratura em

juntas adesivas e também sobre as possiveis configuracdes de juntas utilizadas.

a) Tipos de fratura
As falhas em juntas adesivas ocorrem essencialmente de duas maneiras,
adesiva e coesiva, podendo também existir a combinacéo destas [93] [94] [95].
A adesdo é a atracdo entre duas substancias resultante de forcas
intermoleculares. A coeséo é definida como as forcas intermoleculares dentro da
mesma substancia. A falha adesiva, também conhecida como descolamento, é

caracterizada pela separacao na interface entre o adesivo e o substrato. A falha
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coesiva ocorre quando as forcas adesivas entre o substrato-adesivo sdo maiores
gue a resisténcia interna do adesivo, desta maneira a falha se propaga através
do adesivo. Este tipo de falha pode ser identificado facilmente ja que uma
camada de adesivo permanece em ambos os substratos. Quando ocorre falha
do substrato e a area de unido do adesivo permanece intacta, a falha é
conhecida como falha coesiva do substrato [94].

A falha na interface adesivo-substrato (falha interfacial) geralmente resulta
em juntas com baixa resisténcia mecanica. Juntas coladas de qualidade devem
falhar através do adesivo (falha coesiva) ou romper no substrato (falha
interlaminar) [93] [94] [95]. A Figura 2.28 apresenta representacdes

esquematicas dos principais tipos de falhas em juntas adesivas.

Adesivo ‘ ~ Adesivo

Figura 2.28: Representacdo esquematica de tipos de falhas em juntas coladas.
A) Falha adesiva; B) Falha coesiva no adesivo; C) Falha coesiva no substrato e

D) Falha mista adesiva-coesiva. [93]

b) Geometrias de juntas

Juntas sobrepostas podem ser produzidas em diversas geometrias
dependendo do que se deseja analisar. As juntas sobrepostas do tipo simples
(‘single lap’), duplas (‘double lap’), chanfro exterior (‘beveled lap') e de encaixe
(joggle lap’) sé@o as configuracbes mais comuns dentre as juntas dessa familia
[96]. A Figura 2.29 apresenta algumas das principais configuracdes de juntas
adesivas sobrepostas [97]. Existe uma forte influéncia entre a geometria da junta
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e 0 seu desempenho mecanico devido as diferencas nas distribuicdes de
esforcos de arrancamento (‘peel stresses’) e de cisalhamento nas juntas [98].

A geometria de teste de junta de sobreposicédo simples (‘single-lap’) é a
mais utilizada para obter a resisténcia ao cisalhamento para juntas adesivas
coladas [99]. O corpo de prova na geometria single-lap é facilmente produzido e
testado, justificando desta maneira a sua grande utilizacdo [100]. A geometria
double-lap é uma variante simétrica da geometria single-lap que elimina ou reduz
as cargas que provocam a flexdo dos substratos e exercem tensdo de
arrancamento (peel) na regido colada. Por isso, juntas adesivas na geometria
double-lap sdo em regra duas vezes mais resistentes mecanicamente em
relacdo a geometria single-lap devido a eliminacao/reducdo dos esforcos de

arrancamento (‘peel stresses’) [99].

/77777 77777028

Junta simples ('single lap') Junta de chanfro

exterior (‘beveled lap’)
.,
Junta dupla ('double lap') Junta de encaixe
(Jjoggle lap’)

Figura 2.29: Geometrias de juntas sobrepostas: junta simples (‘single lap’), junta

dupla (‘double lap’), junta de chanfro exterior (‘beveled lap’) e junta de encaixe
(‘joggle lap’) [97] [101].

2.9 Planejamento de experimentos: Taguchi

O planejamento de experimentos € uma importante metodologia que torna
possivel a maximizacdo do conhecimento extraido a partir de dados
experimentais [102]. Essa metodologia fornece uma poderosa ferramenta para
planejar e analisar experimentos, eliminando observacdes redundantes e
reduzindo o tempo e recursos para realizacdo dos experimentos [103]. No

presente estudo sera avaliada a influéncia dos parametros de processo na
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resposta forca méaxima de cisalhamento das juntas hibridas utilizando um
namero reduzido de experimentos.

O método Taguchi é uma ferramenta estatistica que possibilita a
otimizacdo do desempenho de um produto, processo, projeto ou sistema com
uma significativa reducao de tempo e custo através da identificacao e ajuste dos
fatores controlaveis que irdo minimizar a variacdo do processo em relacdo ao
que é desejado [104]. Através do ajuste dos fatores no seu nivel 6timo, € possivel
tornar o processo mais robusto e reduzir a sensibilidade deste a qualquer
mudanca que possa ocorrer e ser incontrolavel (condigbes ambientais,
mudancas dimensionais, mudangas no material, etc.) [105].

O método Taguchi determina os parametros que mais influenciam no
desempenho final da caracteristica que se deseja otimizar. Os parametros
Otimos de processo obtidos através desse método sao insensiveis a variacdes
nas condicdes ambientais e outros fatores ditos ruidos. A otimizagdo de
parametros é uma forma de reduzir custos e melhorar o desempenho sem
remover as causas da variacao.

O método Taguchi utiliza uma matriz ortogonal para estudar os
parametros de processo com um pequeno numero de experimentos. Segundo
Taguchi existem trés categorias de caracteristicas de qualidade na andlise da
razdo sinal/ruido (S/R): maior-é-melhor (‘larger-the-better’), menor-é-melhor
(‘lower-the-better’) e nominal-é-melhor (‘nominal-the-better’). A razdo S/R para
cada parametro de processo € computada baseada na analise S/R.
Independente da categoria da caracteristica de qualidade, quanto maior for a
razdo S/R melhor a caracteristica de qualidade (o que se deseja otimizar). Dessa
maneira, o nivel 6timo do pardmetro de processo corresponde ao nivel com
maior razéo S/R [104].

Na literatura podem ser encontrados diversos estudos de otimizacédo de
parametros de processo na area de soldagem utilizando a metodologia Taguchi
[102] [106] [107] [108]. Campanelli e colaboradores [106] encontraram que a
profundidade de penetracdo da ferramenta € o parametro que possui maior
influéncia na resisténcia ao cisalhamento de juntas sobrepostas da liga de

magnésio AZ31 produzidas por soldagem pontual por friccdo (FSpW).
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Lakshminarayanan e colaboradores [108] utilizaram a metodologia Taguchi para
determinar os parametros de soldagem por fricgao linear (‘Friction Stir Welding -
FSW’) que resultaram em juntas da liga de aluminio RDE-40 com maiores
resisténcias a tragdo. Além disso, os mesmos pesquisadores utilizaram o método
para determinar a porcentagem de contribuicdo de cada parametro na

caracteristica de qualidade avaliada (resisténcia a tracao).

2.10 Sintese darevisao bibliografica

As técnicas atuais para unido de materiais hibridos do tipo metal e
polimero sdo de aplicacdo especifica, produzem juntas com desempenho
limitado e/ou s&@o poluentes ao meio ambiente. Desta forma, existe grande
interesse no desenvolvimento de tecnologias alternativas que produzam juntas
com desempenho adequado, com rapidez e que sejam ambientalmente
sustentaveis [5].

No presente estudo juntas da liga de aluminio 6181-T4 e o compdsito
termoplastico de PPS foram produzidas utilizando a técnica de unido pontual por
friccdo. A técnica utiliza como fonte de calor a friccdo da ferramenta sobre o
aluminio, resultando na fusao/plastificacdo do polimero localizado na interface
qgue induz forcas adesivas, mantendo as placas unidas. A0 mesmo tempo,
também sao geradas forcas resultantes do travamento mecanico entre as placas
do metal e compésito devido a caracteristica geométrica da junta conhecida
como cerne metdlico ou ‘nub’. O 'nub' é formado devido ao aumento da
formabilidade do aluminio com o aumento da temperatura, produzindo uma
endentacao do aluminio no compadsito durante a penetracdo da ferramenta.

A avaliacdo das mudancas estruturais provocadas pelo calor e
cisalhamento durante o processo de FSpJ € importante para entender e otimizar
as propriedades resultantes das juntas hibridas formadas. Durante o processo,
um determinado volume de PPS localizado na regido interfacial das juntas é
fundido e posteriomente resfriado provocando alteracdo no grau de
cristalinidade, nivel de relaxacdo das cadeias poliméricas, morfologia cristalina
e outras caracteristicas estruturais do PPS, resultando em mudangas nas

propriedades fisicas do material como resisténcia a tracdo, microdureza e outras.
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Assim como no polimero, o metal que forma a junta hibrida também sofrera
mudancas microestruturais devido as altas taxas de cisalhamento e
temperaturas envolvidas no processo, resultando em alteracbes das
propriedades deste.

O presente estudo estendeu a utilizagédo dos mecanismos de unido de
juntas coladas para as juntas produzidas por FSpJ. O desempenho mecanico
das juntas hibridas produzidas por FSpJ dependem de dois principais
mecanismos de unido baseados no(a): (1) travamento mecanico e (2) teoria de
adsorcao (molhamento). Outros mecanismos dependentes da interdifusdo de
materiais e teoria eletrostatica possuem pouca ou nenhuma contribuicdo no
desempenho mecanico das juntas hibridas. O molhamento de superficies solidas
€ extremamente sensivel a morfologia (rugosidade) e quimica da superficie.
Desta maneira, tratamentos superficiais no aluminio foram realizados de modo
a obter maior desempenho mecanico das juntas produzidas. O tratamento
superficial aumenta a resisténcia das juntas alterando a superficie do substrato
de diferentes maneiras incluindo o aumento da tensao superficial, da rugosidade
superficial, ou modificando a quimica da superficie.

O estudo combinou o conhecimento das propriedades dos materiais, da
ciéncia de adeséo e do controle dos parametros de processo para avaliar a
influéncia desses na estrutura e resisténcia ao cisalhamento das juntas hibridas

produzidas por FSpJ.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Foram utilizadas chapas da liga de aluminio 6181 na condicdo T4 com
diferentes espessuras (1,0; 1,5 e 2,5 mm). A Tabela 3.1 apresenta as espessuras
das chapas utilizadas em cada etapa do trabalho e a configuragéo do corpo de

prova utilizado.

Tabela 3.1: Espessura das chapas de aluminio utilizadas no trabalho.

Etapa Espessura da chapa de aluminio [mm]

1 1,0 e 1,5 (Configuragao junta dupla)
2 2,5 (Configuracgéo junta simples)
3 2,5 (Configuracgéo junta simples)

A composi¢cdo quimica média para a liga AA6181-T4 utilizada neste

trabalho é mostrada na Tabela 3.2.

Tabela 3.2: Composicdo quimica nominal da liga 6181-T4.

Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn Ti Al
0,85 0,25 0,074 0,098 0,78 0,013 0,004 0,004 0,028 Balanco

A Tabela 3.3 apresenta algumas importantes propriedades mecéanicas e
fisicas da liga 6181-T4 [13, 106].

Tabela 3.3: Propriedades mecéanicas e fisicas da liga de aluminio 6181-T4.

Propriedades Mecéanicas e fisicas

Tensao de escoamento — DL* 161 MPa
Resisténcia a tracdo — DL* 267 MPa
Alongamento na ruptura 25%
Densidade 2,7 glcm?
Dureza Vickers 85 HV
Temperatura Liquidus 645-655 °C

*DL: Direcao de laminagao
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A Figura 3.1 apresenta micrografias Opticas nas dire¢des longitudinal e
transversal a direcdo de laminacao da liga 6181-T4. Os graos se apresentam

levemente alongados devido ao processo de laminacéo.

direcéo longitudinal a de laminacéo e (b) direcao transversal a de laminacéao.

O compasito utilizado foi o laminado de poli(sulfeto de fenileno) reforcado
com 43% em massa na forma de tecido de fibra de carbono (CF-PPS), com 2,17
mm de espessura nominal, designado CETEX®, fornecido pela TenCate
Composites [27]. As fibras de carbono estdo organizadas na configuragédo 5H
Satin Weave conforme apresentado na Figura 3.2. O tipo 5H Satin significa que
o urdume (fios ao longo do comprimento) passa por quatro tramas (fios ao longo
da largura) e as cruzam na quinta. As camadas de tecidos estdo na seguinte
disposicéo: [(0,90)/(x45)]3/(0,90), no qual 0, 45 e 90° indicam os angulos no qual
as camadas dos tecidos (‘plies’) estédo dispostas na formacéo do laminado.
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Figura 3.2: Configuracédo de tecido 5H Satin Weave do compdésito laminado de
poli(sulfeto de fenileno) e fibra de carbono (CF-PPS) [109].

3.2 Planejamento experimental

O estudo foi dividido em trés etapas para facilitar o seu entendimento. Na
Etapa 1 a janela de processamento para a producdo das juntas foi definida
através do método OFAT (one fator at a time) no qual um Unico parametro é
variado por vez enquanto os outros sdo mantidos fixos. Baseando-se nas
macrografias das juntas, trés diferentes niveis para cada parametro de processo
foram selecionados. Ainda nesta etapa foi avaliada, através do planejamento de
experimentos Taguchi, a influéncia individual dos paradmetros de processo na
forca maxima de cisalhamento das juntas hibridas. Os parametros de processo
avaliados foram velocidade rotacional (VR), profundidade de penetracédo (PP),
tempo de unido (TU) e forca de unido (FU). Como resultado da Etapa 1 foram
definidas duas combinagfes de parametros de processo utilizadas nas Etapas 2
e 3 do estudo: a) alto aporte térmico - AAT (VR: 1600 rpm, TU: 6 s, PP: 0,8 mm
e FU: 8,6 kN) e b) baixo aporte térmico - BAT (VR: 1200 rpm, TU: 2 s, PP: 0,8
mm e FU: 8,6 kN.

A Etapa 2 consistiu no estudo da influéncia da vazao de ar de resfriamento
no desempenho mecéanico das juntas. A vazdo de ar de resfriamento que
resultou na maior resisténcia ao cisalhamento das juntas foi utilizada na Etapa 3
do estudo.

A Etapa 3 consistiu no estudo da influéncia do tratamento superficial da

chapa de aluminio na forga maxima de cisalhamento das juntas.
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O fluxograma resumido das etapas e as analises envolvidas sao
apresentados na Figura 3.3. As analises séo representadas pelo simbolo da

instituicdo onde foram realizadas.

-
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Figura 3.3: Fluxograma do planejamento experimental do trabalho.

3.3 Tratamentos superficiais dos materiais

O tratamento superficial do compésito laminado CF-PPS restringiu-se
apenas a limpeza com acetona. Mitschang e colaboradores [80] mostraram que
o tratamento superficial do compdsito como, por exemplo, abrasdo mecanica,
pode remover parte da camada superficial de PPS disponivel para o processo
de unido das superficies, 0 que poderia provocar a exposi¢cdo das fibras e
diminuicdo da area de adeséo nas juntas. Tal fato também foi reportado por
Bueno [83] para as juntas de CF-PPS unidas a liga de magnésio AZ31. Além
disso, a fusdo do PPS durante a uniao por FSpJ destruiria qualquer tipo de pré-
tratamento superficial, justificando a opcao pela ndo realizacao deste.

Dessa forma, o tratamento superficial do aluminio foi explorado neste
estudo. A Tabela 3.4 resume os tratamentos superficiais utilizados em cada

etapa do trabalho. O procedimento padrao adotado no trabalho para o tratamento
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superficial das chapas de aluminio foi o de abrasdo mecéanica utilizando lixa
P1200 SiC, seguido por limpeza com acetona. Além deste, foram utilizados os
seguintes tratamentos superficiais: limpeza com acetona, decapagem acida com

HNO3 65%, ranhuramento por usinagem (fresagem), e tratamentos combinados.

Tabela 3.4: Tratamentos superficiais utilizados em cada etapa do trabalho.

Etapa Tratamento superficial
1 Aluminio: Lixa P1200 SiC e limpeza com acetona
Composito: Limpeza com acetona
Aluminio: Lixa P1200 SiC e limpeza com acetona
Composito: Limpeza com acetona
Aluminio: Como recebido / Lixa P1200 SiC/ Superficie
3 lisa/ Decapagem acida / Tratamentos combinados
Composito: Limpeza com acetona

2

O procedimento padrao foi utilizado nas Etapas 1 e 2 do trabalho e foi
escolhido devido a sua facilidade e a ndo necessidade de reagentes quimicos.
Na Etapa 3 do trabalho, a influéncia do tratamento superficial da chapa de
aluminio no desempenho das juntas em cisalhamento foi estudada. Nesta etapa,
0S seguintes tratamentos foram analisados: abrasdo mecanica com lixa P1200
SiC, decapagem acida com HNO3z 65% tempos e ranhuramento por usinagem,
além de tratamentos combinados.

A abrasdo mecéanica com lixa foi realizada visando eliminar a camada
natural ndo uniforme do 6xido de Al2Os presente na superficie da chapa de
aluminio [110] [111]. O lixamento manual foi realizado em trés dire¢des (Figura
3.4) com o objetivo de garantir acabamento superficial uniforme e evitar diregdes

preferenciais.
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Figura 3.4: Direcfes de lixamento da chapa de aluminio [112].

O tratamento de decapagem &acida foi realizado imergindo a area de uniao
da chapa de aluminio em um béquer com HNOs 65% e, apds o tempo de
tratamento (15, 20 ou 25 minutos), estas foram removidas e limpas com agua
destilada. O tempo otimizado de tratamento foi definido através do ensaio de
cisalhamento sob tracdo das juntas hibridas, no qual foi selecionada a junta com
maior resisténcia ao cisalhamento apds o tratamento.

A Tabela 3.5 apresenta os tratamentos superficiais realizados no aluminio

e 0 que se espera de cada um baseando-se na literatura [80].

Tabela 3.5: Tratamentos superficiais utilizados.

Tratamentos Superficiais O que é esperado
Remocao dos contaminantes presentes
na superficie do aluminio
Modificacdo da estrutura superficial do
aluminio: Rugosidade e eliminacéo da
camada natural de 6xido Al203 formada
Modificagdo quimica superficial do
Decapagem com HNOs 65% aluminio e eliminacdo da camada
natural de 6xido Al2O3 formada
Modificacao do perfil superficial da
chapa de aluminio
Avaliacdo da combinagéo dos
Tratamentos combinados tratamentos na resisténcia ao
cisalhamento das juntas

Limpeza com acetona

Abrasao superficial com lixa
P1200

Ranhuramento por usinagem
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3.4 Uniao Pontual por Fricgcéo (FSpJ)

3.4.1 Procedimento experimental

As juntas hibridas AA6181-T4/CF-PPS foram produzidas na HZG
utilizando um equipamento em escala de laboratério (RPS 100, Harms &
Wende). A ferramenta foi produzida em aco UHB Marax ESR (Grade 1.6358). A
Figura 3.5-A apresenta uma fotografia do equipamento FSpJ. A Figura 3.5-B
apresenta fotografias das ferramentas com suas respectivas dimensdes e na
Figura 3.5-C é mostrado um desenho esquemaético da ferramenta, no qual é
possivel observar os detalhes da sua geometria. A camisa possui rosca inversa
com a funcéo de facilitar o fluxo de material e diminuir a remocao por transporte
do material metalico plastificado. O pino possui ranhuras para facilitar o seu

deslizamento com a camisa.

Anel de fixagao |

Pino Camisa Anel de fixagao
@6mm ©G@9mm Q145mm

B
Figura 3.5: A) Equipamento FSpJ; B) Geometria das ferramentas; C) Detalhes
das ferramentas de FSpJ. Adaptado de [46] [10]

Os materiais, fornecidos na forma de chapas, foram cortados em
amostras com 100 mm de comprimento e 25,4 mm de largura para obtencao dos
corpos de prova utilizados no ensaio de cisalhamento sob tracéo.

A placa de aluminio foi sobreposta ao compdésito laminado CF-PPS e
fixada usando porta-amostra especialmente projetado para este fim (Figura 3.6).
O porta-amostra tem a funcdo de garantir o contato intimo entre as superficies

das placas e prevenir o descolamento da junta durante o resfriamento devido ao
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encolhimento diferencial dos materiais. As amostras foram removidas 3 minutos
apos o fim do processo de unido. Este tempo foi suficiente para o resfriamento
das juntas até temperaturas abaixo da temperatura de transicao vitrea (Tg) do
PPS.

Compdésito _ Aluminio

Abertura para a ferramenta = 55 o

Figura 3.6: Porta-amostra utilizado para a preparacdo das juntas hibridas
AA6184-T4/CF-PPS por FSpJ. Adaptado de [112].

O resfriamento do conjunto ferramenta — junta foi realizado através da
cabeca de resfriamento conforme apresentado na Figura 3.7, no qual em a-1 é
realizado o fornecimento do ar comprimido e em a-2 é realizada a exaustao do
ar. Na Figura 3.7-b é mostrado em 3 0s pontos de exaustdo de ar responsaveis

pelo resfriamento da junta.

Figura 3.7: (a) Cabeca de resfriamento. 1- Entrada de ar e 2- Exaustéo de ar. (b)
3 - Pontos de exaustéo de ar responsaveis pelo resfriamento da junta. Adaptado
de [113].
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3.4.2 Parametros de processo

O estudo para identificar a janela de parametros FSpJ para a fabricacao
das juntas hibridas AA6181-T4/CF-PPS foi realizado utilizando a analise
estatistica de variancia um fator por vez (‘one-factor-at-a-time approach’, OFAT),
no qual um unico parametro é variado por vez enquanto os outros sdo mantidos
fixos. As variaveis de resposta selecionadas foram: a ocorréncia de defeitos
volumétricos (bolhas, poros), deformacdo excessiva da chapa metalica
(empenamento), formacéo excessiva de rebarba de material polimérico expelido
nas extremidades das chapas de aluminio e compdésito na regido de uniéo,
desalinhamento do tecido de fibra de carbono do compdsito e acoplamento
mecanico das chapas.

Baseado no estudo preliminar, foi definido o intervalo de parametros de
FSpJ para a fabricacéo das juntas hibridas AA6181-T4/CF-PPS (Tabela 3.6).

Tabela 3.6: Parametros de FSpJ selecionados para a fabricacdo das juntas
hibridas AA6181-T4/CF-PPS na Etapa 1 do estudo.

Parametros Niveis
Velocidade rotacional, VR [rpm] 1200/ 1400/ 1600
Profundidade de penetracdo, PP [mm] 0,75/1,00/1,15
Tempo de unido, TU [s] 21416
Forca de unido, FU [kN] 6,8/75/8,3

Para compreender o comportamento mecanico e estrutural das juntas em
condicbes diferentes de geracdo de calor, duas combinacbes foram
selecionadas, de acordo com o aporte térmico, para serem utilizadas nas etapas

posteriores do trabalho (Etapas 2 e 3) como mostrado na Tabela 3.7.

Tabela 3.7: Parametros de soldagem utilizados nas Etapas 2 e 3.

Combinacéo Parametros
Baixo aporte térmico (BAT) 1200 rpm /2 s /0,8 mm/ 8,6 kN
Alto aporte térmico (AAT) 1600 rpm/6s/0,8 mm /8,6 kN
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3.5 Medidas de rugosidade superficial

A rugosidade média Ra da superficie do aluminio foi medida utilizando o
rugosimetro por contato (Hommer test T1000, HZG) em trés dire¢Bes em cada
amostra: 0, 45 e 90° em relagdo a direcdo de laminacédo da chapa de aluminio.

O percurso de medida (Im) foi de 15 mm e a velocidade de varredura de 1 mm/s.

3.6 Medidas de temperatura

A temperatura do processo foi monitorada usando trés termopares tipo K
(Cr-Ni) com 0,5 mm de diametro, que foram posicionados nas amostras

conforme representado esquematicamente na Figura 3.8.

100 mm

25,4 mm

1

0,5

Figura 3.8: Representacao esquematica do posicionamento dos termopares nas
amostras (aluminio sobre compdsito CF-PPS) para medidas de temperatura

durante a FSpJ.

A temperatura do processo também foi monitorada no intervalo de 150 a
700°C utilizando uma termocamera de infravermelho (VarioTHERM camera,
Jenoptik) com resolucdo de 256 x 256 pixels em 50 Hz. A montagem do
equipamento € mostrada na Figura 3.9. A temperatura foi medida pontualmente

com intuito de identificar a regido com a maior temperatura de processo.
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Figura 3.9: Montagem da camara de infravermelho durante medigdo de

temperatura do processo.
3.7 Ensaio mecanico de cisalhamento sob tragcéo

A avaliacdo do desempenho mecanico das juntas foi realizada através de
ensaio mecanico de cisalhamento sob tracdo utilizando corpos de prova na
configuracdo de junta sobreposta simples (‘single lap’) (ASTM D1002-05) [114]
e na configuracdo de junta sobreposta dupla (‘double lap’) (ASTM D3528) [115].
As Figura 3.10-A e B mostram, respectivamente, as configuragfes das juntas
sobrepostas simples e duplas utilizadas. A junta sobreposta dupla foi utilizada
apenas na etapa 1 do estudo, enquanto que nas etapas restantes a junta
sobreposta simples foi utilizada, devido a sua maior facilidade de produgdo. Uma
placa de aluminio com a espessura de 1,5 mm foi utilizada como cal¢go nos
ensaios dos corpos de prova na geometria de junta sobreposta dupla. O calco
foi utilizado para evitar os movimentos de flexdo nas juntas. As garras da
maquina universal de ensaios mecéanicos foram deslocadas para compensar o
desalinhamento na junta sobreposta simples. A area de fixacdo da garra nas
amostras foi de 25,4 x 25,4 mm?2 (Figura 3.10C).
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Figura 3.10: Geometria das juntas utilizadas nos ensaios mecanicos de
cisalhamento: A) Configuracdo single lap; B) Configuracdo double lap; C)

Configuracéo single lap - visdo superior.

Os ensaios mecanicos foram realizados em maquina universal de ensaios
Zwick-Roell modelo 1478 com velocidade da travessa de 2 mm/min para as
juntas na configuragdo sobreposta simples e de 1,27 mm/min para juntas na
configuragcédo sobreposta dupla, a temperatura de 21°C. Ao final do ensaio as
superficies de fratura foram fotografadas para posterior analise. O Apéndice A
apresenta todas as curvas forca - deslocamento das juntas produzidas nas
Etapas 1, 2 e 3 do estudo.

O modo de falha tipico observado nas juntas foi a fratura fragil. Desta
forma e também devido a dificuldade de medicdo da area real de unido, a
resisténcia mecanica das juntas foi considerada como sendo o valor da forca
maxima resistida pela junta no ensaio de cisalhamento sob tracdo, em Newtons.
Para cada condicdo foram ensaiadas cinco réplicas. Os valores de forca de
cisalhamento média assim como o deslocamento na forca maxima, com 0s

respectivos desvios padrdes, foram calculados.
3.8 Medidas de microdureza das juntas

As zonas microestruturais das juntas hibridas afetadas pelo calor e friccdo

durante a FSpJ foram analisadas através do ensaio de microdureza Vickers. Os
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dados de microdureza foram utilizados para ajudar na compreensdo das
mudancas microestruturais em virtude de diferentes condicbes de
processamento das juntas produzidas por FSpJ. Para as medicbes de
microdureza foi utilizado um microdurometro (ZHV Zwick Roel) seguindo a
norma ASTM E384-992el [116]. As medi¢cdes no composito foram realizadas
nas seguintes condicfes baseando-se na publicacdo de Calleja [117]: carga de
HV0,05 - 50 gf (0,49 N), tempo de endentacdo de 15 s e distancia entre
endentacdes de 0,3 mm. As medicbes no aluminio foram realizadas nas
condi¢bes: carga de HVO0,5 - 500 gf, tempo de endentacao de 10 s e distancia
entre endentagdes de 0,3 mm.

3.9 Andlise microestrutural das juntas

Microscopia Optica foi utilizada para investigacdo microestrutural das
juntas. A seccao transversal de cada junta foi extraida da regido central e
preparada seguindo procedimentos padrdes de materialografia (corte,
embutimento, lixamento e polimento) e depois visualizada em um microscopio
optico DM IR (Leica, Alemanha). Microscépio confocal a laser (VK 9700,
Keyence, Japdao) foi utilizado para observacéo da interface aluminio-compasito,
avaliacao da eventual presenca de defeitos, e analise da topografia da superficie
das chapas de aluminio.

As amostras foram seccionadas utilizando uma serra de baixa velocidade
(Isomet, Buehler, Alemanha) com disco de diamante. Durante o corte, utilizou-
se uma solucéo de agua e detergente como lubrificante evitando a ocorréncia de
mudanc¢as microestruturais decorrentes do calor gerado pelo atrito do disco de
diamante com a amostra. ApGs a obtencéo da secc¢do transversal da junta, esta
foi embutida em resina de cura fria (Epoxicure, Buehler, Alemanha). Com a
amostra embutida, esta foi submetida ao lixamento em lixas de SiC (P320 a
P4000) e posteriormente ao polimento em uma maquina automatica modelo
Buehler Phoenix 4000.

Apos o lixamento das amostras, estas foram polidas usando OPS neutro

formado por particulas de SiO2 com 0,05 um em um pano de polimento do tipo
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G-touch (Buehler). O processo é realizado na auséncia de 4gua corrente. OPS
e agua destilada séo adicionados alternadamente por 10 minutos enquanto a
amostra é polida. Nos ultimos 1'30" de polimento, a amostra € lavada com agua
destilada. Os parametros da maquina durante o polimento foram: 200 rpm (co-
rotagéo), 7 Ibs/amostra, durante 10 minutos.

Apo6s o polimento as amostras foram atacadas com processo eletrolitico
utilizando solucéo Barker (1,8% de acido fluorborico em H20). O ataque com
reagente Barker foi utilizado para a revelacdo de grdos no aluminio. As

micrografias foram obtidas através do microscopio 6ptico com luz polarizada.

3.10 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

As analises de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) foram realizadas
em um equipamento da TA Instruments, modelo Q100. A técnica foi utilizada
para determinacdo das temperaturas de fusdo (Tm), transicdo vitrea (Tg) e
cristalizacdo (Tc), além do grau de cristalinidade do PPS na regido de unido
(equacéo 2.1), em funcao das condi¢des de processamento FSpJ utilizadas.

As amostras foram extraidas com auxilio de uma ferramenta de corte, do
filme de PPS formado na interface aluminio-compadsito polimérico durante o
processo de FSpJ, conforme indicado na Figura 3.11. Tomou-se cuidado para
ndo remover material do volume ndo afetado do compdsito. As amostras
retiradas foram pesadas com massa entre 5 a 10 mg, encapsuladas em cadinhos
de aluminio, e aquecidas no DSC de 25°C até 320 °C a taxa de 20 °C/min,
segundo a norma AITM 1.0027 [118], utilizada na indUstria aeronautica e
indicada pelo fornecedor da matéria-prima [26]. As andlises foram realizadas
com fluxo constante de nitrogénio de 20 mL/min. Também foram avaliadas
amostras do material de base do compdsito laminado CF-PPS para efeito de

comparagao com os resultados das juntas.



67

Ferramenta de
corte

Figura 3.11: Extracdo do filme de PPS formado na interface da junta durante o

processo FSpJ para andlise via DSC.

3.11 Ensaio de molhamento por angulo de contato

O ensaio de angulo de contato foi realizado para avaliacdo da
molhabilidade do PPS fundido na chapa de aluminio e assim estimar o efeito do
tratamento superficial aplicado. Utilizou-se um gonidmetro modelo DSHAT HTM
Reetz GmbH marca Kruss que permite a variacao de temperatura do ensaio. As
amostras de aluminio avaliadas foram: condicdo de recebimento (limpeza com
acetona), abrasdo mecéanica com lixa P1200, decapagem acida com HNO3 por
30 min e tratamento combinado de abrasdo mecéanica e decapagem acida. O
método utilizado para medida do angulo de contato foi o tangente. O método
tangente é o mais utilizado para medicdo do angulo de contato. Esse consiste
na observacdo direta do perfil da gota sobre a superficie sélida analisada. O
angulo de contato é obtido medindo o angulo formado entre a reta tangente ao
perfil da gota e a superficie sélida no ponto de contato entre eles [119]. O método
foi escolhido, pois permitiu a medicdo de angulos de contato na faixa de 10° a
180°, possibilitou a medicao dindmica do angulo de contato, além de néao haver
necessidade da presenca de simetria da gota formada. Para avaliacdo do
molhamento foi utilizado granulos de PPS (Fortron 0317C1 Natural, Ticona) com
caracteristicas similares ao PPS do compdsito laminado CF-PPS utilizado neste
trabalho. O gréanulo foi colocado sobre a superficie metalica e o sistema foi

aguecido a taxa de 10 °C/min até a temperatura de 320 °C, que foi mantida
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durante 15 minutos. O &ngulo de contato foi medido dinamicamente a cada 15
segundos. O angulo de contato de molhamento do PPS fundido na superficie
metalica foi calculado a partir da média dos angulos formados apds a
estabilizacdo da gota (total fuséo do polimero). A Figura 3.12 mostra 0 esquema
da medig&o do angulo de contato pelo método de tangente.

Figura 3.12: Exemplo de medida da molhabilidade por angulo de contato do PPS

em superficie de aluminio pelo método tangente.



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Estudo daunido de aluminio 6181-T4 com o composito CF-PPS

4.1.1 Estudo da janela de processo da junta AA6181-T4/CF-PPS

69

A selecédo preliminar dos parametros de unido foi realizada utilizando a

metodologia ‘one-factor-at-a-time’ (OFAT), onde foi determinada a janela de

processamento para producdo das juntas (Etapa 1). A Tabela 4.1 apresenta as

combinacgdes de parametros utilizadas nesta etapa do estudo.

Tabela 4.1: Combinacdes de parametros FSpJ utilizadas no estudo de unido das
juntas sobrepostas duplas AA6181-T4/CF-PPS utilizando a metodologia OFAT

(Etapa 1).

Parametro VR [rpm] PP [mm] TU [s] FU [KN]

1000 0,75 4 6,8

Velocidade 1200 0,75 4 6,8

. 1400 0,75 4 6,8

rotacional (VR) 1600 0.75 2 6.8

1800 0,75 4 6,8

. 1200 0,75 4 6,8

Profundidade de 1200 1 2 6.3

penetracéo (PP) 1200 1,15 4 6,8

1200 1,25 4 6,8

1200 0,75 2 6,8

Tempo de unido 1200 0,75 3 6,8

1200 0,75 4 6,8

(TU) 1200 0,75 5 6,8

1200 0,75 6 6,8

_ 1200 0,75 4 6,8

Forca de unido (FU) 1200 0,75 4 7,5

1200 0,75 4 8,3

Os parametros do processo FSpJ foram analisados individualmente e,

para cada parametro, foram selecionados trés valores, baseando-se nas

microestruturas das juntas formadas. Estas combinac¢des de parametros foram

utilizadas nas etapas posteriores.
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a) Velocidade rotacional e tempo de uniéo:

Os niveis de velocidade rotacional foram selecionados baseando-se na
qualidade das juntas cujo aporte térmico fosse suficiente para formar uma
camada de PPS fundido na interface da junta sem a ocorréncia de rebarbas nas
extremidades e sem excessiva deformacao da chapa de aluminio e do compdésito
CF-PPS.

A Figura 4.1 apresenta o0 acabamento superficial (esquerda) e a
micrografia da secéo transversal central (direita) das juntas AA6181-T4/CF-PPS
mostrando a influéncia da velocidade rotacional. Os niveis estudados para a
velocidade rotacional (VR) foram: 1000 (Figura 4.1-a), 1200 (Figura 4.1-b), 1400
(Figura 4.1-c), 1600 (Figura 4.1-d) e 1800 rpm (Figura 4.1-e). Os demais
parametros foram mantidos constantes (PP: 0,75 mm; TU: 4 s e FU: 6,8 kN). As
amostras avaliadas apresentaram acabamento superficial similar, com excessao
da amostra produzida com velocidade rotacional de 1800 rpm (Figura 4.1-e) que
apresentou maior deformacdo plastica da sua superficie. Na velocidade
rotacional de 1800 rpm também foi verificado a expulsdo de parte do polimero
fundido para as extremidades da junta formando rebarba. Além disso, também
foi observado o desalinhamento das camadas do compadsito (setas azuis, Figura
4.1-e) e deformacédo excessiva da chapa de aluminio (setas brancas, Figura 4.1-
e). Sendo assim, os niveis de velocidade rotacional selecionados foram 1200,
1400 e 1600 rpm.

Os niveis para o parametro tempo de unido foram selecionados
baseando-se nos mesmos critérios adotados para a velocidade rotacional, uma
vez que a influéncia no aporte térmico é similar. Os tempos de unido
selecionados foram de 2, 4 e 6 segundos. A partir do TU de 6 s foi verificado a
deformacéo excessiva da chapa de aluminio e expulsdo do polimero fundido
através das laterais da junta. Sendo assim, tempos superiores a 6 segundos néao

foram testados.
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VR: 1000 rpm

HVR: 1200 rpm

Figura 4.1: Acabamento superficial (esquerda) e secc¢éo transversal (direita) das
juntas sobrepostas duplas AA6181-T4 / CF-PPS preparadas na condi¢do TU: 4
s; PP: 0,75 mm e FU: 2,5 kN mostrando a influéncia da velocidade rotacional
(VR): A) VR: 1000 rpm, B) VR: 1200 rpm, C) VR: 1400 rpm, D) VR: 1600 rpm e
E) VR: 1800 rpm.
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b) Profundade de penetragéo:

A Figura 4.2 apresenta o0 acabamento superficial (esquerda) e a
micrografia da secdo transversal (direita) das juntas AA6181-T4/CF-PPS
mostrando a influéncia da profundidade de penetracdo da ferramenta. Foram
analisados quatro niveis de profundidade de penetracdo da ferramenta: 0,75
mm (Figura 4.2-a); 1,00 mm (Figura 4.2-b); 1,15 mm; (Figura 4.2-c) e 1,25 mm
(Figura 4.2-d). Os demais parametros foram fixados (VR: 1200 rpm, TU: 4 s e
FU: 6,8 kN). Na profundidade de penetracdo de 1,25 mm houve a ruptura da
regido central da placa de aluminio durante a remocdo da ferramenta. Este
fendmeno foi nomeado como broken stir zone (bsz), em portugués, “ruptura da
zona de mistura”.

A Figura 4.3 mostra esquematicamente as etapas da ocorréncia da
ruptura da zona de mistura (bsz) propostas neste estudo. A fratura da placa de
aluminio ocorre durante a penetracdo da camisa que provoca a reducdo da
resisténcia relativa do aluminio devido a reducao da espessura da parede de
aluminio, facilitando a nucleacao e propagacao de trincas, e levando a ocorréncia
do defeito. A ocorréncia da ruptura da regido central da junta também pode estar
associada ao aporte térmico resultante da combinacdo de parametros
selecionada. Para a mesma combinacdo de materiais, em niveis inferiores de
aporte térmico a bsz ocorre em menores profundidades de penetracdo da
ferramenta. Juntas produzidas em combinacao de baixo aporte térmico (VR: 900
rom e TU: 4 s) apresentaram ruptura em profundidade de penetracdo de 1 mm.
Em baixas combinaces de aporte térmico pode ocorrer a formacéo de trincas
gue séo concentradores de tensao e podem provocar a ruptura da regiao central
no momento da extracao da ferramenta durante o processo de FSpJ, devido a
menor formabilidade do aluminio.

Os niveis de profundidade de penetracdo selecionados foram: 0,75 mm;
1,00 mme 1,15 mm.
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Figura 4.2: Acabamento superficial (esquerda) e macrografia da secao
transversal (direita) das juntas sobrepostas duplas AA6181-T4 /| CF-PPS
preparadas na condicdo TU: 4 s; VR: 1200 rpm e FU: 2,5 kN mostrando a
influéncia da profundidade de penetragdo da ferramenta (PP):A) PP: 0,75 mm,
B) PP: 1,00 mm, C) PP: 1,15 mm, e D) PP: 1,25 mm.
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Figura 4.3: llustragéo do fendmeno de ruptura da regido de mistura (bsz) de uma

junta metal-polimero produzida por FSpJ: (a) a profundidade de penetracdo
maxima € atingida e a trinca se inicia, (b) a trinca se propaga abaixo do pino
durante a extracdo da camisa, (c) a regido central da junta sofre ruptura e
permanece aderida ao pino. Reproduzido de [120].

c) Forcade unido:

A Figura 4.4 apresenta o0 acabamento superficial (esquerda) e micrografia
da secao transversal (direita) das juntas AA6181-T4/CF-PPS mostrando a
influéncia da forca de unido. A forca de unido é a forca que o anel de fixagcéo faz
contra as placas durante o processo FSpJ. No equipamento usado, essa serve
como um indicativo indireto da forca com que a camisa penetra a chapa metélica.
Os niveis selecionados para o parametro forca de unido foram de: 6,8 (Figura
4.4-a), 7,5 (Figura 4.4-b) e 8,3 kN (Figura 4.4-c). Os demais parametros (VR:
1200 rpm; TU: 4 s e PP: 0,75 mm) foram mantidos constantes. Para o intervalo
de forcas de unido analisadas n&o foram notadas mudancgas significativas no
acabamento superficial e na microestrutura das juntas, conforme mostrado nas

macrografias da Figura 4.4.
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FU: 6,8 kN

FU: 7,5 kN

FU: 8,3 kN

Figura 4.4: Acabamento superficial (esquerda) e macrografia da seccao
transversal (direita) das juntas sobrepostas duplas AA6181-T4 /| CF-PPS

preparadas na condi¢do TU: 4 s; VR: 1200 rpm e PP: 0,75 mm mostrando a
influéncia da forga de unido (FU): A) FU: 6,8 kN, B) FU: 7,5 kN e C) FU: 8,3 kN.

A Tabela 4.2 apresenta o0s niveis selecionados para cada parametro de
processo FSpJ analisado através do método OFAT. Os niveis foram
selecionados por resultarem em soldas 6timas, sem defeitos volumétricos
excessivos, formacao de rebarba ou presenca de bsz. Os niveis selecionados
foram utilizados no planejamento de experimento Taguchi que sera apresentado

na Secao 4.1.2.
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Tabela 4.2: Niveis dos parametros selecionados através do método OFAT para

utilizacao no planejamento de experimento Taguchi.

Parametro Niveis selecionados
Velocidade Rotacional (rpm) 1200, 1400 e 1600
Profundidade de Penetracdo (mm) 1,00;1,15e1,25
Tempo de Unido (s) 2;4e6
Forca de Unido (kN) 6,8;75e8,3

4.1.2 Influéncia dos parametros do processo FSpJ na forca maxima de
cisalhamento sob tracao das juntas AA6181-T4/CF-PPS

O estudo da influéncia dos parametros do processo FSpJ na resisténcia
ao cisalhamento sob tracéo das juntas foi realizado utilizando o planejamento de
experimentos Taguchi com matriz ortogonal L9 que é constituida por quatro
colunas e nove linhas que resultam em nove combinagbes de parametros. A
utilizacdo da matriz Taguchi possibilita a reducéo de 81 combinacfes (3*4) para
apenas 9, porém, algumas interacfes secundarias, terciarias e quaternarias
entre parametros ndo podem ser avaliadas. A Tabela 4.3 apresenta a matriz
ortogonal com as combinacdes dos parametros de processo e 0s respectivos
valores médios e desvios padrbes da forca maxima de cisalhamento sob tracéo
e deslocamento na forca maxima das juntas AA6181-T4/CF-PPS e a razéo sinal-
ruido (S/R). A razdo S/R indica o quanto a resposta (sinal) desvia em relacdo ao
valor desejado em funcéo das variaveis externas do processo (ruido). A razédo
S/R foi avaliada utilizando o critério "quanto maior melhor" j& que o objetivo foi
de maximizar o valor da resposta (forca maxima de cisalhamento). Quanto maior
a razdo S/R, maior sera a resposta investigada [121]. O Apéndice C apresenta
os valores e graficos do Taguchi calculados pelo software Minitab.

As juntas apresentaram forgca maxima de cisalhamento média entre 2107
N (condicdo 1) e 3523 kN (condicdo 3) e deslocamento na forca maxima entre
0,7 mm (condig&o 1) e 0,9 mm (condig&o 3). As condi¢des 1 e 2 apresentaram
0S menores valores dessas propriedades, o que é resultado do baixo aporte
térmico fornecido pelas combinacdes de parametros, conforme sera explicado
posteriormente. Todas as outras condigdes (3-9) apresentaram valores similares

dessas propriedades. A condigdo 3 apresentou a maior razéo S/R, resultado da
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combinacdo de parametros de processo utilizada, que gerou alto aporte térmico

e grande penetracdo da ferramenta.

Tabela 4.3: Valores médios experimentais e desvio padrdo da forca maxima de
cisalhamento sob tracdo, deslocamento na forca maxima e razdo S/R para as
juntas sobrepostas duplas AA6181-T4/CF-PPS em funcéo dos parametros de

processo.
Forca maxima
Condica (pr:n PP TU FU " e ng?i'rz‘;arrr?ae;tr;’a Razdo S/R
0 (mm) (s) (kN) cisalhamento(N (dB)
) (mm)
1 1200 0,75 2 6,8 2107 +470 0,66 + 0,06 65,85
2 1200 1 4 75 2480 + 286 0,69 + 0,09 67,75
3 1200 1,15 6 8,3 3523 +527 0,89 + 0,09 70,69
4 1400 0,75 4 8,3 3241 +662 0,85+0,11 69,68
5 1400 1 6 6,8 3460+ 381 0,87 +0,08 70,65
6 1400 1,15 2 75 3254 +485 0,87 +0,10 69,97
7 1600 0,75 6 7,5 3153+ 282 0,80+ 0,05 69,88
8 1600 1 2 83 3112+523 0,82+0,16 69,47
9 1600 1,15 4 6,8 3248+ 722 0,86 +0,17 69,63

Baseado-se nas similaridades do processo FSpJ com outros processos
de soldagem por friccdo como Friction Stir Spot Welding, é possivel estender a
aplicacao da equacao simplificada para a geracéo de calor [122]:

Q =YV MMmn).w(n).At (4.1) .

Na Equacdo 4.1, M é o torque da maquina [N.m], ® é a velocidade
rotacional [rad/s], At € o tempo de unido [s] e n é o nimero do experimento.

Segundo a Equacéo 4.1, os parametros de processo velocidade rotacional
e tempo de unido possuem papéis de grande importancia na geracao de calor
na junta durante o processamento. Maiores valores desses parametros resultam
em maior aporte térmico gerado, resultando em maior camada de PPS na
interface bem como uma maior area de unido, e maior formabilidade do aluminio

(maior cerne metalico) devido a maior temperatura atingida no processo,
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resultando respectivamente, em maiores forcas adesivas e travamente
mecanico.

As juntas produzidas na condicdo 3 apresentaram area adesiva formada
visivelmente superior, conforme é indicado por flechas brancas na Figura 4.5-a,
com relacdo as juntas unidas na condicao 1 (Figura 4.5-b), resultado do maior
aporte térmico devido ao maior tempo de unido (TUcs=6 s e TUc1= 2 s) no qual
as juntas da condicdo 3 foram produzidas. Essa combinacdo de alto aporte
térmico e maior profundidade de penetracdo da ferramenta (PPc3= 1,15 mm e
PPci1= 0,75 mm) resultou na formacéo do cerne metélico mais pronunciado nas
juntas (setas pretas, Figura 4.5-c), enquanto na condicdo 1 a presenca do cerne
€ quase inexistente devido a combinacao de baixo aporte térmico e profundidade

de penetracdo de apenas 0,75 mm (setas pretas, Figura 4.5-d).

5mm

Figura 4.5: Superficie de fratura das juntas depois do ensaio de cisalhamento
(esquerda): (a) condicdo 3; (b) condicdo 1. Secao transversal das juntas (direita):

(c) condicao 3; (d) condicédo 1.

As juntas produzidas na condicdo 1 (baixo aporte térmico) falharam
predominantemente de forma adesiva, enquanto que as juntas produzidas na
condicdo 3 (alto aporte térmico) apresentaram falha predominantemente
coesiva. Na falha coesiva, a fratura ocorre através da camada de PPS, onde
parte permanece aderida ao compésito e parte ao aluminio. A falha adesiva
ocorre por descolamento da camada de PPS formada sobre a chapa metalica

indicando baixa ancoragem da camada de PPS consolidada, no aluminio. Na
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superficie de fratura da junta produzida na condicéo 3 foi verificado a presenca
de fibras de carbono aderidas a superficie de aluminio, que possivelmente foram
destacadas durante o ensaio mecanico, conforme indicado pelas setas azuis na
Figura 4.5-a. A presencga de fibras aprisionadas na rugosidade superficial do
aluminio resulta em maior resisténcia ao cisalhamento das juntas jA4 que
funcionam como refor¢co, como reportado por Goushegir e colaboradores [11].
Esse tipo de comportamento de fratura também foi observado por Amancio e
colaboradores em juntas Magnésio AZ31/CF-PPS [9] e também por Manente e
colaboradores em juntas AA2024-T3/PPS/CF-PPS produzidas por FSpJ [62].

A matriz ortogonal do planejamento de experimento Taguchi permitiu a
avaliacdo da influéncia individual de cada parametro de processo FSpJ na
resisténcia ao cisalhamento das juntas. Os valores médios da razdo S/R foram
calculados para cada parametro de processo nos niveis 1 (minimo), 2 (médio) e
3 (méximo) e séo listados na Tabela 4.4. A diferenca maxima entre as razbes
S/R nos trés niveis testados foi calculada para cada parametro de processo
conforme é apresentada pela linha “Delta max” na Tabela 4.4. Esta diferenca
indica quanto a resposta selecionada € sensivel a variacdo do dado parametro
de processo, permitindo ranquear a importancia individual de cada parametro de
processo na resisténcia ao cisalhamento das juntas, representada pela razao
SIR.

Tabela 4.4: Efeitos principais dos parametros de processamento FSpJ na forca
maxima de cisalhamento das juntas sobrepostas duplas AA6181-T4/CF-PPS em

termos da razdo S/R

Nivel VR PP TU FU

1 68,1 68,47 68,43 68,71

2 70,1 69,29 69,02 69,2

3 69,66 70,09 70,41 69,94

Delta max 2 1,62 1,98 1,24
Classificacao 1 3 2 4

A Figura 4.6 é uma representacdo grafica da Tabela 4.4 que mostra os
efeitos principais em termos da razdo S/R. A linha tracejada indica o valor médio

para as razdes S/R de todas as condi¢des analisadas, que foi de 69,3 db.
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Figura 4.6: Gréficos para os efeitos principais dos parametros de processamento
FSpJ na resisténcia ao cisalhamento das juntas sobrepostas duplas AA6181-
T4/CF-PPS em termos da razdo S/R. Média da razdo S/R para o parametro: (a)
Velocidade rotacional; (b) Profundidade de penetracao; (c) Tempo de unido e (d)
Forca de uniéo.

De acordo com o rangueamento apresentado na Tabela 4.4 e
representado graficamente na Figura 4.6, a velocidade rotacional (VR) é o
parametro que possui maior influéncia na resisténcia ao cisalhamento das juntas,
seguido pelo tempo de unido, profundidade de penetracéo da ferramenta e forca
de unido. As analises mostram que o controle dos parametros de processo
responsaveis pelo aporte térmico (velocidade rotacional e tempo de unido) é
fundamental para garantir niveis adequados de PPS fundido na interface
aluminio-compdsito resultando em maiores forcas de adesdo interfacial e,
consequentemente, maior desempenho mecénico das juntas. O aporte térmico
também tem sua importancia, juntamente com a profundidade de penetracédo da

ferramenta e forca de unido, na formacéo do cerne metalico que é responsavel
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pelo travamento mecéanico das chapas e que também possui papel fundamental
na resisténcia ao cisalhamento das juntas.

A analise de variancia (ANOVA) foi realizada com o objetivo de determinar
a importancia relativa dos parametros sobre a resisténcia ao cisalhamento das
juntas. A porcentagem de contribuicdo P% foi calculada através da razdo das
somas dos quadrados do fator selecionado dividida pela soma total dos
guadrados. A porcentagem de contribuicdo representa a capacidade de um dado
parametro de processo em reduzir a variancia total da resposta [108]. A Tabela
4.5 lista os resultados da ANOVA para a razdo S/R. O erro nao foi considerado
pelo modelo estatistico neste caso, pois o grau de liberdade do erro é zero. O
quadrado médio (QM) foi calculado pela soma dos quadrados (SQ) dividido pelo

namero de graus de liberdade associado com o parametro de processo (GL).

Tabela 4.5: Analise de variancia para os efeitos principais dos parametros de
processo FSpJ na forca maxima de cisalhamento das juntas sobrepostas duplas
AA6181-T4/CF-PPS em termos da razéo S/R.

Fonte GL SQ QM P%
VR 2 6,65 3,33 34,77
PP 2 3,96 1,98 20,70
TU 2 6,19 3,10 32,37
FU 2 2,32 1,16 12,15
Erro 0 - - -
Total 8 19,13 - 100

Os resultados apresentados na Tabela 4.5 estdo de acordo com as
andlises que foram mostradas anteriormente na Tabela 4.4 e a Figura 4.6, ou
seja, a velocidade rotacional apresenta a maior porcentagem de contribuicdo na
razdo S/R seguidos pelo tempo de unido, profundidade de penetracdo e por
altimo a forca de unido. A influéncia individual dos parametros de processo na
resisténcia ao cisalhamento e na microestrutura das juntas foi analisada e é
apresentada a seguir. Os valores meédios da area de adeséo e area do cerne
foram calculados para cada parametro nos niveis 1 (minimo), 2 (médio) e 3

(méximo) de acordo com a metodologia apresentada no Apéndice B.
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a) Velocidade rotacional

No grafico apresentado na Figura 4.6-a, a forca maxima de cisalhamento,
representada pela razdo S/R, aumenta entre os niveis de VR entre 1200 e 1400
rpm devido ao aumento do aporte térmico, que resulta em maior area adesiva
(Figura 4.7-a e b). O mesmo comportamento foi reportado por Goushegir [61]
para juntas AA2024-T3/CF-PPS, no qual foi mostrado que a area de adesao e a
resisténcia das juntas aumentam continuamente com o aumento da velocidade
rotacional da ferramenta. Entretanto, neste estudo foi observado que a
resisténcia ao cisalhamento das juntas sofre reducao para VR superior a 1400
rpm. Este fendmeno é conhecido na literatura como transicdo
adesdao/deslizamento, e foi observado em juntas de aluminio soldadas pelo
processo Solda Ponto por Fricgédo (‘Friction Stir Spot Welding’) [122] [123]. Em
determinados niveis de velocidade rotacional, 0 aumento da temperatura reduz
a viscosidade do metal plastificado, que passa a deslizar em volta da ferramenta,
reduzindo o torque e, consequentemente, a geracdo de calor. A reducdo do
aporte térmico leva a formacao de menores areas de adesdo conforme mostrado

na Figura 4.7-c, o que leva a reducdo do desempenho mecanico das juntas,

conforme apresentado nas curvas da Figura 4.8.

(a)

(c)

5mm

Figura 4.7: Superficies de fratura do compdosito nas juntas AA6181-T4/CF-PPS
produzidas por FSpJ mostrando a influéncia da velocidade rotacional (VR) sobre
a area de adesdao das juntas. VR: (a) 1200 rpm, (b) 1400 rpm e (c) 1600 rpm.
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Figura 4.8: Influéncia da velocidade rotacional na forca maxima de cisalhamento
e na area de adesao das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas por FSpJ.

b) Tempo de unido

O tempo de unido apresenta papel similar ao da velocidade de rotacédo na
geracdo de calor, conforme indicado pela Equacédo 4.1. O tempo de unido é o
segundo parametro com maior influéncia sobre a resisténcia ao cisalhamento
das juntas conforme foi mostrado anteriormente na Tabela 4.4. A forca maxima
de cisalhamento das juntas, representada pela razdo S/R, aumenta com o
aumento do tempo de unido (Figura 4.6-c). Maiores tempos de unido resultam
em maior aporte térmico promovendo a formag&o de uma maior area adesiva de
PPS conforme mostrado na Figura 4.9 e, por consequéncia, maior resisténcia ao

cisalhamento das juntas (Figura 4.10).
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Figura 4.9: Superficies de fratura do composito nas juntas AA6181-T4/CF-PPS
produzidas por FSpJ mostrando a influéncia do tempo de unido (TU) sobre a

area de adeséao das juntas. TU: (a) 2s; (b) 4se (c) 6 s.
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Figura 4.10: Influéncia do tempo de unido (TU) na forca méaxima de cisalhamento
e na area de adesao das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas por FSpJ.

c) Profundidade de penetracdo da ferramenta

Conforme apresentado na revisdo bibliografica deste trabalho, a
resisténcia ao cisalhamento de juntas hibridas produzidas por FSpJ € resultado
da combinacéo das for¢as adesivas, geradas na interface devido a formacao do

adesivo polimérico, e do travamento mecanico promovido pelo “cerne metalico”.
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O aumento do nivel de profundidade de penetracdo da ferramenta, dentro do
intervalo analisado neste estudo, resultou no aumento da resisténcia ao
cisalhamento das juntas (Figura 4.6-b e Figura 4.11) como resultado da maior
area de travamento mecéanico gerado pela formacdo do cerne metélico,
conforme verificado na Figura 4.11 e na Figura 4.12. Nas juntas produzidas com
nivel de PP superior a 1,0 mm foi verificada a presenca de fibras de carbono
aderidas ao aluminio na zona de mistura abaixo do cerne metalico (regides
marcadas com setas na Figura 4.12-c) levando ao aumento da resisténcia ao
cisalhamento das juntas, representado pela inclinagdo mais acentuada da curva
entre os niveis de PP de 1,00 mm até 1,15 mm (Figura 4.11). Este
comportamento mostra a eficiéncia das fibras de carbono no aumento da
resisténcia das juntas quando ancoradas no aluminio, assim como foi observado
por Goushegir em juntas de AA2024-T3/CF-PPS produzidas por FSpJ [11].
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Figura 4.11: Influéncia da profundidade de penetragdo (PP) na forca maxima de
cisalhamento e na area do cerne das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas por
FSpJ.
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Som

Figura 4.12: Representacdo das superficies de fratura do aluminio em juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas por FSpJ mostrando a influéncia da
profundidade de penetracdo (PP) sobre a &rea do cerne metélico formada. PP:
(@) 0,75 mm; (b) 1,00 mm; (c) 1,15 mm.

A formacédo do cerne metalico ainda ndo € bem entendida, contudo, este
estudo mostrou que o seu tamanho e a sua forma séo influenciados ndo somente
pelo parametro profundidade de penetragdo, como acreditava-se anteriormente
[61], mas também pela formabilidade local do metal. Desta maneira, diferentes
niveis de aporte térmico resultam na mudanca da geometria e profundidade do
cerne metalico para juntas produzidas com o mesmo nivel de profundidade de
penetracdo da ferramenta. Por exemplo, as juntas produzidas na Condi¢do 1
(Figura 4.13-a) e na Condicédo 7 (Figura 4.13-b) foram processadas utilizando a
mesma profundidade de penetracdo de 0,75 mm, no entanto, foi observado um
cerne metalico mais pronunciado na Condig&o 7 com maior aporte térmico (VRc7
= 1600 rpm; TUc7 = 6 S), enquanto que na Condi¢cédo 1 (VRc1= 1200 rpm; TUc1 =
2 s) 0 cerne € gquase inexistente. A diferenca neste caso esta relacionada com o
aporte térmico, jA que maiores niveis de aporte térmico, relacionados com
maiores VR e TU, resultam em maior formabilidade do metal. Desta forma, é
esperada maior facilidade na deformacéo do metal e formacgéo do cerne. Como
ja discutido anteriomente, a formacdo do cerne metalico € um dos principais
mecanismos de unido nas juntas hibridas produzidas por FSpJ resultando em

maior resisténcia ao cisalhamento, conforme mostrado na Figura 4.13-c.
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Figura 4.13: Superficies de fratura das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas
por FSpJ na Condicdo 1 (a) e na Condicédo 7 (b). Curvas forca-deslocamento nos

ensaios de cisalhamento das juntas produzidas nas Condi¢des 1 e 7 (c).

d) Forcade unido

No intervalo de parametros de processamento FSpJ analisados néo foi
possivel verificar influéncia acentuada da forca de unido na resisténcia ao
cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS, conforme mostrado na Figura 4.6
e ANOVA (Tabela 4.5). O grafico apresentado na Figura 4.14 mostra a média da
area de adesao para os niveis de forca de unido estudados. A area de adesao
formada durante o processo nao apresentou variagdes significativas no intervalo
de forca de unido estudado.
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Figura 4.14: Influéncia da forga de unido na area de adesé&o formada durante o
processo FSpJ para as juntas AA6181-T4/CF-PPS
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Goushegir e colaboradores [61] recentemente reportaram a influéncia da
forca de unido sobre os micromecanismos de unido na interface da junta
AA2024-T3/CF-PPS produzida por FSpJ. As forgas hidrostaticas resultantes da
aplicacéo da forca de unido possuem a func¢éo de controlar o fluxo do polimero
fundido e de preencher as irregularidades superficiais do aluminio. Altas forcas
de unido aumentam o espalhamento da camada de PPS fundido resultando em
uma maior area de adesdo e também maior molhamento das irregularidades
superficiais do aluminio, resultando em juntas com melhores desempenhos
mecanicos. Entretanto, for¢cas excessivas de unido podem reduzir a espessura
da camada de PPS fundido devido a expulsdo lateral do polimero fundido
durante o processamento, resultando na formacao de rebarbas. Filmes adesivos
muito finos irdo reduzir as for¢cas adesivas na interface, resultando em menor
resisténcia mecanica da junta.

Para o melhor entendimento do efeito da forca de unido sobre a
resisténcia das juntas é necessario um estudo em um intervalo mais amplo de
variacdo desse parametro que o utilizado neste estudo bem como um estudo
detalhado da microestrutura visando determinar o volume de material polimérico
fundido consolidado e sua relacdo com a resisténcia mecéanica na interface das

juntas (escala micrométrica).

4.2 Influénciadavazao do ar de resfriamento na estrutura e resisténcia ao

cisalhamento das juntas

Esta etapa do estudo (Etapa 2) se dedicou a investigar o efeito da taxa de
resfriamento, considerando as variacdes no aporte térmico e fluxo do ar de
resfriamento forcado, na microestrutura e na resisténcia mecanica das juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas por FSpJ. As juntas foram unidas na
configuracéo de junta sobreposta simples em trés diferentes vazdes de ar de
resfriamento: 1,5; 15,0 e 65,6 L/min. Na Figura 3.7 é mostrado como o ar de

resfriamento é aplicado sobre as juntas durante o resfriamento.
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As juntas foram produzidas em duas combinacdes: alto aporte térmico e
baixo aporte térmico, com as combina¢Oes de parametros mostradas na Tabela
4.6. Os parametros de processo responsaveis pelo aporte térmico (VR e TU),
foram selecionados baseando-se nos niveis escolhidos na Etapa 1 do estudo
que resultam em menor aporte térmico (VR: 1200 rpm e TU: 2 s) e maior aporte
térmico (VR: 1600 rpm e TU: 6 s). A profundidade de penetracdo da ferramenta
foi selecionada de modo a garantir a producédo de juntas sem a ocorréncia da
ruptura da zona de mistura (bsz) e com bom nivel de ancoramento mecénico
entre as chapas. J& a forca de unido foi selecionada de forma a promover o
contato intimo entre as chapas sem ocorréncia de deformacéo plastica excessiva

da placa de aluminio e expulséo do polimero fundido pelas laterais da junta.

Tabela 4.6: Combinac¢des de parametros de processamento adotadas na Etapa
2 do estudo para producéo das juntas AA6181-T4/CF-PPS por FSpJ.

Vazao do ar de

) Aporte ) VR TU PP FU
Condicao resfriamento
téermico _ [rpm] [s] [mm]  [kN]
[L/min]

A Baixo 15 1200 2 0,8 8,6

B Baixo 15,0 1200 2 0,8 8,6

C Baixo 65,6 1200 2 0,8 8,6

D Alto 15 1600 6 0,8 8,6

E Alto 15,0 1600 6 0,8 8,6

F Alto 65,6 1600 6 0,8 8,6

A resisténcia mecénica das juntas foi avaliada através do ensaio de
cisalhamento sob tracdo. O grau de cristalinidade da camada de polimero
fundido formado durante o processo foi avaliado através do DSC para os
diferentes niveis de vazédo do ar de resfriamento estudados das juntas
produzidas na combinacdo de AAT. Microscopia 6tica de luz refletida e confocal
a laser foram utilizadas para analisar a microestrutura da seccao transversal das
juntas. A temperatura processual foi medida utilizando termopares e

termocamera de infravermelho seguindo o procedimento descrito na Sec¢éo 3.6.
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4.2.1 Andlise térmica do processo

A Tabela 4.7 apresenta os valores de temperatura maxima extraida da
curva temperatura por tempo dos trés termopares de medida para cada condicao
de unido analisada no estudo. A temperatura do processo foi medida pelos
termopares duas vezes para cada condicdo, de acordo com o procedimento
apresentado na Secéo 3.6. O Apéndice D apresenta as curvas temperatura por
tempo para todas as condi¢cGes analisadas. As juntas produzidas na combinacéo
de BAT (A, B e C) apresentaram temperaturas maximas variando entre 104 ° C
e 230 ° C. Ja as produzidas na combinacédo de AAT (D, E e F) apresentaram
temperaturas maximas variando entre 190 ° C e 363 ° C. Para ambas as
combinacBes de aporte térmico, os maiores valores de temperatura foram
medidos pelo termopar T1 localizado na interface entre o aluminio e o compadsito
na regido mais préxima da zona de friccdo, seguido pelos termopares T2 e T3,

localizados em pontos de medida mais distantes da regiao de friccao.

Tabela 4.7: Temperatura maxima medida pelos termopares T1, T2 e T3 para as

juntas produzidas na Etapa 2.

T1 max T2 max T3 max

Réplica [°C] [°C] [°C]

A 1 171 151 115
2 181 138 104

B 1 194 158 112
2 230 129 105

C 1 164 159 111
2 222 145 108

D 1 304 297 225
2 316 227 224

E 1 331 283 213
2 260 272 226

= 1 359 286 218
2 363 276 190

O monitoramento dindmico da temperatura do processo também foi
realizado através da termocamera de infravermelho de acordo com o

procedimento apresentado na Sec¢do 3.6. A utilizacdo da termocamera permitiu
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a medida dos picos de temperatura em pontos inacessiveis aos termopares
(regibes mais proximas da regido de friccdo). A Tabela 4.8 apresenta a
temperatura maxima de processo medida pontualmente através da termocamera
em regibes mais proximas da ferramenta. As juntas produzidas na mesma
combinacao de aporte térmico (VR e TU) apresentaram temperaturas maximas
de processo similares. As juntas produzidas na combinacdo de BAT (VR = 1200
rom e TU = 2 s), ou seja, juntas produzidas nas condicbes A, B e C,
apresentaram temperatura maxima de processo média de 254 + 1 °C. Ja as
juntas produzidas utilizando a combinacao de AAT (VR = 1600 rpme TU =6 s),
ou seja, juntas produzidas nas condi¢cdes D, E e F, apresentaram temperatura

maxima de processo média de 416 + 3 °C

Tabela 4.8: Temperatura maxima de processo medida através da termocamera
para as condi¢des estudadas na Etapa 2.

Condicao | Tmax [°C]
Baixo A 253
Aporte B 255
Térmico C 254
Alto D 414
Aporte E 419
Térmico F 414

As Figura 4.15-a e b apresentam, respectivamente, as termografias
comuns para as juntas unidas na combinacédo de BAT (condicdes A, B e C) e
AAT (condicBes D, E e F). As setas indicam as regiées de maiores temperaturas

de processo, onde as medicbes foram realizadas.
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Figura 4.15: Termografias comuns para as juntas produzidas na combinacao de:

(a) Baixo aporte térmico e (b) Alto aporte térmico.

As taxas de resfriamento médias (TRM) foram calculadas utilizando a
Equacédo 4.2 a partir das curvas de temperatura apresentadas no Apéndice D.
Os valores individuais das taxas de resfriamento para cada condi¢cdo também
podem ser consultados no mesmo Apéndice na Tabela D-1:

Tpico—40

TRM = (4.2)

tpico_t40

Na Equacéo 4.2, Ty, corresponde a temperatura maxima medida pelo
termopar e o t € o tempo no qual as temperaturas de pico (tp;c,) € a temperatura
de 40 °C (t,,) foram obtidas. A temperatura de 40 °C foi escolhida pois é a
temperatura no qual o resfriamento se completa e a curva da temperatura se
estabiliza. As taxas de resfriamento médias (TRM) foram calculadas para os trés
termopares utilizados nas medidas de temperatura e sdo mostradas em forma
grafica na Figura 4.16 — a e b que correspondem as juntas produzidas na
combinacdo de BAT e AAT, respectivamente. Para cada condicdo foram

realizadas duas medicOes de temperatura.
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Figura 4.16: Taxas de resfriamento média de acordo com a posi¢do do termopar
para: (a) juntas produzidas na combinacdo de BAT e (b) juntas produzidas na

combinacéo de AAT.

A Figura 4.16 mostra que a taxa de resfriamento das juntas, além de variar
com a vazao de ar, também varia com a temperatura maxima atingida no
processo e com a posicdo de medicdo da temperatura, ou seja, com 0
posicionamento do termopar. A combina¢do de maior temperatura maxima de
processo e maior vazao de ar de resfriamento resultou em maiores taxas de
resfriamento para a condicdo F. Maiores taxas de resfriamento sdo observadas
para as curvas com maiores picos de temperaturas. A condutividade e
difusividade de calor através do aluminio aumentam com o0 aumento da
temperatura conforme foi mostrado na Figura 2.3 e na Figura 2.4. Dessa
maneira, é esperado o aumento da taxa de resfriamento em maiores
temperaturas conforme foi mostrado no estudo. As taxas de resfriamento tendem
a se aproximar com a reducdo de temperatura até se igualarem quando a
temperatura ambiente € atingida. Da mesma maneira, 0S termopares
posicionados a uma maior distancia da zona de friccdo da ferramenta (Termopar
T3) sdo submetidos a menores temperaturas e, consequentemente, menores
valores de condutividade e difusividade térmica do aluminio, resultando em
menores taxas de resfriamento em relacdo aos termopares posicionados mais
proximos a zona de fricgcao da ferramenta (Termopares T1 e T2).

Para as juntas produzidas em ambas as combina¢des de aporte térmico,

a taxa de resfriamento aumenta conforme o aumento da vazao volumétrica de
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ar de resfriamento, como esperado. Para as juntas produzidas na combinagéo
de BAT (condicdes A-C), a taxa de resfriamento média apresenta valores bem
similares, possivelmente devido ao fato do intervalo de temperatura selecionado

ser mais estreito em relagéo aos intervalos obtidos na combinacao de AAT.

4.2.2 Analise microestrutural das juntas

As secles transversais das juntas obtidas nas condicdes mostradas na
Tabela 4.6 foram analisadas por microscopia 6tica por luz refletida. Nao foram
verificadas mudancas significativas na microestrutura da secgéo transversal das
juntas obtidas quando a mesma combinacdo de aporte térmico foi utilizada em
funcdo das taxas de resfriamento selecionadas. Exemplos de micrografias de
juntas produzidas com AAT e BAT séo apresentados, respectivamente, na
Figura 4.17 e na Figura 4.18.

A combinacéo de parametros FSpJ na combinacdo de AAT desenvolveu
temperaturas (ver Secédo 4.2.1) e pressodes suficientemente altas para aumentar
a formabilidade da liga de aluminio (temperaturas médias variando entre 190-
419 °C, o que corresponde a 29 - 64% da temperatura de fusdo da liga AA6181
[15]). Sendo assim a ferramenta de FSpJ induziu a deformacdo da chapa
metalica para dentro da superficie do compadsito, formando o “cerne metalico”
(area marcada em azul, Figura 4.17-a). O aporte térmico foi suficientemente alto
para o repreenchimento da cavidade criada pela camisa como mostrado na
Figura 4.17-b.

Figura 4.17: Seccdao transversal tipica de juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas

na combinacdo de AAT (condicdo D, Tabela 4.6). (a) formacdo do cerne
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metélico; (b) repreenchimento da cavidade gerada pela penetracdo da camisa;

(c) interface aluminio-compasito.

A combinagdo de parametros na condicdo de BAT (Figura 4.18)
desenvolveu temperaturas variando entre 104-255 °C, o que corresponde a 16-
39% da temperatura de fusdo da liga AA6181), sendo insuficiente para formacéo
de cerne metalico expressivo e repreenchimento falho da cavidade criada pela
camisa (formacéo de entalhes na area de repreenchimento), conforme pode ser

observado na Figura 4.18-a e b, respectivamente.

Figura 4.18: Seccdao transversal tipica de juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas

na combinacédo de BAT (condicédo A, Tabela 4.6). (a) baixa formacao do cerne
metalico; (b) preenchimento falho da cavidade gerada pela penetracdo da

camisa; (c) interface aluminio-compaosito.

A interface aluminio-compésito, indicada pela seta (c) na Figura 4.17 e
Figura 4.18, foi analisada através de microscopia confocal a laser. A Figura 4.19
e a Figura 4.20 apresentam as interfaces das juntas produzidas,

respectivamente, nas combinagdes de BAT e AAT.
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Figura 4.19: Micrografia tipica da interface aluminio-compdésito de juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacao de BAT.

Conforme apresentado na revisdo bibliografica, para obter um bom
desempenho de adeséo, o adesivo de PPS formado na interface das juntas
AA6181-T4/CF-PPS deverd molhar e penetrar os poros/irregularidades
superficiais do aluminio [69]. Apesar da combinacdo de BAT apresentar
temperatura maxima de pico abaixo ou em torno da temperatura de fusdo do
PPS (104-255 °C), acredita-se que a temperatura real atingida na matriz de PPS
na interface tenha ultrapassado a temperatura de fusao do polimero (285 °C),
pois observa-se defeitos volumétricos em formas de bolhas oriundos
provavelmente de ar aprisionado (setas azuis, Figura 4.19), indicando a fusédo do
PPS. Entretanto, a temperatura néo foi suficiente para gerar um nivel de fluidez
adequada da camada de PPS fundido, resultando em fraco molhamento e baixa
penetracdo do PPS nas irregularidades superficiais do aluminio, conforme é
indicado pelas setas na Figura 4.19.

No caso das juntas produzidas na combinag&o de AAT, a combinacgao dos
parametros FSpJ elevou a temperatura a niveis bem maiores do que a
temperatura de fusédo do PPS (até 419 °C, Figura 4.14) diminuindo a viscosidade

da camada de PPS fundido de maneira mais acentuada em comparagao com a
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combinacdo de BAT. Desta forma, a camada polimérica fundida com maior
fluidez preenche de forma mais efetiva as irregularidades superficiais do

aluminio, conforme indicado pelas setas na Figura 4.20.

Figura 4.20: Micrografia tipica da interface aluminio-compdsito de juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacao de AAT.

4.2.3 Grau de cristalinidade do adesivo de PPS formado na interface das juntas

Andlises em DSC foram realizadas para determinacdo do grau de
cristalinidade do adesivo de PPS formado na interface das juntas AA6181-
T4/CF-PPS produzidas na combinacdo de AAT. Para as juntas produzidas na
combinacdo de BAT, a extracao das amostras para analise nao foi possivel, pois
nao ocorreu a formacao de volume suficiente de PPS fundido na interface, o qual
permaneceu limitado a um pequeno volume embaixo do cerne metalico (ver
Figura 4.29-b, Secéo 4.2.5). Também foram analisadas por DSC amostras
extraidas do material de base do compdésito CF-PPS para efeito de comparacéo.
A Figura 4.21 apresenta as curvas de DSC das amostras da camada de PPS
extraida de juntas produzidas nas trés taxas de resfriamento empregadas
(condicdoes D, E e F da Tabela 4.9) e do material de base (CF-PPS). As
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temperaturas de cristalizacdo a frio (Tcr) e de fusdo (Tm) do PPS nestas amostras,
a entalpia da fusdo do PPS (AHm) e os respectivos graus de cristalinidade obtidos

a partir das entalpias desses picos sao apresentados na Tabela 4.9.
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Figura 4.21: Curvas de DSC da camada de PPS formado na interface das juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas nas condi¢gdes D, E e F e do material de base
(CF-PPS).

Para as amostras da camada de PPS das juntas produzidas nas
condi¢cdes D, E e F foi verificada a presenca de pico exotérmico relativo a
cristalizacdo a frio (Ter) em torno de 130°C, indicando que parte do polimero
permaneceu amorfo apds o rapido resfriamento no qual foi submetido durante o
processo FSpJ, cristalizando durante o aquecimento no DSC. Essas amostras
apresentaram Tmem torno de 281°C e grau de cristalinidade (Xc), considerando
a area do pico de fusdo descontado do pico de cristalizacdo a frio, em torno de
25%, independentemente da taxa de resfriamento empregada. O evento
exotérmico, referente a cristalizacdo a frio, ndo foi verificado para o material de
base (CF-PPS). O composito CF-PPS apresentou Xc em torno de 31% e Tm de
287°C, ambos superiores aos das camadas de PPS extraidas da interface das

juntas, indicando degradacéo por reticuagdo [39] ou alteracdo na morfologia
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cristalina do PPS ap0ds o processo FSpJ. O processo de laminacéo a quente pelo
qual o composito CF-PPS é obtido envolve etapas de pré-consolidacdo e
consolidacdo do laminado que levam até 40 minutos em temperaturas tao
elevadas quanto 310°C, com posterior resfriamento lento & 5°C/min [26]. Tal
procedimento proporciona tempo e temperatura adequados para cristalizagao

mais perfeita do PPS no compadsito resultando na cristalinidade maxima.

Tabela 4.9: Temperatura de cristalizacao a frio (Tcf), temperatura de fuséo (Tm),
entalpia de fusdo (AHm) e grau de cristalinidade (Xc) do adesivo de PPS das
juntas produzidas em AAT e no material base CF-PPS

Condicéao Tt (°C) Tm (°C) AHm (J/9) Xc (%)

D 130,5 281,5 39,2 24,8
E 130,2 281,5 39,0 25,5
F 129,2 281,6 40,0 25,7
CF-PPS - 287,1 46,9 31,2

*Calculado de acordo com a equacgéo 2.1

4.2.4 Alteracbes microestruturais e de propriedades mecéanicas locais dos

componentes das juntas resultantes do processo FSpJ

A Figura 4.22 apresenta micrografias tipicas da seccao transversal de
juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacéo de BAT (Tabela 4.6) com
destaque para a chapa de aluminio. Duas zonas de transformacdes
microestruturais do aluminio sdo facilmente identificadas. A zona de mistura
(ZM) esta localizada no centro da junta e possui granulometria mais refinada com
relacdo ao material base (Figura 4.22-c). Na vizinhanca da ZM € observada a
zona termo-mecanicamente afetada (ZTMA) que apresenta grdos maiores e
alongados (Figura 4.22-d). As Figura 4.22-b e d apresentam as fronteiras entre
a ZM e a ZTMA. A Figura 4.22-c apresenta a microestrutura no centro da ZM
onde se pode observar gréaos refinados resultantes da recristalizacdo dinamica
ocorrida devido as altas taxas de cisalhamento e temperaturas impostas durante
0 processo FSpJ. A ocorréncia de recristalizagdo dindmica e presenca de
granulometria refinada na zona de mistura também foi verificada em outros
estudos em juntas AA2024-T3/CF-PPS [53] e AZ31/CF-PPS [9] produzidas por
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FSpJ. A Figura 4.22-f mostra uma regido mais afastada da regiéo de fricgéo entre
ferramenta e o aluminio, apresentando microestrutura com grédos alongados
horizontalmente similares aos apresentados no material de base (ver Figura 3.1,
Secdao 3.1). A Figura 4.22-e mostra a regiao em torno da interface entre a chapa
de aluminio e o composito laminado CF-PPS. A ZTMA apresenta grédos mais
alongados em relacdo ao material base, devido a ocorréncia de trabalho
mecanico imposto pelo movimento rotacional da camisa e a geometria em forma
de rosca da ferramenta. A transicao entre a ZM e a ZTMA nao é facil de definir,
ja que a transicéo € rapida e também pode ser observada a presenca parcial de
graos recristalizados entre os graos alongados da ZTMA.

produzidas na condicdo BAT (Condicdo A, Tabela 4.6), com destaque para

transformacdes microestruturais da chapa de aluminio. a) macroestrutura da
junta; b) falha no preenchimento da cavidade gerada pela penetracdo da camisa
— lado esquerdo; c) zona de mistura do aluminio; d) falha no preenchimento da
cavidade gerada pela penetracdo da camisa — lado direito; e) interface entre a
ZM e a ZTMA; f) material base.
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A Figura 4.23 apresenta micrografias tipicas da seccdo transversal de
juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacdo de AAT (Tabela 4.6).
Foram observadas importantes diferencas microestruturais na chapa de aluminio
guando comparadas com as micrografias apresentadas pela junta produzida na
combinacdo de BAT. Na combinacdo de AAT, o calor gerado pela combinagéo
de parametros foi suficiente para o preenchimento da cavidade deixada pela
camisa conforme foi mostrado anteriormente (ver Figura 4.17-b). Devido ao
maior calor gerado e taxas de cisalhamento aplicadas, a combinacdo de AAT
apresentou maior ZM. A ZM se estende até a interface aluminio-composito,
enquanto na combinacdo de BAT a ZM estende-se até certo ponto no qual é
verificada a transicdo para grdos que se assemelham aos encontrados no
material base, conforme pode ser observado na Figura 4.22-e. Os graos
refinados na ZM, devido a recristalizacao dinamica, sao visivelmente maiores na
combinagao de AAT (Figura 4.23-c) em relagéo aos da ZM da combinacao de
BAT (Figura 4.22-c). A maior extensdo do volume de graos recristalizados
dinamicamente na ZM pode estar associado com maiores temperaturas
atingidas, assim como maiores taxas de cisalhamento (relativas a maior
velocidade de rotacdo nessa condi¢cdo), resultado da combinacdo de AAT no
qual a liga € submetida. Um estudo aprofundado das transformacdes
metallrgicas esta fora do escopo desse trabalho e, portanto detalhes das
mudangas microestruturais nas zonas microestruturais de ambas condi¢gdes néo

serdo abordadas.
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Figura 4.23: Macrografia da secéo transversal de juntas AA6181-T4/CF-PPS

produzidas na combinacdo de AAT (Condicdo D, Tabela 4.6) com destaque para
transformacdes microestruturais da chapa de aluminio. a) macroestrutura da
junta; b) repreenchimento da cavidade gerada pela penetracdo da camisa — lado
esquerdo; c) zona de mistura do aluminio; d) repreenchimento da cavidade
gerada pela penetragdo da camisa — lado direito; e) interface entre a ZM e a

compasito; f) material base.

As propriedades mecénicas locais das juntas produzidas nas condi¢des
de BAT e AAT foram avaliadas através de perfis de microdureza apresentados,
respectivamente, na Figura 4.24 e na Figura 4.25. O perfil de microdureza foi
medido para delimitar a transicdo das zonas de transformag¢6es microestruturais.
A avaliacao foi realizada em duas linhas equidistantes de 0,6 mm em relagéo a
meia espessura da chapa metéalica conforme mostrado na Figura 4.24 e Figura
4.25. Os valores médios da microdureza HV do material base é mostrado pela

linha tracejada nos perfis em a) e b).
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Figura 4.24: Perfis de microdureza da chapa de aluminio em junta unida na
combinacgao de BAT (Condicao A, Tabela 4.6). a) Medidas a 0,6 mm do topo da

chapa de aluminio e b) Medidas a 1,9 mm do topo da chapa de aluminio.
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Figura 4.25: Perfil de microdureza da chapa de aluminio em junta unida com a
combinacdo de AAT (Condicéo D, Tabela 4.6): a) Medidas a 0,6 mm do topo da
chapa de aluminio e b) Medidas a 1,9 mm do topo da chapa de aluminio.
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A ZTA do aluminio estende-se até aproximadamente 9 mm a partir do
centro do ponto de unido tanto para a combinacdo de BAT quanto para a
combinacdo de AAT, o que corresponde ao diametro externo da camisa. As
juntas unidas nas duas combina¢des de aporte térmico apresentaram a mesma
extensdo lateral para a ZTA devido ao uso da mesma profundidade de
penetracdo, além de serem produzidas com o mesmo dimensional das
ferramentas. Apesar de possuirem a mesma extensdo da ZTA, as juntas
produzidas nas diferentes combinacdes foram afetadas pelo calor de forma
diferente dependendo do nivel de aporte térmico gerado pela combinagédo dos
parametros VR e TU.

Os perfis apresentados na Figura 4.24 e Figura 4.25 mostram uma queda
de microdureza ao longo da ZTA atingindo menores valores de microdureza em
relacdo ao material base para as duas combinacdes de aporte térmico
estudadas. Aproximando-se do centro da junta é verificado o0 aumento da dureza
até atingir o maximo de 105 HVo,5 na ZM na combinagéo de BAT (Figura 4.24-a)
e 83 HVos na combinagéo de AAT (Figura 4.25-a). De um modo simplificado a
maior dureza na ZM da combinacdo de BAT em relacdo aos graos encontrados
na ZM da combinacéo de AAT, pode estar associada ao menor tamanho de grao
devido ao efeito de Hall-Petch [124] [125] [126]. Porém, por se tratar de uma liga
endurecivel por precipitacdo, essa argumentacdo requer uma analise mais
aprofundada, pois dependendo das temperaturas atingidas e taxas de
cisalhamento e resfriamento impostas na junta, podem ocorrer fendmenos de
reprecipitacdo dinamica e estatica que venham a modificar a resisténcia
mecanica local acentuadamente. Apesar desse estudo mais aprofundado estar
fora do escopo desse trabalho, uma analise mais detalhada das variagbes de
microdureza séo abordadas a seguir.

As mudancas microestruturais e na microdureza do aluminio se estendem
por maiores volumes para as juntas produzidas na combinacdo de AAT (Figura
4.25-b) em relagéo as juntas produzidas na combinacéo de BAT (Figura 4.24-b),
ja que no primeiro caso maiores aportes térmicos e taxas de cisalhamento sao

aplicados durante a FSpJ.
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O perfil de dureza encontrado nas juntas produzidas na combinacao de
AAT (Figura 4.25-a e b) em formato de W também foi reportado no estudo de
Shen e colaboradores [127] em juntas da liga de aluminio 6061-T4 em condi¢cdes
de parametros similares (VR: 1800 rpm e TU: 2,3,4 s) as utilizadas nesta etapa
do estudo, através da técnica FSpW. A reducdo na microdureza da ZM e da
ZTMA foi atribuida a dissolucao do precipitado e a variacdo no tamanho de gréo.

Para as juntas produzidas na combinacdo de BAT, Rosendo [20] [46]
verificou 0 mesmo comportamento no perfil de dureza em juntas de chapas da
liga AA6181-T4 soldadas por FSpW. No seu trabalho, o aumento da dureza na
ZM foi associado com a reprecipitacao dos elementos de liga apds solubilizacdo
durante o resfriamento. Na zona de mistura existem dois mecanismos basicos
de endurecimento para as ligas da série 6xxx: reprecipitacdo seguida de
envelhecimento apds soldagem e também o refino dos grédos devido a
recristalizacdo dinamica, através do efeito de Hall-Petch, porém o ultimo com
menor efeito na variacdo da dureza da liga 6181 soldada [20] [58] [128]. A
reducdo de dureza também pode estar ocorrendo em virtude do coalescimento
de particulas endurecedoras presentes na matriz. O efeito global dos
mecanismos atuando na ZM das juntas produzidas na combinagdo de
parametros de BAT resulta em dureza superior a apresentada pelo material de
base no tratamento térmico T4.

Para o perfil de microdureza obtido para as juntas produzidas na
combinacao de AAT foi verificada a redugéo da microdureza na zona de mistura
em relacdo ao material base. No estudo realizado por Dornelles em juntas de
AA6181-T4 produzidas por soldagem pontual por friccdo também foi verificado a
reducdo da microdureza na ZM, a qual foi associada com a recristalizacdo nessa
regido [129]. A reducdo da dureza na ZTA é associada provavelmente ao
coalescimento das particulas endurecedoras distribuidas na matriz, bem como a
destruicdo das linhas de discordancias oriundas do processo de fabricacdo da
chapa laminada (recuperacao estatica), que se torna mais intensa no sentido do
centro do ponto de unido, conforme a temperatura aumenta [20] [55] [59] [127].
Os principais mecanismos atuantes na ZTMA, que é exposta a alta temperatura,

além de sofrer deformacgdo através do cisalhamento imposto pela ferramenta,
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sdo: o coalescimento de particulas e o recozimento (recuperacdo dinamica e
estatica) que sdo mecanismos de diminuicdo de dureza. Por outro lado, o
endurecimento por trabalho mecanico (encruamento) imposto pela ferramenta e
a reprecipitacao dindmica parcial das particulas endurecedoras (seguidas por
envelhecimento) sdo os principais mecanismos responsaveis pelo aumento local
de dureza.

Os perfis de microdureza do compoésito CF-PPS nas juntas produzidas
nas condicbes de BAT e AAT sédo apresentados, respectivamente, na Figura
4.26-a e na Figura 4.26-b. A microdureza do CF-PPS foi avaliada na regiao
central do ponto de unido a partir da interface com a chapa de aluminio até a
espessura completa do compdsito, conforme mostrado pelas linhas tracejadas.
Tomou-se cuidado para posicionar as endentacdes em areas da matriz sem
fibras, para ndo mascarar os resultados. Os valores médios da microdureza HV

do material de base € mostrado pela linha tracejada nos perfis em a) e b).
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Figura 4.26: Variacdo da dureza Vickers do compésito CF-PPS de acordo com
a distancia da fonte de calor gerado pela friccao (distancia do metal) apresentada
pelas juntas produzidas na combinacao de: a) BAT (Condicédo A, Tabela 4.6); b)
AAT (Condicéo D, Tabela 4.6).

As regibes do composito localizadas mais proximas da fonte de calor

apresentaram menores valores de microdureza, enquanto que as regides mais
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afastadas, que sofreram menor influéncia da temperatura durante o
processamento, apresentaram maiores valores de microdureza tendendo ao
valor apresentado pelo material base.

No caso das juntas produzidas na combinacéo de AAT (Figura 4.26-a), 0
gradiente de microdureza foi bem mais sutil (delta HV= 34 MPa, Figura 4.26-b)
com relacdo aos das juntas produzidas na combinacdo de AAT (delta HV=83
MPa, Figura 4.26-b).

Para as juntas produzidas na combinacdo de AAT, as regides do
composito CF-PPS proximas a regido da friccdo atingiram altas temperaturas
proximas a 416 °C, como indicou o monitoramento da temperatura via
termografia. Durante o processamento, o calor gerado pela friccdo da ferramenta
sobre o aluminio é transferido para o compdsito através da conducao por contato
direto. Desta forma, as modificagcbes estruturais da matriz polimérica sao
resultado do gradiente de temperatura imposto durante o processo de unido.
Conforme foi mostrado na Tabela 4.9 da Secéo 4.2.3, a camada de PPS formada
na interface da junta produzida na combinacdo de AAT apresentou grau de
cristalinidade inferior ao do material de base (CF-PPS). Assim sendo, a
diminuicdo do grau de cristalinidade do polimero aumenta a mobilidade
molecular facilitando a separacdo das moléculas adjacentes quando as forcas
compressivas sdo aplicadas durante o ensaio de microdureza, resultando em
menores valores de microdureza. Balta Calleja e colaboradores [117] estudaram
correlagdo entre a porcentagem de cristalinidade e o aumento da microdureza
nos polimeros semicristalinos. A microdureza dos materiais aumenta de forma
linear com o aumento do grau de cristalinidade do material dependendo da
fracdo de fase cristalina e amorfa no qual o material é constituido. O fenémeno
de relaxacdo de tensdes congeladas também pode ter contribuido na reducdo
expressiva da microdureza das regibes que foram submetidas a maiores
temperaturas durante a producéo das juntas.

Para as juntas produzidas na combinacdo de BAT, as temperaturas
desenvolvidas no processo alcangcaram menores valores (254 °C), ou seja, nédo
foram suficientemente altas para a completa fusdo do PPS, explicando, assim, o

perfil de microdureza apresentado por estas juntas.
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4.2.5 Resisténcia ao cisalhamento das juntas

A Tabela 4.10 apresenta os valores médios e os desvios padréo da forca
méxima de cisalhamento e do deslocamento na forca maxima das juntas
AA6181-T4/CF-PPS produzidas nas combinacdes de AAT e BAT para as
diferentes taxas de resfriamento utilizadas. As juntas produzidas nas condi¢cdes
D a F (AAT) apresentaram forca maxima de cisalhamento e deslocamento
superiores em relacdo as juntas produzidas nas condicdes A a C (BAT). O
desempenho mecéanico superior apresentado pelas juntas unidas com AAT se
deve & combinacdo de uma maior area adesiva de PPS formada na interface
aluminio-compésito e também ao maior ancoramento mecanico devido ao
intertravamento do cerne metalico. O Apéndice A apresenta todas as curvas

forca - deslocamento das juntas produzidas nesta etapa.

Tabela 4.10: Forca maxima de cisalhamento e deslocamento na forca maxima
das juntas sobrepostas simples AA6181-T4/CF-PPS em funcdo da taxa de

resfriamento (fluxo de ar).

Forca maxima

Condicéo Atpor.te ALE el de cisalhamento DESREETENLE
Térmico Ar [N] na Fmax [mm]

A BAT 1,5 L/min 837 £ 249 0,23 +0,05

B BAT 15,0 L/min 612 +180 0,15 +0,06

C BAT 65,6 L/min 658 +129 0,19 +0,06

D AAT 1,5 L/min 1431 +225 0,42 +0,05

E AAT 15,0 L/min 1283 +213 0,38 +0,05

F AAT 65 6 L/min 1011 +110 0,33 +0,02

A Figura 4.27 apresenta de forma grafica a influéncia da vazéo do fluxo ar

de resfriamento na forca maxima de cisalhamento das juntas.
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Figura 4.27: Influéncia da vazdo do ar de resfriamento na forca maxima de
cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas nas combinagdes de
BAT e AAT.

Pode ser observado o decréscimo da forca maxima de cisalhamento das
juntas com o aumento da vazao de ar (que indiretamente aumenta a taxa de
resfriamento) nas duas combinacdes de aporte térmico analisadas neste estudo.
As juntas produzidas na combinacdo de AAT apresentaram reducdo de 29% na
forca de cisalhamento. Ja as juntas produzidas na combinacdo de BAT
apresentaram reducao de 23%. A maior reducao na forca de cisalhamento para
a combinacdo de AAT pode estar associada a maior diferenca entre a
temperatura maxima processual e a temperatura ambiente, resultando em maior
choque térmico durante o resfriamento das juntas. Além disso, também deve ser
considerada a maior reducdo das propriedades mecéanicas locais do PPS
proximo a interface com o aluminio nas juntas produzidas na combinacdo de
AAT conforme foi mostrado na Figura 4.26-b. Isso se deve a reducéo do grau de
cristalinidade do filme de PPS formado na interface das juntas em relagcéo ao da
matriz do composito (Tabela 4.9), atuando negativamente na forca maxima de
cisalhamento e o respectivo deslocamento. O deslocamento maximo das juntas
nos ensaios de cisalhamento apresenta 0 mesmo comportamento em relagéo a

forca de cisalhamento, sofrendo redugcé&o com o aumento da taxa de resfriamento
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conforme pode ser observado na Figura 4.28. Como discutido anteriormente na
Secdo 4.2.3, a camada adesiva de PPS formada na interface das juntas
apresenta grau de cristalinidade similar, independentemente das taxas de
resfriamento empregadas. Assim, a hipotese de que o grau de cristalinidade do
adesivo de PPS pudesse explicar os efeitos da taxa de resfriamento nas
propriedades mecanicas das juntas péde ser descartada.

A hipotese considerada neste estudo para explicar tal fenébmeno é de que
as diferentes propriedades mecanicas e térmicas dos materiais constituintes das
juntas hibridas AA6181-T4/CF-PPS resultam em tensfes térmicas residuais
quando essas sdo resfriadas ap6s o término do processo FSpJ. A falha
prematura das juntas produzidas com taxas de resfriamento mais altas pode
estar associada as maiores tensdes térmicas residuais induzidas na interface
polimero-metal, j& que o tempo para alivio dessas tensGes € menor para juntas

resfriadas mais rapidamente.
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Figura 4.28: Influéncia da vaz&o do ar de resfriamento no deslocamento maximo
no ensaio de cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas nas
combinacgdes de BAT e AAT.

As superficies das juntas AA6181-T4/CF-PPS fraturadas nos ensaios de
cisalhamento foram fotografadas e analisadas buscando verificar o tipo de falha

predominante e quantificar a area do filme de PPS formado na interface das
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juntas. Estas foram medidas sobre o compdsito e sdo apresentadas na Tabela
4.11. As juntas produzidas na combinagcdo de AAT apresentaram area adesiva
significantemente maior em relacdo as juntas produzidas na combinacdo de
BAT. Nao foram verificadas diferencas significativas na area da camada de PPS
fundido para as juntas produzidas com diferentes taxas de resfriamento, para as

mesmas combinacdes de aporte térmico.

Tabela 4.11: Influéncia do fluxo de ar na area do filme de PPS formado na
interface das juntas AA6181-T4/CF-PPS em fungéo da taxa de resfriamento
(fluxo de ar).

Condicao TA:por.te Fluxo qle Ar Area} da camada dg
érmico (L/min) PPS interfacial (cm?)

A BAT 1,5 0,87 £ 0,02

B BAT 15,0 0,91 + 0,06

C BAT 65,6 0,93 + 0,05

D AAT 1,5 5,30+0,31

E AAT 15,0 4,74 +0,51

F AAT 65,6 5,37 £ 0,07

As juntas produzidas na combinagdo de AAT apresentaram falha mista
coesiva-adesiva (Figura 4.29-a), enquanto que nas juntas produzidas na
combinacdo de BAT a falha ocorreu predominantemente de forma adesiva
(Figura 4.29-b), apesar de na regidao embaixo do cerne metalico (setas escuras)
ser observada a falha mista. Também foi possivel observar que as juntas
produzidas na combinacdo de AAT apresentaram cerne metalico visivelmente
maior (setas pretas na Figura 4.29-a), embora tenha sido usada a mesma
profundidade de penetracdo da ferramenta em relagdo a combinagédo de BAT
(Figura 4.29-b). O maior cerne metalico na combinacéo de AAT ocorre devido ao
aumento da formabilidade do aluminio com o aumento da temperatura
processual, conforme foi explicado na Secdo 4.2. Conforme foi discutido

anteriormente, o cerne tem um papel importante no intertravamento mecanico
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na interface das chapas na dire¢do de cisalhamento, aumentando a resisténcia
ao cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS.

Figura 4.29: Superficies de fratura (aluminio e compdésito) das juntas AA6181-
T4/CF-PPS produzidas na combinacédo de AAT (Condigcéao D, Tabela 4.6) (a) e
na combinacéo de BAT (Condicédo A, Tabela 4.6) (b).

4.3 Influéncia do tratamento superficial do aluminio no desempenho

mecanico das juntas

Esta etapa do estudo (Etapa 3) se dedicou a investigar o efeito do
tratamento superficial da chapa de aluminio sobre a estrutura e a resisténcia ao
cisalhamento das juntas hibridas. As juntas foram produzidas na condi¢do de
FSpJ que resultou no melhor desempenho mecéanico na Etapa 2 do estudo
(Tabela 4.12).

Tabela 4.12: Combinacdo de parametros utilizada para produzir as juntas
AA6181-T4/CF-PPS na Etapa 3 do estudo.

Vazao de ar
VR (rpm) TU (s) PP (mm) FU (kN) (L/min)
1600 6 0,8 8,6 1,5

Os seguintes tratamentos foram realizados na superficie do aluminio:
limpeza com acetona — chapa ranhurada (condicdo de recebimento) e lisa,
lixamento com lixa P1200 e decapagem &cida com HNOs. Também foram
utilizados tratamentos combinados de lixamento com posterior tratamento em

acido nitrico. J4 para o compadsito foi realizado apenas a limpeza com acetona
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para desengordurar e remover eventuais contaminantes presentes em sua
superficie. A Figura 4.30 apresenta as superficies das chapas apos serem

submetidas aos respectivos tratamentos superficiais.

Figura 4.30: Superficies da placa de aluminio: (a) Condi¢cao de recebimento -

ranhuras; (b) Chapa lisa - sem ranhuras; (c) Decapagem acida HNO3z 15 min; (d)
Decapagem é&cida HNOs 25 min; (e) Decapagem acida HNOsz 30 min; (f)
Lixamento P1200; (g) Lixamento P1200 + decapagem HNO3 30 min.

A junta no qual o aluminio foi previamente submetido a decapagem &cida
por um tempo de 30 minutos obteve maior valor de forca maxima de
cisalhamento dentre os outros tempos testados, desta forma foi a condi¢do

selecionada para utilizagdo em combinag&o com o lixamento.

4.3.1 Andlise microstrutural das juntas

As juntas produzidas nesta etapa com diferentes tratamentos superficiais
do aluminio apresentaram micrografias da seccao transversal similares as juntas
produzidas na combinagdo de AAT na Etapa 2 deste estudo (ver exemplo para
a Condicdo D, na Figura 4.31-a).

A interface aluminio-compdsito foi avaliada utilizando microscopio

confocal a laser. A andlise da interface mostrou a presenca de vazios no filme
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de PPS formado na interface das juntas. Considerando que a temperatura
maxima medida préxima a esta regido é de aproximadamente 400 °C, pode-se
assumir que os vazios ndo estdo relacionados a perda de massa da matriz
polimérica por degradacéo, j& que estudos realizados por Ma e colaboradores
determinaram que a degradacéo térmica do PPS comeca em aproximadamente
500 °C e se completa a 670 °C [130]. Como discutido anteriormente na secéo
2.4.3.2, os vazios presentes no filme de PPS formado podem estar associados
com: a) ar aprisionado na matriz polimérica viscosa devido ao rapido fechamento
da ferramenta (setas brancas, Figura 4.31-b); b) contracdo térmica diferencial
entre as fibras de carbono e o PPS durante o resfriamento que causa o
desacoplamento do reforco fibroso da matriz de PPS (setas brancas, Figura
4.31-c).

As setas brancas na Figura 4.31-d indicam a presenca de pequenos
fragmentos de aluminio na matriz polimérica do compdsito, os quais foram
extraidos da chapa de aluminio devido a mudanca de textura superficial do
aluminio durante a formacéao do cerne metalico. Goushegir e colaboradores [11]
mostraram que, dependendo da taxa de deformacéo imposta pela penetracao
da ferramenta durante o processo de FSpJ, podera ocorrer a formacdo de
microtrincas na superficie do aluminio, resultando no aumento da rugosidade
superficial. Tal fenbmeno também pode ser observado durante a estampagem
de chapas de aluminio [131] e pode ser a explicacao da formacao de particulas
metdlicas na interface. Estudos mais aprofundados sdo necessarios para
entender esse fendbmeno.

A Figura 4.31-e mostra a presenca de fibras de carbono ancoradas nas
irregularidades superficiais do aluminio. O travamento mecénico entre as fibras
e a rugosidade do aluminio favorece o desempenho mecanico das juntas ja que
as fibras de carbono apresentam alta resisténcia mecanica. Outros estudos [11]
[62] ja citados na revisdo bibliografica deste trabalho reportaram a presenca de
fibras de carbono em contato com o aluminio em juntas produzidas por FSpJ.
Este fen6meno de ancoramento de fibras foi associado com o aumento na

resisténcia ao cisalhamento das juntas.
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A combinacao de parametros utilizada para produzir as juntas nesta etapa
do trabalho foi suficiente para fundir o PPS em uma viscosidade adequada para
fluir e preencher os poros e cavidades da superficie do aluminio, conforme pode
ser apresentado em detalhes na Figura 4.31-f. Conforme foi apresentado
anteriormente, 0 mecanismo de travamento micromecanico entre a matriz
polimérica e o aluminio possui efeito benéfico no desempenho mecéanico das

juntas hibridas.

Figura 4.31: (a) Micrografia da secéo transversal da junta AA6181-T4/CF-PPS
produzida na combinacdo de AAT (Condicdo D, Tabela 4.6); b) vazios
provenientes de aprisionamento de ar; c) vazios provenientes de contracao
diferencial; d) ruptura do aluminio devido a deformacéo plastica imposta pelo do
processo; (e) aprisionamento de fibra de carbono nas cavidades superficiais do
aluminio; (f) preenchimento da rugosidade do aluminio por PPS fundido e

consolidado.
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4.3.2 Resisténcia ao cisalhamento das juntas

As juntas produzidas nas diferentes condi¢cdes de tratamento superficial
do aluminio foram submetidas ao ensaio de cisalhamento sob tragédo. A Tabela
4.13 apresenta os valores médios e os desvios padrdes das forgcas maximas de
cisalhamento e os respectivos deslocamentos na forca maxima das juntas
analisadas. O Apéndice A apresenta todas as curvas forca - deslocamento das

juntas produzidas nesta etapa.

Tabela 4.13: Forca maxima de cisalhamento e deslocamento na forga méaxima
das juntas sobrepostas simples AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacéo
de AAT (Condicao D, Tabela 4.6) em funcao do tipo de tratamento superficial da

chapa de aluminio.

Tratamento superficial do Forca maximade  Deslocamento na

aluminio cisalhamento (N) forca maxima (mm)
Condicao de recebimento 708 £ 50 0,26 + 0,02
Chapa lisa 729 £ 98 0,28 £ 0,04
HNO3 15 min 656 + 138 0,27 £ 0,06
HNO3 25 min 757 £ 28 0,29 £ 0,02
HNO3 30 min 800 + 106 0,32 + 0,04
Lixamento P1200 1526 + 116 0,58 £ 0,08

Lixamento P1200 + HNO3 30

1861 + 204 0,58 + 0,05
min

Os resultados apresentados na Tabela 4.13 mostram uma forte correlacéo
entre a forca maxima de cisalhamento e o deslocamento na forca maxima das
juntas. Quanto maior a forca maxima de cisalhamento, maior também é o
deslocamento, uma vez que as juntas apresentaram comportamento fragil nos
ensaios mecanicos de cisalhamento. O tratamento superficial do aluminio que
resultou no maior desempenho mecéanico da junta AA6181-T4/CF-PPS foi a
combinacdo do lixamento com grdos P1200 seguido do tratamento quimico de
decapagem acida com HNOs por 30 minutos. Este tratamento combinado
resultou em aumento de 160% na forga maxima de cisalhamento (1861 + 204 N)

em relacdo a junta produzida nas mesmas condi¢cfes de FSpJ, porém, utilizando
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a chapa de aluminio na condicdo de recebimento (708 + 50 N). O tratamento de
lixamento sozinho apresentou ganho de 115% na forca maxima de cisalhamento
(1526 £ 116 N) em relacdo a junta produzida na condi¢cdo de recebimento (708
+ 50 N). A utilizacdo apenas do tratamento quimico de decapagem &cida com
HNOs apresentou efeito insignificante na resisténcia mecénica das juntas,
independentemente do tempo de tratamento utilizado. Portanto, observa-se
sinergismo entre os tratamentos lixamento e decapagem acida com HNOs ja que
as juntas produzidas com o tratamento combinado apresentaram maiores forcas
méximas de cisalhamento em relacdo aos outros tratamentos testados. A
discusséo desse resultado sera feita nas secdes subsequentes. As superficies
de fratura das juntas submetidas ao ensaio de cisalhamento foram analisadas e
sdo apresentadas na Figura 4.32. Com o objetivo de correlacionar o tipo de falha
com o desempenho mecénico das juntas em cisalhamento, as duas condi¢des
do aluminio que resultaram em juntas com menores forcas maximas de
cisalhamento (condicdo de recebimento e decapagem acida por 15 minutos) e
os dois tratamentos que resultaram em juntas com maiores forcas maximas de
cisalhamento (lixamento com P1200 e tratamento combinado de lixamento e
decapagem acida) foram selecionados para o estudo da superficie de fratura das

juntas.

Figura 4.32: Superficies de fratura das juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas na
combinacdo de AAT (Condicdo D, Tabela 4.6) em funcdo do tratamento
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superficial da chapa de aluminio: a) condicdo de recebimento; b) decapagem
acida HNOs por 15 minutos; c) lixamento com P1200 e d) tratamento combinado

de lixamento e decapagem acida.

Pode-se observar nas imagens da Figura 4.32 que h& uma correlagédo
entre o desempenho mecéanico das juntas no ensaio de cisalhamento e a
superficie de fratura das juntas em funcéo do tipo de tratamento superficial no
qual o aluminio foi submetido. O modo de falha apresentado pelas juntas que
obtiveram melhores desempenhos mecanicos (Figura 4.32-c e Figura 4.32-d,
lixamento com P1200 e decapagem &cida combinado de lixamento,
respectivamente) foi predominantemente coesivo, no qual parte do filme de PPS
formado durante o processo permanece aderida ao metal e parte adere ao
composito e a falha ocorre através da camada de PPS formada durante o
processo, indicando bom ancoramento do PPS no metal apés tratamento
superficial. Ja para as condi¢cdes de tratamento superficial do aluminio que
resultaram em desempenho mecéanico inferior (condicdo de recebimento e
decapagem &cida por 15 minutos Figura 4.32-a e Figura 4.32-b) foi verificada
falha predominantemente adesiva, na qual o filme de PPS formado na interface
durante o processo descola da superficie do aluminio. A fratura coesiva resulta
em resultados superiores de forca de cisalhamento, pois a trinca se propaga
através do adesivo, requerendo maiores niveis de esfor¢cos para ocorréncia da
fratura total do adesivo. A falha adesiva ocorre devido ao baixo nivel de forcas
adesivas/ancoragem do adesivo de PPS sobre o substrato de aluminio.

Fendbmenos semelhantes aos observados nesse trabalho para transicéao
da falha mista adesiva-coesiva para a falha predominantemente coesiva apos
tratamento superficial foram reportadas na literatura. Saleema e colaboradores
[87] avaliaram o efeito do tratamento superficial quimico em juntas da liga de
aluminio 6061 obtidas por colagem com adesivo epOxi bicomponente. Os
pesquisadores observaram que apos o tratamento superficial do aluminio 6061
em NaOH por 30 minutos a falha no adesivo de epodxi ocorria de forma totalmente
coesiva resultando em aumento de 50% na resisténcia ao cisalhamento das

juntas. Mitschang e colaboradores [80] estudaram a unido de aluminio e
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composito de poliamida 66 reforgada com fibra de carbono através da técnica de
soldagem por inducédo. Nesse trabalho o aluminio foi submetido a diversos
tratamentos e foi mostrado que quanto maior a quantidade de polimero aderido

a superficie metalica maior € a resisténcia ao cisalhamento das juntas.
4.3.3 Molhabilidade superficial do PPS no aluminio

No presente estudo o molhamento reflete a capacidade do PPS fundido
formado durante a FSpJ espalhar sobre a superficie do aluminio tratado
superficialmente, sendo uma das premissas para ocorréncia de boa adeséo. O
molhamento foi investigado por meio de medida do angulo de contato de granulo
do PPS fundido sobre a superficie do aluminio seguindo os procedimentos
apresentados na Secéo 3.11.

A Figura 4.33 apresenta imagens fotograficas relativas a molhabilidade do
granulo de PPS fundido sobre superficies de chapas de aluminio com os

diferentes tratamentos superficiais realizados.

Figura 4.33: Influéncia do tratamento superficial do aluminio no angulo de contato
do PPS fundido: a) tal como recebido; b) lixamento + HNO3s por 30 min.; ¢c) HNOs
por 30 min. d) lixamento P1200

A Tabela 4.14 apresenta os valores obtidos para o angulo de contato do
PPS fundido sobre o aluminio em funcao dos diferentes tratamentos superficiais
realizados. O angulo de contato foi medido duas vezes para cada tratamento

analisado e os valores sdo apresentados.
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Tabela 4.14: Valores do angulo de contato do PPS fundido sobre a superficie do

aluminio em funcao do tipo de tratamento superficial.

Tratamento Aluminio Angulo de contato 1 (°)  Angulo de contato 2(°)

Condicao de recebimento 101 104
Decapagem HNO3 30 min 76 79

Lixamento P1200 61 68
Lixamento + HNO3z 30 min 91 86

A Tabela 4.14 mostra que todos os tratamentos superficiais realizados no
aluminio resultaram na reducéo do angulo de contato do PPS fundido sobre a
superficie com relacdo a condicdo de recebimento. O tratamento superficial do
aluminio que gerou maior redugdo do angulo de contato do PPS fundido foi o
lixamento, o que se deve ao aumento da area de contato entre o PPS fundido e
0 substrato de aluminio.

Era esperado que quanto menor o angulo de contato, maior seria a
molhabilidade da superficie, resultando em maior area de adesédo e,
consequentemente, melhor desempenho mecanico das juntas hibridas.
Entretanto, foi observado que, apesar de ndo apresentar o menor angulo de
contato, o tratamento combinado de lixamento seguido por decapagem &cida
(Figura 4.33-b) resultou na maior resisténcia ao cisalhamento da junta AA6181-
T4/CF-PPS como apresentado na Tabela 4.13. Mitschang e colaboradores [80]
estudaram juntas de aluminio AIMg3 tratado e compdsito de poliamida 6
reforcada com fibra de carbono produzidas por soldagem por inducao e também
ndo encontraram relacdes diretas entre a energia superficial do aluminio,
representada nesse estudo pelo angulo de contato, e a resisténcia mecanica das
juntas.

Estudos adicionais devem ser realizados para verificar as mudancas
superficiais geradas pelo tratamento quimico de decapagem acida e verificar a
ativacao de outros mecanismos adicionais de adeséo nas juntas AA6181-T4/CF-
PPS.
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4.3.4 Rugosidade superficial do aluminio

A medida da rugosidade superficial do aluminio foi realizada com objetivo
de verificar a sua relacdo com a molhabilidade (tenséo superficial) do aluminio e
a resisténcia ao cisalhamento das juntas hibridas, ja que esta apresenta um
papel importante no mecanismo de travamento mecanico das partes unidas. As
rugosidades médias (Ra) das chapas de aluminio foram medidas seguindo
procedimento apresentado na Secdo 3.5. Para cada condicdo de tratamento
superficial, a rugosidade foi medida em trés diferentes direcbes da chapa de
aluminio e os valores médios com os respectivos desvios padrdo foram
calculados. A Tabela 4.15 apresenta esses resultados em funcao do tratamento
superficial do aluminio, juntamente com os valores de forca maxima de

cisalhamento das juntas.

Tabela 4.15: Tratamentos superficiais e rugosidades da chapa de aluminio com
0s respectivos valores de forca maxima de cisalhamento de juntas sobrepostas
simples AA6181-T4/CF-PPS produzidas na combinacdo de AAT (Condigéao D,
Tabela 4.6).

Forca maxima de

Tratamento superficial Rugosidade Ra cisalhamento (N)

Condicao de recebimento 1,04 £0,43 708 £ 50
Chapa lisa 0,2+0,01 796 + 98
HNOs3 15 min 1,03+0,42 656 + 138
HNOs3 25 min 0,99 + 0,57 757 + 28
HNOs3 30 min 1,07 + 0,04 800 + 106
Hixamento com grao 0,36 + 0,04 1526 + 116
P1200 + HNO3 30 min 0,44 + 0,01 1861 + 204

As chapas de aluminio na condicéo de recebimento e apos tratamento de
decapagem acida em HNOs3 apresentaram os maiores valores de rugosidade
média Ra devido a presenca de ranhuras provenientes do processo de

usinagem, conforme pode ser observado na Figura 4.34. Apos a remocédo das
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ranhuras por lixamento com grao P1200 observou-se redugao no valor de Ra=
1,04 um (condicdo de recebimento) para 0,36 um (lixada com grdo P1200).
Também foi verificada a formacéao de uma superficie com poros e irregularidades
melhores distribuidos, resultando em menor desvio padrdo para a rugosidade
média em relacdo a superficie do aluminio na condicdo de recebimento,
conforme pode ser observado na Figura 4.36. Nao foram verificadas diferencas
significativas entre os valores de rugosidade média Ra para as chapas de
aluminio tratadas com diferentes tempos de tratamento quimico em HNO3 da

placa de aluminio, refletindo em valores similares de forca maxima de

cisalhamento obtido pelas juntas.

Figura 4.34: Superficie do aluminio na condicédo de recebimento: a) micrografia

a laser; b) imagem topografica.

Figura 4.35: Superficie do aluminio na condi¢do tratada por decapagem acida

em HNOs por 15 minutos: a) micrografia a laser; b) imagem topogréfica.
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Figura 4.36: Superficie do aluminio apds lixamento com grdo P1200: a)

micrografia a laser; b) imagem topografica.

Figura 4.37: Superficie do aluminio apés lixamento com grao P1200 seguido por
decapagem acida com HNOs por 30 minutos: a) micrografia laser; b) imagem

topografica.

O tratamento combinado de lixamento e decapagem acida ndo provocou
mudancas significativas em relacdo a superficie do aluminio apenas tratado com
lixamento, conforme pode ser observado na Figura 4.37.

Além disso, a baixa variacdo na rugosidade entre a amostra lixada (Ra=
0,36 = 0,04 microns) e a tratada com lixamento e HNO3 por 30 min (Ra= 0,44 +
0,01 microns) ajuda a confirmar que a molhabilidade para a amostra tratada de
modo combinado, deve estar sendo influenciada por uma modificacdo quimica
da superficie relacionada a conversao quimica ocasionada pelo acido nitrico.
Assim, a ativacdo quimica da superficie originada pelo tratamento com o acido

nitrico aumenta a resisténcia ao cisalhamento para essa junta.
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No presente estudo foi verificado que para as juntas hibridas AA6181-
T4/CF-PPS produzidas por FSpJ a forca maxima de cisalhamento cresce com a
rugosidade média Ra da superficie do aluminio até certo nivel (Ra=0,44 um).
Niveis superiores ao nivel 6timo de Ra resultam na reduc¢éo da forca méxima de
cisalhamento suportada pelas juntas, conforme mostrado na Figura 4.38.
Conforme comentado na revisao bibliografica para se ter uma boa adeséo a
camada de PPS fundido devera molhar o substrato e possuir propriedades
reologicas para preencher os poros e irregularidades superficiais em tempo
razoavel. A reducdo da forca maxima de cisalhamento suportada pelas juntas
acima do nivel 6timo de Ra pode estar associada com a maior dificuldade de
preenchimento dos vales mais acentuados formados em superficies com
maiores rugosidades médias. Desta maneira deve-se ter um balanco entre a
rugosidade superficial, distribuicdo dos poros e também propriedades reoldgicas
do polimero fundido, controladas através dos pardmetros de processo
velocidade rotacional e tempo de unido, para produzir juntas com maiores forcas

maximas de cisalhamento.

2000

Forgca maxima de cisalhamento[N]
o ~ o o o 3
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o o o o o o
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Rugosidade média - Ra [um]
Figura 4.38: Influéncia da rugosidade meédia Ra na forca maxima de

cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS
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Resultados similares foram obtidos por Borsellino e colaboradores [88].
Os pesquisadores estudaram o efeito da rugosidade superficial do aluminio 6082
na resisténcia ao cisalhamento de juntas adesivadas com adesivos base
poliéster, viniléster e epoxi. Nesse estudo, as juntas coladas apresentaram
aumento na resisténcia ao cisalhamento com o aumento da rugosidade
superficial até uma rugosidade o6tima. O aumento da rugosidade em niveis
superiores a rugosidade 6tima ndo resultou no aumento da resisténcia ao
cisalhamento das juntas e em alguns casos ocorreu a reducdo desta.

Ao contrario do presente estudo, outros trabalhos [84] [132] né&o
encontraram mudancgas significativas na resisténcia ao cisalhamento com o
aumento da rugosidade superficial por meio de tratamentos mecanicos em juntas
de aluminio com aluminio unidas por adesivo epoxi. Os resultados contrastantes
devem-se ao fato de que cada pesquisador utilizou diferentes combinacdes de
substratos, adesivos e geometria das juntas [133].
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4.4 Sintese dos resultados e da discussao

O presente trabalho apresentou o estudo da influéncia de parametros da
unido pontual por friccdo (FSpJ) e doe tratamento superficial do aluminio sobre
a microestrutura e resisténcia mecanica de juntas hibridas de aluminio 6181-T4
e composito laminado de PPS e fibra de carbono. As principais conclusdes do

estudo sdo apresentadas a seguir na forma de tépicos.

e As juntas AA6181-T4/CF-PPS produzidas na geometria de junta
sobreposta dupla apresentaram forca maxima de cisalhamento variando de 2107
+ 470 a 3523 + 527 N conforme a combinacéo de parametros FSpJ utilizada. As
juntas com maiores desempenhos mecanicos foram produzidas em condi¢cbes
gue combinavam alto aporte térmico e profundidade de penetracédo suficiente
para a formacdo do cerne metalico responsavel pelo intertravamento das

chapas.

e A penetragdo excessiva da ferramenta resultou na ruptura da zona de
mistura das juntas, fendbmeno nomeado como broken stir zone, bsz, provocando
a quebra da regido central das juntas. A ocorréncia da bsz também esta
associada ao aporte térmico resultante da combinacdo de parametros FSpJ
selecionada. Para a mesma combinacdo de materiais, em niveis inferiores de
aporte térmico a bsz ocorre em menores profundidades de penetracdo da

ferramenta.

e O planejamento de experimentos Taguchi e a analise de variancia
mostraram que a velocidade rotacional € o parametro de processo com maior
influéncia sobre a resisténcia ao cisalhamento das juntas, seguidos pelo tempo

de unido, profundidade de penetracdo da ferramenta e forca de unio.

¢ No intervalo de tempo de unido avaliado, entre 2 e 6 segundos, as juntas
apresentaram aumento continuo na resisténcia ao cisalhamento com o aumento

do tempo de unido. Este aumento da resisténcia ao cisalhamento das juntas foi
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associado a formacédo de maiores areas adesivas de PPS na interface polimero-

metal.

¢ No intervalo da profundidade de penetracdo avaliado, entre 0,75 e 1,15
mm, as juntas apresentaram aumento continuo na resisténcia ao cisalhamento
com a profundidade de penetracdo da ferramenta. Este aumento da resisténcia
foi associado a maior area de travamento mecanico gerado pela formacao do
cerne metélico. Juntas produzidas com profundidade de penetragdo acima de
1,00 mm apresentaram aumento mais acentuado na resisténcia ao cisalhamento

devido ao ancoramento de fibras de carbono na superficie do aluminio.

¢ O tamanho e forma do cerne metalico séo influenciados ndo apenas pelo
parametro profundidade de penetracdo, como se acreditava anteriormente, mas
também pela formabilidade local do metal, ja que juntas produzidas com a
mesma profundidade de penetracdo apresentaram diferentes niveis de
travamento mecanico de chapas conforme o aporte térmico utilizado para

producdo das juntas.

e As juntas apresentaram reducdo na resisténcia ao cisalhamento com o
aumento da taxa de resfriamento para as duas combinacdes de aporte térmico
estudadas (alto e baixo aporte térmico). A reducao na resisténcia mecanica foi
atribuida ao aumento das tensdes térmicas residuais induzidas na interface

polimero-metal

e As regides das juntas mais proximas da ferramenta apresentaram
temperaturas de pico médias medidas pela camera de infravermelho de 416 °C
para a condicdo de AAT e 254 °C para a condicdo de BAT. Nas duas condi¢des
analisadas (BAT e AAT), mudangas microestruturais tanto no metal quanto na
matriz polimérica foram notadas. A zona afetada pelo calor no caso das juntas
na condicdo AAT foi superior em relacdo as juntas produzidas na condicéo de
BAT. Na condigcdo de AAT a zona de mistura se estendeu até a interface com a

placa do compdésito.
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e Nas duas combinacfes de aporte térmico estudadas, BAT e AAT, foram
verificadas formacéo de zonas de transformagcdes microestruturais tanto para o
aluminio quanto para o compdsito CF-PPS. Nas juntas unidas na combinacéo
de BAT, a ZM apresentou microdureza superior ao material baseo que foi
associada ao refino dos graos de aluminio devido a recristalizacdo dinamica. Ja
para a combinacdo de AAT, a diminuicdo da dureza na ZM foi atribuida a
fenbmenos como o coalescimento de particulas e recozimento com a

temperatura elevada.

e O tratamento superficial do aluminio que resultou sozinho no maior
aumento da forca maxima de cisalhamento de juntas produzidas na configuracao
junta sobreposta simples foi o de lixamento, resultando em um aumento de 115%

em relacdo a condicdo de recebimento (de 708 £ 50 N para 1526 + 116 N).

e O tratamento do aluminio por lixamento combinado com a decapagem
acida resultou em um aumento de 160% na forca maxima de cisalhamento das
juntas em relagédo a condi¢cdo de recebimento (de 708 + 50 N para 1861 + 204
N). Todos os tratamentos superficiais realizados reduziram o angulo de contato
do PPS fundido sobre o aluminio, aumentando a molhabilidade do polimero
sobre o metal. A rugosidade superficial apresenta efeito benéfico até
determinado nivel (Ra= 0,44 pm). Juntas produzidas com aluminio com
rugosidade em niveis superiores ao nivel 6timo apresentaram menor forca

maxima de cisalhemento.

e As juntas produzidas com o tratamento superficial de lixamento e
lixamento combinado com HNO3 apresentaram fratura predominantemente
coesiva, resultando em maiores forcas de cisalhamento devido a maior
ancoragem da camada de PPS na superficie do aluminio. Para outras condicdes
de tratamento testadas, foi verificada a falha adesiva com baixo nivel de forgas
adesivas/ancoragem da camada de PPS formada durante o processo sobre o
substrato, resultando apenas no seu descolamento apds as juntas serem

submetidas ao cisalhamento.
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5 CONCLUSOES

As faixas dos parametros de processo FSpJ selecionados através da
metologia OFAT foram: Velocidade rotacional: 1200; 1400 e 1600 rpm;
Profundidade de penetracdo: 0,75; 1,00 e 1,15 mm; Tempo de uniédo: 2; 4 e 6 s;
Forca de unido: 6,8; 7,5 e 8,3 kN. Os niveis selecionados para cada parametro
alimentaram o planejamento de experimentos Taguchi onde foi verificado a
influéncia de cada parametro de processo sobre a respota forca maxima de
cisalhamento. Os parametros de maior influéncia na forga maxima de
cisalhamento das juntas foram a velocidade rotacional seguido pelo tempo de
unido, profundidade de penetracéo e por ultimo a forca de unido. A dominancia
dos dois primeiros parametros se deve ao fato deles serem responsaveis pelo
aporte térmico gerado durante a producao das juntas. O nivel de aporte térmico
gerado pela combinagdo adequada dos parametros velocidade rotacional e
tempo de unido tem uma grande influéncia nos dois principais mecanismos de
unido das juntas: (1) forcas adesivas geradas pela fusédo e consolidacdo do PPS
na interface das juntas e (2) forcas geradas pelo intertravamento mecéanico das
placas com a formacdo do cerne metalico. No primeiro mecanismo, o aporte
térmico provoca a fusdo/amolecimento do PPS da interface com a chapa
metalica, reduzindo sua viscosidade e garantindo o preenchimento da
rugosidade superficial e molhamento do aluminio pelo polimero. Baixo aporte
térmico reduzir4 a viscosidade, dificultando o preenchimento da rugosidade
superficial do aluminio e, consequentemente, o desempenho mecanico das
juntas. No caso do segundo mecanismo, o aporte térmico tera papel fundamental
no aumento da formabilidade da liga de aluminio, facilitando desta forma a
deformacgdo da chapa endentada no compdsito. A combinacao de alto aporte
térmico com alta penetracdo da ferramenta garantiu a formacdo de juntas
sobrepostas duplas com forca maxima de cisalhamento de até 3523 N.

Duas combinagbes extremas de parametros foram selecionadas
baseando-se no aporte térmico gerado: (1) baixo aporte térmico, BAT: 1200 rpm,;
2s;0,8 mm e 8,6 kN e (2) alto aporte térmico, AAT: 1600 rpm; 6 s; 0,8 mm e 8,6

KN. A combinacéo de BAT resultou em temperatura méaxima de processo medida
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pela camera de infravermelho de 255 °C, j& a combinagdo de AAT resultou em
temperaturas maximas de processo de 419 °C medida préxima da ferramenta.
Apesar da temperatura maxima apresentada pela condicdo de BAT ser inferior
a temperatura de fusdo do PPS (280 °C), foi verificado na superficie de fratura
das juntas tracos da ocorréncia de fusdo do PPS durante o processo. Em ambas
as combinacbes utilizadas foram verificadas a formacdo de zonas
microestruturais e também modificacbes nas propriedades micromecéanicas
medidas através do ensaio de microdureza dos materiais.

A influéncia da taxa de resfriamento das juntas foi avaliada variando a
vazao de ar de resfriamento no qual as juntas sdo submetidas apés o final do
processo. As juntas produzidas em maiores taxas de resfriamento apresentaram
menores forcas maximas de cisalhamento para as duas combinacfes de
paradmetros analisadas: BAT e AAT. A avaliagédo do filme de PPS formado na
interface das juntas através da técnica de DSC mostrou que o grau de
cristalinidade das amostras extraidas da interface ndo variou com taxa de
resfriamento aplicada. Desta forma, a reducdo do desempenho das juntas em
maiores taxas de resfriamento foi associada ao choque térmico responsavel por
tensdes residuais na area de unido das chapas.

A superficie do aluminio foi tratada de modo a explorar o mecanismo de
molhamento do polimero fundido sobre a superficie metalica. As juntas
produzidas com o aluminio lixado e tratado quimicamente com HNOs alcancaram
forca maxima média de cisalhamento de 1861 +- 204 N. O aumento de 160% na
forca maxima de cisalhamento em relacéo a junta produzida com aluminio na
condicdo de recebimento foi associado a melhor distribuicdo da rugosidade,
além do aumento da molhabilidade do PPS fundido sobre a chapa de aluminio
(menor angulo de contato).
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados obtidos neste trabalho, alguns estudos adicionais

sao sugeridos:

e Avaliacao da distribuicdo de tensao residual na chapa aluminio através de
elementos finitos com o objetivo de prever a ocorréncia da broken stir zone nas

juntas durante o processamento.

e Avaliacdo da influéncia da for¢a de unido na microestrutura e resisténcia
ao cisalhamento das juntas em um intervalo de forca de unido mais amplo em

relacdo ao que foi estudado no trabalho.

e Caracterizacao da interface aluminio-compdsito das juntas com o objetivo
de estudar os mecanismos de adesao responsaveis pelo aumento da resisténcia

ao cisalhamento das juntas apés tratamento superficial do aluminio.

e Avaliacdo das juntas hibridas apos condicbes de envelhecimento
acelerado, fadiga e fluéncia.
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APENDICE A: CURVAS FORCA DE CISALHAMENTO — DESLOCAMENTO
DAS JUNTAS PRODUZIDAS NAS ETAPAS 2 E 3 DO ESTUDO

As Figuras A-1 a A-12 apresentam as curvas forga de cisalhamento -

deslocamento das juntas produzidas nas Etapas 2 e 3 do estudo.

a) Juntas produzidas na Etapa 2 do estudo
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Figura A-1: Grafico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacdo de
parametros A da Etapa 2.
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Figura A-3: Gréfico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacdo de
parametros C da Etapa 2.
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Figura A-2: Gréfico forca de
cisalhamento-deslocamento de
réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacédo de
parametros B da Etapa 2.
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Figura A-4. Gréfico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacdo de
parametros D da Etapa 2.



148

=, 1800 -
Z
= 1600
[=]
E 1400 4
-4}
E 1200
©
£ 10004
©
9D 500
Q .
g 600 - —E1
g 400 —Eg
—E4
I.e 2004 , E5
R PR
Deslocamento (mm)
Figura A-5. Gréafico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacdo de
parametros E da Etapa 2.

b) Juntas produzidas na Etapa
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Figura A-7: Grafico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na condicdo de
recebimento do aluminio na Etapa 3.
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Figura A-6: Gréfico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na combinacédo de
parametros F da Etapa 2.
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Figura  A-8:  Grafico forca de

cisalhamento-deslocamento de réplicas
da junta AA6181-T4/CF-PPS obtidos por
FSpJ na na condicdo com decapagem
acida 15 minutos da Etapa 3.
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Figura A-9: Grafico forca de
cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na condicdo com
decapagem acida 25 minutos da Etapa
3.
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Figura A-11: Gréfico forca de

cisalhamento-deslocamento de

réplicas da junta AA6181-T4/CF-PPS
obtidos por FSpJ na condicdo apés
lixamento abrasivo Etapa 3.
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Figura  A-10: Grafico forca de

cisalhamento-deslocamento de réplicas
da junta AA6181-T4/CF-PPS obtidos por
FSpJ na condicao com decapagem acida
30 minutos da Etapa 3.
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Figura A-12: Grafico forca de

cisalhamento-deslocamento de réplicas
da junta AA6181-T4/CF-PPS obtidos por
FSpJ na condicdo apds lixamento
abrasivo seguida de decapagem acida
Etapa 3.
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APENDICE B: MEDICAO DA AREA DE ADESAO E AREA DO CERNE
METALICO

A &rea de adeséo foi medida a partir da &rea da camada de PPS fundido
gue se mantém sobre a superficie de fratura do laminado compdsito (Figura B-
1: a) apods a realizacdo do ensaio de resisténcia ao cisalhamento sob tracdo. A
area do cerne metalico foi medida através da area resultante da deformacao do
aluminio relacionada com a penetracdo da camisa (Al, Figura B-1:b), subtraido
da area central abaixo do pino (A2, Figura B-1: b).

Figura B-1: Exemplo de medida de (a) area de adesédo e (b) area do cerne

metalico.
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APENDIQE C: PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS TAGUCHI E ANALISE
DE VARIANCIA

Taguchi Orthogonal Array Design

L9(3**4)

Factors: 4

Runs: 9

Columns of L9(3**4) Array

1234

Taguchi Analysis: LSF1; LSF2; ... versus Velocidade R; Profundidade,; ...

Response Table for Signal to Noise Ratios

Larger is better

Level VR PP TU FU
1 68,10 68,47 68,43 68,71
2 70,10 69,29 69,02 69,20
3 69,66 70,09 70,41 69,94
Delta 2,00 1,62 1,98 1,24
Rank 1 3 2 4

Response Table for Means

Level VR PP TU FU
1 2703 2834 2824 2938
2 3318 3017 2989 2962
3 3171 3341 3378 3292
Delta 615 508 554 354

Rank 1 3 2 4
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Main Effects Plot for Means

Main Effects Plot for Means
Data Means
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Figura C-1: Graficos para os efeitos principais dos parametros de processamento
FSpJ na resisténcia ao cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS em termos

da média.

Main Effects Plot for SN ratios
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Figura C-2: Graficos para os efeitos principais dos parametros de processamento
FSpJ na resisténcia ao cisalhamento das juntas AA6181-T4/CF-PPS em termos

da razdo S/R.
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APENDICE D: MONITORAMENTO TERMICO — ETAPA 2

As curvas de temperatura medidas pelos termopares para as juntas produzidas

nas condi¢cdes apresentadas na Etapa 2 do trabalho séo apresentadas a seguir.
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Figura D-1: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2
e T3 das juntas produzidas na condigdo A: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.
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Figura D-2: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2
e T3 das juntas produzidas na condicdo B: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.
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Figura D-3: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2
e T3 das juntas produzidas na condicdo C: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.
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Figura D-4: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2

e T3 das juntas produzidas na condicdo D: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.
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Figura D-5: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2

e T3 das juntas produzidas na condicéo E: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.
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Figura D-6: Curva de monitoramento térmico, realizado pelos termopares T1,T2

e T3 das juntas produzidas na condicéo F: a) Réplica 1 e b) Réplica 2.

Tabela D-1: Taxas de resfriamento das juntas unidas na Etapa 2 do estudo

medidas duas vezes nos termopares T1, T2 e T3.

T1 (°C/s) | T2(°C/s) | T3(°C/s)
A 1 2,5 2,1 1,4
2 1,7 1,2 0,9
5 1 2,9 2,2 1,4
2 3,7 1,9 1,3
c 1 3,2 3,1 1,9
2 4,5 2,7 1,8
D 1 2,3 2,1 1,5
2 1,8 1,3 1,2
E 1 4,1 3,6 2,7
2 2,9 2,9 2,4
F 1 6,5 51 3,8
2 6,5 4,9 3,4






