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RESUMO

Com o mercado cada vez mais competitivo, a necessidade das empresas buscarem
inovagdes com sustentabilidade, tornou-se uma grande estratégica para o destaque
das mesmas no mundo dos negodcios. Neste sentido, a elaboragéo de produtos com
a utilizagao de técnicas menos agressivas ao meio ambiente, tornou-se fundamental
para o segmento industrial atual.

Neste contexto, podemos citar os métodos atuais utilizados para o revestimento de
superficies variadas, empregadas em diferentes segmentos da industria. Verifica-se
a utilizagcdo de recobrimentos metalicos em aplicacbes que visam aumento de
propriedades mecéanicas, como em ferramentas de corte e matrizes; funcionalizagéao
de superficies, como por exemplo, na elaboracdo de células solares de alto
desempenho e também, com fins decorativos, em acabamentos de telefones
celulares, jéias e na industria de materiais sanitarios. Com a unido de dois materiais
(substrato e revestimento), é possivel obter um produto com propriedades capazes
de atender diversas aplicagcdes, sendo este o motivo pelo qual a técnica de
revestimento/metalizacdo de materiais vem se destacando.

As industrias de materiais sanitarios utilizam diferentes técnicas de metalizacado de
superficies poliméricas, devido, principalmente, a necessidade de se obter pecas de
qualidade com bom acabamento estético e baixo valor agregado.

O processo mais utilizado hoje para metalizagcado de superficies, neste segmento, é a
galvanoplastia, porém, apresenta uma seérie de questdes a serem avaliadas,
principalmente no que tange a formagao de residuos industriais gerados durante o
processo. De forma a minimizar este problema, tém-se buscado desenvolver e
estudar outras técnicas de metalizagdo capazes de atender este setor, como o
processo de metalizacdo por plasma. Esta técnica apresenta resultados excelentes,
como acabamento, controle das variaveis, sendo considerada uma técnica
ambientalmente correta.

No presente trabalho, buscou-se estudar a aplicabilidade de uma técnica de
metalizacdo por plasma para obtencao de revestimentos metalicos sobre substratos
poliméricos frequentemente utilizados no setor de materiais sanitarios. Desta forma,
filmes finos de aluminio foram depositados sobre substratos de ABS com o objetivo
de avaliar a influéncia de tratamentos anteriores a metalizagdo na adesao e na
qualidade superficial do revestimento. Para a realizacdo das caracterizagdes foram
utilizadas técnicas e processos comumente empregados na industria de materiais
sanitarios para controle de qualidade dos produtos.

O estudo demonstra que os filmes finos obtidos apresentaram qualidade superficial
e em termos de adesdo capazes de satisfazer os requisitos deste segmento da
industria. Isto demonstra que a técnica estudada apresenta potencial de aplicacao
para revestimento de materiais sanitarios como torneiras e ralos de banheiro
confeccionados de polimero.

Palavras-chaves: Filmes finos. Industria de materiais sanitarios. Polimeros. Plasma.



ABSTRACT

Within an increasingly competitive market, the need for innovations with sustainability
has become a major strategy to be highlighted in the business area. In order to reach
this stage, the development of products using less aggressive techniques to the
environment is crucial to the current industrial segment.

In this context, it can be cited the current methods of applying coats to various
surfaces, which are employed in many segments of industry. It has been verified that
the use of metallic coatings in order to increase mechanical properties is used in
applications, such as cutting tools and dies; functionalization of surfaces in the
development of high performance solar cells and also for decorative purposes in
mobile phones, jewelry and sanitary parts industry. With the union of two materials
(substrate and coating) is possible to obtain a product with properties able to meet
various applications, which is the main reason why the coating / plating technique in
materials has been emphasized.

The sanitary materials industries use different techniques of metallization of polymer
surfaces, mainly due to the need in obtaining quality parts with good esthetic finish
and low value.

The most widely process used today for metal surfaces is the electroplating.
However, it presents a number of issues to be evaluated, especially regarding the
formation of industrial waste generated during the process. In order to minimize this,
it has been currently studied the development of other metallization techniques to
meet this sector, such as the metallization process of plasma. This technique
provides excellent results in finishing and control of variables and is also considered
an environmentally friendly technique.

This study has sought the applicability of a metallization technique for obtaining
plasma of metal coatings on polymeric substrates commonly used in sanitary parts
industries. Thus, aluminum thin films were deposited on ABS substrates to evaluate
the influence of prior treatment with metallization on adhesion and surface quality of
the coating. To carry out the characterization there were used techniques and
processes commonly found in sanitary parts industry for products quality control.

This paper shows that the thin film obtained presented surface quality and terms of
adhesion capable to satisfy the requirements of this segment of industry. This attest
the applicability potential of the studied technique in sanitary parts coating such as
faucets and bathroom drains made of polymer.

Keywords: Thin films. Industry sanitary materials. Polymers. Plasma.
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1. INTRODUGAO

Com o avango tecnoldgico industrial, cada vez mais, busca-se materiais com
excelentes propriedades, porém, que sejam harmoniosos com o meio ambiente e a
cadeia existente do processo de descarte deste material. Neste sentido, os
polimeros tornaram-se materiais interessantes do ponto de vista econdmico
apresentando uma vasta gama de aplicagbes em diversos segmentos da industria.
Segundo Piatti e Rodrigues (2005), os polimeros s&do materiais versateis, possuindo
diferentes aplicagbes, e apesar dessa flexibilidade, esses materiais apresentam
algumas propriedades fisicas ndo desejadas, como a baixa resisténcia mecanica, o

que restringe sua utilizagao.

Soethe (2004) afirma que, o tratamento e revestimento de superficies vem de
encontro a adequacédo dos materiais poliméricos para cada tipo de emprego sem
modificar a estrutura do mesmo. Diversas técnicas podem ser empregadas para
alterar as propriedades dos polimeros, sendo as mais utilizadas, eletrodeposigao,

aspersao térmica, physical vapour deposition (PVD).

A metalizacdo de polimeros por sputtering permite alterar as propriedades
destes materiais sem agressao ao substrato, sendo pouco nociva ao meio ambiente
(SOARES, 2002). Outras razdes que contribuem para a utilizacdo de técnicas que
promovam mudangas nas propriedades do polimero sdo a melhoria de
biocompatibilidade, adesdo e a compatibilidade entre materiais poliméricos com
outros materiais (GUIMARAES, 2004).

Atualmente, o processo mais utilizado para o revestimento de polimeros
empregados no setor de materiais sanitarios € a técnica de eletrodeposigéo, ou
galvanizagdo. A galvanizagao exige que uma sequéncia de banhos sejam utilizadas
para que o acabamento final seja atingido, sendo que, por meio da eletrdlise, na
transferéncia de ions de um eletrodo para a superficie o substrato é revestido com o
material desejado (SILVA; FALDINI, 2015).

Apesar de comum, a galvanizagao € considerada uma técnica ultrapassada
como forma de recobrimento, isto porque, os residuos gerados pelos banhos

eletroliticos sdo nocivos a saude humana e ao meio ambiente. Industrias que
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utilizam esta técnica necessitam tratar os residuos sélidos e liquidos concedendo o
destino adequado para cada um deles, gerando custos demasiadamente elevados
(VAZ, 2009).

Segundo Santos 2013, os processos de deposicéao fisica a vapor (PVD) vém
se destacando na industria devido, principalmente, a versatilidade do processo e a
qualidade do recobrimento, além de possuir um caracter sustentavel: “No processo
PVD a geragéao e o transporte de vapores a partir da fonte geradora até o substrato é
realizado por meio fisico. Estes processos ocorrem a baixas pressées.” (SOETHE,
2004, p. 5).

Uma das mais importantes técnicas PVD é o Sputtering. O potencial da
utilizacdo de sputtering para metalizagdo de polimero recai principalmente na
possibilidade de reduzir a degradagéo do material polimérico, aumentar a resisténcia
mecanica do conjunto, obter propriedades fisicas desejadas para cada aplicagao e

até mesmo proporcionar caracteristicas estéticas diferenciadas (KUCHLER, 2004).

Nesta técnica, atomos sédo ejetados de um alvo metalico e levados até a
superficie do substrato a ser metalizada, onde se condensam e aderem ao material
gerando um filme fino. Uma adaptacdo da técnica de Sputtering € o Triodo
Magnetron sputtering (TMS), no qual uma tela, colocada em frente ao alvo atua
como o terceiro eletrodo do sistema de metalizagédo e possibilita controlar a energia
das particulas que chegam ao material a ser metalizado, sendo indicado para o
revestimento metalico de materiais mais sensiveis a temperatura, como os polimeros
(DUARTE et al., 2008).

De acordo com Recco (2004), a utilizaggo do TMS se destaca em
comparagao com as demais técnicas, devido as vantagens como altas taxas de
deposicao, filmes uniformes, boa aderéncia, simplicidade do equipamento, baixa
pressdo e nao agressdao ao meio ambiente, ndo acrescendo custos para
adequacgdes ambientais, em razdo de consumir apenas gas, geralmente inerte, para

a realizacao do recobrimento.

Considerando o exposto e a importancia tecnoldgica do tema, no presente
trabalho buscou-se investigar de forma experimental, as propriedades de filmes finos

metalicos de aluminio depositados sobre substratos de ABS (Acrilonitrilo-butadieno-
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estireno) por TMS em funcdo de diferentes pardmetros de processamento. A
relevdncia do estudo de tratamento superficial e metalizagdo de materiais
poliméricos se da pelo fato destes materiais apresentarem caracteristicas singulares,
como isolamento elétrico, flexibilidade e leveza e serem vastamente importantes

para a industria de materiais sanitarios na atualidade (SOARES, 2002).

Objetivo geral:

Investigar a influéncia dos parametros de processamento e de tratamento
anteriores a metalizacdo nas caracteristicas dos revestimentos de superficies

poliméricas empregadas na industria de materiais sanitarios.

Objetivos especificos:

1. Realizar um levantamento bibliografico das principais técnicas de metalizacao
utilizadas na industria de materiais sanitarios.

2. Obter filmes finos metalicos de aluminio sobre ABS utilizando diferentes
parametros de processamento.

3. Depositar filmes finos metalicos sobre substratos de ABS que foram
submetidos a um pré-tratamento por plasma de argbnio e modificagcado
superficial mecanica.

4. Realizar analises morfolégicas dos revestimentos metalicos obtidos sobre ABS
com e sem pré-tratamento. Avaliar as diferengas em termos de adesdo do
filme ao substrato e das caracteristicas morfolégicas dos revestimentos
obtidos em diferentes condi¢des de deposicao.

5. Caracterizar as amostras obtidas utilizando um conjunto de técnicas

empregadas no setor de materiais sanitarios como controle de qualidade.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é apresentada a fundamentagao teérica de metalizacdo em
substratos poliméricos, abordando as principais técnicas, processos de modificagao
superficial, bem como os ensaios de caracterizagdo comumente empregados para

avaliagcao dos revestimentos.

2.1 Metalizag6es de materiais poliméricos

A ciéncia e tecnologia tém como uma de suas metas criar facilidades,
oferecendo melhor qualidade de vida para a sociedade (CARVALHO, 1998). Diante
de um mercado consumidor cada vez mais exigente, para se manter competitivas no
mercado, as industrias estdo envolvidas em uma busca constante por produtos
inovadores (SALMORIA 2011).

A metalizagdo € um processo de revestimento superficial utilizado em
grande escala na industria de materiais sanitarios, que tem a finalidade de proteger
0 substrato, aumentar a vida util do produto final e melhorar o acabamento

superficial dos mesmos.

Polimeros vém se destacando no setor de materiais sanitarios devido,
principalmente, a apresentarem baixo custo de fabricagado, resisténcia a umidade,
adaptavel a projetos, imunidade a fungos e corrosdo, baixa densidade e alta
resisténcia e durabilidade, tornando assim um material mais vantajoso em relacéo
ao metal e a ceramica, por exemplo, reduzindo significativamente os custos
(ALMEIRA; MAGALHAES, 2004). As aplicagbes apresentadas pelos polimeros na
atualidade devem-se principalmente a motivos econdmicos, desempenho e habitos
de consumo, podendo ser encontradas em brinquedos, embalagens de comida,
eletrénicos e etc (CORDEBELLO, 2003).

Por meio do processo de metalizacdo pode-se obter propriedades
diferenciadas dos materiais poliméricos aliando a estes as caracteristicas inerentes
dos materiais metalicos, tais como refletividade, resisténcia a abrasao,

condutividade elétrica e aplicagdes decorativas (SALMORIA et al., 2009).
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O recobrimento metalico de superficies poliméricas tornou-se interessante
para diversos segmentos devido a ampla variedade de materiais que podem ser

utilizados como revestimentos, com diferentes fungdes.

Devido ao baixo custo de implantacdo e por apresentar uma relativa
facilidade operacional, a técnica mais comumente empregada para obtencédo de
revestimentos metalicos sobre polimeros € a eletrodeposi¢cao, também chamada de

galvanoplastia, utilizando normalmente em aluminio como recobrimento.

A eletrodeposicao faz uso de banhos eletrélitos que possibilitam a formacgao
de uma camada metalica que envolve o material a ser metalizado. A adesao nesta
técnica da-se por meio de mecanismos quimicos. Para favorecer a adesao a peca
passa por diversos processos para a retirada de impurezas e, na sequencia, €
imersa em um banho eletrolitico que favorece a deposicao do material. Segundo
Busanelo (2012), em tratamentos de superficie metalica, a superficie a ser recoberta
deve estar limpa, ou seja, isenta de qualquer impureza, tornando-se esta condigéo
fundamental para que se consiga um revestimento de boa aderéncia, aplicagcéao

uniforme e boa aparéncia.

Outra técnica empregada para o revestimento de superficies poliméricas
consiste na metalizagdo a vacuo por plasma, com a utilizagdo de um gas a baixa
pressdo para obtencdo dos filmes a serem utilizados no revestimento (SOUZA,
2010). Neste método o material do qual se deseja obter o filme funciona como
catodo e o substrato (polimero), como o dnodo. A descarga elétrica é gerada com a
aplicagao de uma diferenca de potencial entre os dois eletrodos a fim de promover o
arrancamento e a aceleragdo dos atomos do material a serem depositados em
direcdo ao substrato, formando o filme fino sobre a superficie do mesmo (SOETHE,
2004).

As propriedades dos filmes finos tais como adesao, propriedades o6pticas,
resisténcia a abrasao e durabilidade em campo, estdo relacionadas ao método de
metalizacdo (BRITO apud DEYNA, 2015). Por outro lado, as industrias se
preocupam cada vez mais com os residuos gerados pelo processo utilizado, nao
apenas pelo custo de limpeza e de desgaste dos mesmos, mas também a harmonia

das técnicas empregadas com o meio ambiente.
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2.2.1 Metalizacao do setor de materiais sanitarios

Segundo Santomauro (2013), os materiais ndo metalicos apresentam um
horizonte promissor, com realizagdo de negdcios para a industria de tratamento de
superficie principalmente em plastico ABS utilizado em grande escala por

fabricantes de autopecas e industrias de materiais sanitarios.

Isso por que, o maior desafio das industrias hidro sanitarias é aliar a
funcionalidade com qualidade visual. Neste setor, todas as pegas tem contato com
agua, por isso o metal ndo é o material mais apropriado, uma vez que sua
degradagao gera a corrosao do metal, contaminando o fluido que passa pela peca.
Por outro lado, pegas poliméricas nao tem uma vasta comercializagdo devida sua
aparéncia final (BUENO, 2000).

Para Polak (2012), os grandes fabricantes de metais sanitarios tém alinhado
a técnica de utilizagdo de dois materiais: polimeros em locais de contato com a agua
e metal em regides externas, visando melhores propriedades estéticas. Esta técnica
permite uma combinagdo de propriedades com significativa redugdo de custo e

qualidade funcional.

2.2 Métodos de metalizagao

Segundo Zaparolli (2008), o processo de metalizagdo de polimeros teve
maior desenvolvimento nos anos 60, inicialmente focado na industria automotiva,

porém atualmente a técnica € utilizada em diversos setores.

Na sequéncia é apresentada, de forma breve, uma revisdo com as principais

técnicas de metalizacido e sua importancia no desenvolvimento de materiais.

2.2.1 Eletrodeposicao

Klchler (2006), afirma que o principal método de metalizagdo ainda
empregado na industria para obtencao de filmes metalicos é a eletrodeposicéo, que
tecnicamente consiste na deposicao de um metal em um substrato escolhido por

meio da eletrdlise, com a utilizacdo de banhos eletroliticos.

Para realizar a eletrodeposicido de uma pecga € necessario a observagcao de

corrente elétrica em um eletrodo imerso em uma solugdo contendo sais metalicos.
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(STOECKHERT et al., 1977). Para a realizagado do processo é necessario uma fonte
de tensdo (bateria) ou fonte de corrente, um eletrdlito, anodos, e um catodo que é a

peca a ser revestida, ilustrado na Figura 1 (EME JR, 2014).

Para o material estar pronto para receber o revestimento eletrolitico, deve
estar limpo, isento de graxas, gorduras, oxidos, restos de tintas e outras impurezas
quaisquer, e nao devera ter falhas, nem apresentar poros e lacunas, espacgos estes
onde se acumulam sujeiras que prejudicam a formagao da camada de revestimento
(PUGAS, 2007, p. 4).

O filme formado pelo processo de eletrodeposigao, apresentado na Figura 1,
€ obtido a partir da reducdo dos ions metalicos, sendo que o0s principais

componentes deste processo sao, segundo Busanello (2012):

» Banho eletrolitico: solugdo condutora idnica, incluindo um sal condutor e o
metal em forma soluvel que se deseja obter sob a forma de filme fino.
Recomenda-se que o banho seja o mais estavel possivel, pois qualquer
perturbagdo pode ocasionar problemas no filme, principalmente em pecgas

com geometrias complexas.
» Catodo: substrato a ser recoberto, podendo ser de diferentes materiais.

> Anodo: condutor elétrico, que pode ser solivel (anodo de sacrificio) ou

insoluvel (dnodo inerte);
» Tanque: recipiente utilizado para a deposig¢ao contendo os elementos citados.

» Retificador/transformador: fonte de corrente elétrica.
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Figura 1 — Processo de eletrodeposigao
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Fonte: Pugas (2007).

No método galvanoplastia a peca a ser revestida necessita estar limpa,
sendo esta uma condicdo fundamental para que o revestimento tenha boa
aderéncia, uniformidade e aparéncia desejavel para aplicagdo (COLARES et al.,
2010). Na Figura 2 ¢ ilustrada de forma esquematica um exemplo da sequencia de
banhos empregada para o processo de galvanizagcdo com obtengcdo de

revestimentos de zinco em um substrato.

Figura 2 - Fluxograma esquematico dos banhos utilizados para um processo de
galvanizagao com zinco

8 Fluxograma do processo de galvanizacao
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Fonte: Portal Metalica (2015).

Como mostrado na Figura 2, o processo de galvanoplastia consiste em uma
sequéncia de banhos, podendo ser descrita, segundo Amaral (2001):

» Desengraxe: Consiste na remogao das substancias organicas da superficie

do material, onde a presencga dessas substancias compromete a aderéncia.
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» Enxague: Banho de agua potavel para a limpeza do material retirando
substrato do banho anterior .

» Decapagem: No banho de desengraxe, os Oxidos ndao sao removidos, por
isso, decapagem destina-se a remover das superficies do agco as carepas de
laminacdo e outros 6xidos que as recobrem. Realiza-se, portanto, imersao
das pecas desengorduradas em banho acido e posterior enxague.

» Fluxagem: Processo realizado utilizando-se sais de cloreto de zinco e cloreto
de aménia. Devido ao pH relativamente acido, a solugdo tem a funcao de
dissolver residuos aderidos na peca. A fluxagem proporciona ainda eficiente
molhamento da pecga pelo zinco fundido além de auxiliar na diminui¢do dos
residuos gerados no processo (borra e cinza).

» Secagem: processo que, além de diminuir o choque térmico, evita ou diminui
drasticamente os respingos de zinco na area ao redor da cuba de
galvanizagao durante a imersdo da peca no zinco fundido, o que favorece a
seguranga dos operadores. A secagem deve ser realizada entre 110°C e
140°C e a imersédo na cuba de zinco deve ser feita imediatamente apods a
secagem devido ao carater higroscopico do fluxo.

» Imersao: ApoOs realizadas as primeiras etapas de preparacao das superficies,
inicia-se a fase de zincagem (podendo ser do material desejado, como
aluminio por exemplo), que consiste na imersdo da peca em uma cuba com
sais do material desejado, na caso da figura de zinco, onde a corrente elétrica
atua promovendo uma reagdo de oxi-reducdo que formara o revestimento
protetivo.

» Resfriamento: esta etapa é realizada em um tanque com agua a temperatura
ambiente. O resfriamento cessa o crescimento das subcamadas de ligas,

evitando-se a cristalizagao grosseira e o escurecimento da peca.

Os residuos gerados por empresas de galvanoplastia sdo considerados
muito téxicos uma vez que apresentam, em alguns casos, metais pesados em sua
constituicdo (VASCONCELO, 2013). Estes processos apresentam alto consumo de
agua, bem como, geracao de efluentes liquidos e/ou emissdes gasosas, contendo
esses metais, oriundas das perdas por evaporacao dos banhos nos tanques, além
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dos residuos sélidos gerados no preparo dos materiais a serem galvanizados
(COLARES et al 2010).

Segundo Carvalho (1998) e Kichler (2006), a preocupagdo com meio
ambiente é o grande desafio para o avango tecnoldgico, tendo a necessidade de
agregar valor aos produtos industriais e aos apelos ambientais para se utilizar

processos menos poluentes, torna-se necessario a busca por novos processos.

Em vista de tais problemas, buscaram-se meétodos mais vantajosos para
revestimento superficiais, levando em conta a qualidade do revestimento e aliado a
isto, uma técnica menos agressiva ao meio ambiente, gerando menos custos as

empresas.

2.2.2 Metalizagao a vacuo

Visando a necessidade de desenvolvimento de uma técnica de metalizagao
semelhante ou de melhor qualidade que a eletrodeposi¢ao, chega-se a tecnologia
baseada na deposi¢gdo a vacuo, que vem conquistando uma parcela bastante
expressiva em produtos que recebem revestimentos metalicos. O grande atrativo
desta técnica recai na possibilidade de se obter inumeros revestimentos utilizando
qualquer material como substrato, além de ser um processo ambientalmente correto
(SALMORIA V. GEAN ET. AL 2009 P.1).

A deposicdo a vacuo tornou-se interessante por utilizar como insumo
principal um gas a baixa presséo e alvos metalicos para obtengdo do material a ser
depositado, diferentemente da galvanoplastia que utiliza agua, o que por sua vez

promove altos custos para tratamento de residuos.

Existem diversas técnicas que se enquadram no que € chamado processo
de Deposicao Fisica a Vapor (PVD) para metalizagdo de superficies, que sao
frequentemente divididas em dois métodos diferentes: técnicas de evaporacao
térmica, onde o material € submetido a elevada temperatura sob vacuo até que a
pressao de vapor seja maior que a pressao ambiente e por sua vez evaporam para
formar o filme; e pelo processo de bombardeamento ibnico, onde ions com alta
energia colidem com o substrato arrancado os atomos do material e sao

direcionados ao substrato no qual se deseja metalizar (KUCHLER, 2006).
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O processo de evaporacdo térmica € um método muito utilizando nas
industrias, principalmente no setor automotivo (KANTOVISCKI, 2011). Nesta técnica
o metal base para revestimento é evaporado a baixa pressao (vacuo) com finalidade

de remover as impurezas existentes no substrato.

O processo de metalizagdo ocorre dentro de uma camara de vacuo com
pressdo reduzida com o objetivo de remover impurezas e proporcionar uma
aderéncia adequada (HIVATEC LABORATORY, 2015). Stoeckhert et al. (1977),
afirma que o material ao sofrer aquecimento evapora e os atomos se condensam no
substrato desejado. Este efeito pode ser comparado com processos de pintura

convencional, onde o material para formagao da tinta adere a uma pega qualquer.

As principais desvantagens do processo de evaporacéo térmica incidem na
dificuldade de controle dos parametros como: a evaporagao dos metais e controle de

temperatura devido ao polimero ser limitado a esta variavel (KANTOVISCKI, 2011).

No entanto, a técnica por Sputtering utiliza o método de corrente continua
com dois eletrodos localizados em uma camara a baixa pressao (BILAC; FARAH,
1991). Soethe (2004) afirma que o material (alvo) do qual se deseja fazer o
sputtering € o catodo do sistema de onde s&do arrancados os atomos que serao
depositados no substrato. Por outro lado o substrato, no qual se deseja realizar a
deposi¢do, € o anodo, situado a uma determinada distancia do alvo (KELLY;
ARNELL, 1999).

Recco (2004) comenta que, utiliza-se um plasma como agente fisico, para
obtencdo de um fluxo de ions de um gas determinando, podendo ser argbnio,
nitrogénio, oxigénio entre outros. Neste processo a energia dos ions ao colidirem em
uma superficie (alvo) promovem o arrancamento dos atomos e os direciona para um

substrato ao qual se deseja metalizar. A esta técnica da-se o nome de sputtering.

A principal desvantagem do método sputtering convencional é devido a alta
pressdo de trabalho, tornando os atomos menos energizados ao colidirem com o

substrato, afetando a aderéncia do filme (MELO, 2001).

O Magnetron surge para solucionar o problema exposto acima uma vez que

produz um aumento da eficiéncia de ionizagao sob baixas pressdes. A principal
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diferenca desta para a técnica anterior, estd na dispogdo de um arranjo de imas
atras do alvo, que possui a finalidade de aumentar a eficiéncia do processo
(TEIXEIRA, 2007).

2.2.3 Metalizagcao por Magnetron Sputtering

No processo de Magnetron Sputtering, ocorre a remog¢ao de atomos de um
material de interesse (alvo), através do choque, em ambiente a baixa pressao, de
ions altamente energizados. A principal diferenca entre um sistema convencional de
sputtering e magnetron sputtering, é que, segundo Alencastro (2012), no magnetron
sputtering verifica-se a existéncia de imas posicionados atras do alvo, mostrado na
Figura 3, que permitem a geragdo de um campo magnético, que somado ao campo
elétrico aplicado, ocasionam a aceleragao dos ions. Por outro lado, os elétrons que
sdo repelidos pelo catodo, permanecem confinados pelo campo magnético,
espiralando em torno das linhas de campo o que permite controlar o aquecimento
excessivo do material do alvo. Assim, verifica-se que o processo de magnetron
sputtering apresenta-se como uma técnica mais vantajosa que o sputtering
convencional uma vez que permite aumentar a eficiéncia do processo sem 6nus a
deposicao (RECCO, 2004).

Este processo apresenta uma série de vantagens em relagdo aos outros
métodos de deposicdo. Dentre as mais importantes pode-se destacar: a capacidade
de se obter inumeros revestimentos utilizando qualquer material como substrato,
rapidez de processo, e propriedades mecanicas superiores, mesmo quando
comparado aos variantes da familia de processos de metalizacdo a vacuo
(KUCHLER, 2006).
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Figura 3 — Esquema representativo de técnica stuttering convencional (a) e
magnetron sputtering (b).
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No ambito atual, é possivel obter, por meio desta técnica, filmes de diversos
materiais, com parametros de processamento diferentes, tais como, espessura,
pureza etc. Kuchler (2006). O filme fino pode ser definido como um acumulo de
atomos e/ou moléculas depositadas em um substrato, com espessuras muito

pequenas variando na faixa de mandmetros até micrometros (Teixeira, 2007).

O Triodo Magnetron Sputtering (TMS) foi desenvolvido no final dos anos 90
por Fontana e o que diferencia este processo do magnetron convencional é a
presenca de uma tela situada em frente ao magnetron, e posicionada na regiao
luminescente do plasma (RECCO, 2004). Wenginowicz (2007), afirma que, com a
modificagdo, o sistema permite um filtro dos elétrons com pouca energia,
aumentando a eficiéncia e estabilidade do sistema e diminuindo a tensao de ignicao
necessaria para o inicio da descarga. Com este sistema, pode-se ainda trabalhar
com menores pressdes, bem como ampliar a faixa de operagao dos parametros de

tratamento como voltagem e corrente (SOETHE, 2004).

Para Teixeira (2007), na formagao destas finas camadas, o material pode
apresentar alteragbes substanciais em suas propriedades fisicas como:

resistividade, indice de refracéo, dureza, entre outros.

Fontana (1997), afirma que a utilizagdo dos filmes finos possibilita a

obtencao de diversos componentes com propriedades superficiais independentes do
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material base, ou seja, pode-se obter filmes com elevadas propriedades como
resisténcia ao desgaste, dureza, degradacao térmica e aderéncia ao substrato. A
adesao do filme com o substrato € o parametro mais estudo para muitas aplicagdes,
uma vez que influencia todas as outras variaveis, ou seja, um filme s tera
resisténcia ao desgaste se tiver boa aderéncia ao material. Neste sentido, no
presente trabalho, devido a aplicacdo dos filmes produzidos, realizou-se um
levantamento das principais variaveis que influenciam na adesdo do fiime ao

substrato.

2.3 Adesao entre filme e substrato

A qualidade dos revestimentos metalicos sobre polimeros depende
diretamente da adesdo do filme ao substrato, sendo o principal pardmetro de

validacao dos processos empregados (GASPARIN, 2011).

A aderéncia de um recobrimento ao substrato relaciona-se a capacidade de
desprendimento do filme e a geragao de uma falha (dada pela energia necessaria
para separa-lo de um substrato sobre o qual foi depositado (SILVA, 2005). Quando
essa energia é superior a energia que liga o filme ao substrato, ocorre o
desligamento do revestimento ao substrato e consequentemente a falha (BULL,
1991).

A aderéncia do filme ao substrato depende das ligacdes através da regido
interfacial, da relagdo entre as estruturas cristalinas envolvidas na interface e da
microestrutura nesta regido. Varias podem ser as ligagdes interfaciais, como aquelas
com caracter quimico, mecanico, eletrostatico, forcas de Van der Walls, ou uma
combinacao destas (FONTANA, 1997).

Segundo Kuchler (2006), a definicdo de adesdo € dada como a forga
maxima por unidade de area necessaria por separar dois materiais. Esta adesao
pode ser obtida por meio de ancoragem mecanica ou quimica. Para Fujinami (1988)
apud Kduchler (2006), verifica-se uma dificuldade de adesédo do filme metalico ao
substrato, sendo necessaria a utilizacdo de técnicas que promovam maior adesao
(MASIOLI et al., 2011). Dentre estas técnicas pode-se citar os processos de pré-

tratamento por plasma de amostras poliméricas, com o intuito de promover
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modificagdes superficiais e elevar o nivel de adesdo do revestimento a superficie
(CATTANI et al., 2012).

Para medir a adesdo de um revestimento ao substrato s&o utilizadas
técnicas de medida direta e indireta, sendo que para as primeiras o resultado € dado
por dados comparativos. As medidas diretas possibilitam o calculo da area de
interface minima para suportar determinado carregamento externo (AWAJA et al.,
2009). Gasparin (2011) comenta que como um ensaio de ades&o indireta pode-se
utilizar a técnica de angulo de contato, no qual, se compara o “tamanho da gota”
com a forga de adesdo. Com relagao as medidas diretas, pode-se citar o ensaio de
riscamento, que possibilita relacionar os esforgos impostos ao filme com critérios de
falha.

2.4 Parametros que influenciam a adesao do filme ao substrato em um

processo de sputtering

Nos processos de sputtering, verifica-se que a energia dos atomos ejetados
da superficie do alvo e que se depositam no substrato afeta a microestrutura e a
adesao dos revestimentos depositado (RECCO, 2004). Além disso, segundo Recco
2011, verifica-se que nao é desejavel que os atomos arrancados do alvo recorram
grandes distancias, pois neste percurso esses atomos podem colidir com as
particulas do gas, perdendo energia. A distancia percorrida por um atomo ejetado do
alvo até a colisdo com outra particula no plasma é chamada de livre caminho médio.
Soethe, 2004 conclui que o caminho médio livre dos atomos diminui quando a
pressado de trabalho aumenta, por isso, é desejavel empregar baixa pressao neste

método.

A distancia entre o alvo (material de revestimento) e o substrato a ser
metalizado, influencia o livre caminho médio dos atomos, pois quanto menor for essa
distancia, ha menos espago para que haja colisdo com particulas de impurezas, bem
com, menor intervalo de desvio de energia (MUSIL e KADLE, apud FONTANA
1997).

Além disso, a temperatura influencia na adesdo do filme, afetando as

dimensdes e a resisténcia do polimero. Isto se deve ao fato de que este material ndo
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tem valores significativos de resisténcia mecénica e estabilidade a altas
temperaturas (CALLISTER 2005).

Outros parémetros da descarga e que influem diretamente na adeséo dos
filmes sdo a tensdo e a corrente elétrica aplicada na descarga. O aumento da
corrente proporciona um maior fluxo de ions, afetando a cinética de crescimento e a
uniformidade do filme. Por outro lado, para elevar a aderéncia do filme ao substrato,
0s ions ejetados precisam estar energizados. Neste sentido, a tens&o de trabalho
deve ser diretamente proporcional a corrente, para que ao colidirem com o
substrato, os atomos ejetados estejam energizados suficientemente para se fixar no
material formando um filme fino com boa adesédo ao substrato (SOETHE, 2004;
RECCO, 2004; FONTANA, 1997).

O controle dos paréametros da descarga € fundamental para a obtencéo de
um filme fino com elevada qualidade superficial e que possa ser capaz de ser
aplicado em diferentes ramos da industria. Neste sentido, faz-se necessario realizar
estudos da influéncia de cada um dos parametros nas diferentes propriedades

almejadas aos revestimentos.
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3. METODOLOGIA

Para o estudo em questao, verificaram-se os materiais mais empregados em
industrias de materiais sanitarios. Em virtude disto, as amostras obtidas no presente
estudo foram caracterizadas e analisadas segundo as metodologias utilizadas neste

setor da industria.

Neste capitulo serdo detalhados os materiais e métodos utilizados para a
confecgdo das amostras, bem como as caracterizagdes realizadas, os equipamentos

e processos utilizados.

3.1 Materiais

3.1.1 Substrato: ABS

Os polimeros mais utilizados em empresas do setor sanitario sao
Politereftalato de etileno (PET) e Acrilonitrila Butadieno Estireno (ABS), uma vez que
apresentam elevada resisténcia mecéanica associada a baixo peso e menor custo de
producao (NEVES, 2014).

O ABS é um polimero composto por trés monomeros: acrilonitrila, butadieno
e estireno. Formado a partir da fusdo de estireno-acrilonitrila com polibutadieno,
como apresentado de forma esquematica na Figura 4. Este material apresenta
diversas aplicagdes, principalmente, em estruturas e pecas que necessitem de bom

acabamento com elevada resisténcia mecanica e a temperatura (RODA, 2014).

Este polimero € mais utilizado em virtude de sua propriedade de combinar
uma boa qualidade visual, com a facilidade de fabricacéo, alto nivel de adesao e
estabilidade dimensional (KULICH, 1993).
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Figura 4 - Fluxograma evidenciando a forma de obtenc&o do ABS
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Fonte: Roda (2014).

3.1.2 Material do Filme: Aluminio

O aluminio é o terceiro elemento mais abundante no planeta, e apresenta
excelentes caracteristicas primarias, como atoxidade, baixa densidade, alta
condutividade, sendo um dos materiais com maior prospec¢do de utilizagdo na

industria, perdendo apenas para o ago (Quadros, 2011).

Em consequéncia de possuir propriedades como baixa densidade, alta
resisténcia mecanica e facilidade de fabricagdo, o aluminio vem ganhando espago
nas industrias de metalizagdo (ABAL- ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ALUMINIO,
2015). Apresenta ponto de fusdo da ordem de 660 °C, e ductilidade em um grande
patamar de temperaturas. Outra caracteristica importante € que este elemento forma
uma camada passivadora de 6xido sobre toda sua superficie, dando ao aluminio a

propriedade de autoprote¢cdo a corrosao.

Em industrias de materiais sanitarios, é crucial que as pecas apresentem
baixo peso, pois, por serem pegas funcionais, o0 acréscimo de peso pode danificar a
estrutura. Além disso, este tipo de peca deve ser resistente a corrosdo em ambiente
externo, pois a oxidagao do filme resulta em falha no material. No presente trabalho
fez-se uso de aluminio para a obtencdo dos revestimentos sobre substratos

poliméricos.
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Figura 5 - Torneira de polimero metalizada

Fonte: www.viqua.com.br (2016).
3.2 Métodos

3.2.1 Detalhamento do aparato experimental

O processo de metalizacdo dos substratos de ABS foi realizado em parceria
com o Laboratério de Plasma (LABPLASMA) do Departamento de Fisica da
Universidade do Estado de Santa Catarina (UDESC) em uma camara de descarga
de forma cilindrica confeccionada em aco inoxidavel com diametro de 30,0 cm e
25,0 de altura. O sistema opera sob vacuo, a fim de facilitar a abertura da descarga
e também, minimizar impurezas no filme. Na Figura 6 € apresentado o esquema do
equipamento experimental utilizado para as metalizagdes, evidenciando as

diferentes partes do mesmo.

O sistema de vacuo é constituido de uma bomba mecanica que possibilita
obtencao de valores de pressao da ordem de 10 Torr e uma bomba difusora que

favorece que pressées da ordem de 107 Torr sejam alcangadas no sistema.

No interior da camara, € alocado um magnetron no qual o material a ser
utilizado para as metalizagdes é fixado. Este magnetron funciona como o catodo do
sistema, ao passo que a estrutura da camara e o porta amostras encontram-se
potencialmente aterrados (Soethe, 2004). O porta amostra, no qual é alocado o
material a ser metalizado, é aterrado, atuando como anodo da descarga. A distancia

entre o anodo e o catodo € em torno de 10 cm, e a variagao desta distancia implica
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na energia com que as particulas chegam ao substrato e influem no aquecimento do

mesmo.

O fluxo dos gases inertes séo controlados e medidos por dois fluximetros de
20 sccm. A medicao da temperatura da amostra é realizada posicionando-se a
ponteira do termopar sobre a superficie de uma amostra padrao, localizada ao lado
da amostra a ser depositada. “E importante ressaltar que este ndo é um parametro
definitivo para o trabalho, sendo que o controle da temperatura € necessario para a
avaliagao de possiveis modificagdes estruturais que o polimero podera vir a sofrer

durante o processo de metalizagao” Soethe 2004 p.39.

Figura 6 - (a) Imagem ilustrativa do equipamento de deposicao utilizado
evidenciando as partes que o constituem; (b) foto do equipamento utilizado no

processo de metalizacao
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Fonte: Soethe (2004).
3.3 Preparacao das amostras

As amostras poliméricas de ABS foram cedidas por uma industria de
materiais sanitarios da regido de Joinville tendo sua estrutura fracionada a fim de

obterem o tamanho adequado ao sistema de metalizacdo, ndo apresentando
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dimensdes padréo. A Figura 7 apresenta a imagem de uma torneira de polimero da

qual obteve-se as amostras do presente estudo.

Apos o corte, as amostras foram limpas, utilizando alcool 70% em ultrassom,
e secas com soprador térmico para a garantia de eliminagdo completa de impurezas,

que podem vir a influenciar na adesao do filme ao substrato.

Figura 7 - Imagem ilustrativa de uma torneira em ABS sem metalizacao, utilizada
como substrato das metalizacdes

Partes utilizadas

como amostras.

7
: , O

Fonte: www.viqua.com.br (2016).

3.4 Deposicao de filmes de aluminio em ABS.

Inicialmente, as amostras devidamente limpas foram colocadas dentro da
camara de deposicdo com posterior inicio do processo de evacuagao da camara.
Este processo € realizado primeiramente, com uma bomba mecanica e, na
sequéncia, com a bomba difusora, alcangando pressées da ordem da 10° Torr. A
primeira etapa da metalizacdo consiste da limpeza do alvo por meio de uma
descarga inicial com argbnio a pressao de aproximadamente 4,5 mTorr e tensao de
500V. Apos esta etapa, o fluxo de argbnio € interrompido, deixando o sistema
realizar novamente a evacuagdo da camara (KUCHLER, 2004).

Com a pressado minima estabilizada, ajustam-se os parametros necessarios
para a deposi¢cao de acordo com cada estudo a ser realizado, variando-se tenséo,

corrente, fluxo de argbnio, distancia (alvo/substrato) e pressao do gas de trabalho.



32

ApOs os ajustes necessarios, abre-se o shutter (protecdo do alvo para evitar
a deposigao antes dos parametros ajustados), e com um cronémetro, controla-se o
tempo de deposicdo. Ao término do tempo de deposicdo estabelecido, em um
orificio acoplado a camara, o ar atmosférico entra lentamente, equalizando as

pressdes interna e externa, possibilitando o acesso a amostra.

A varredura dos parametros de processo possibilita o estudo dos efeitos

destes nas caracteristicas finais do filme obtido.

3.5 Pré tratamento

A flexibilidade do plasma permite realizar modificagcbes em diversas
superficies de materiais. O pré tratamento pode ser utilizado para diferentes
objetivos dentre eles: limpeza de superficie, ativagdo por plasma ou polimerizagao
por plasma. Esses efeitos normalmente s&do realizados para potencializar uma
modificagdo em particular (OBERBOSSEL, 2016).

A limpeza de superficies por meio de sputtering tem como objetivo remover
impurezas, como residuos de lubrificantes, pd, pequenas particulas, entre outros,

bem como, preparar a amostra a receber o material a ser depositado.

Em deposicao de filmes finos o tratamento é feito para alterar a rugosidade
do substrato ou a composi¢ao superficial do material, visando ampliar a adesao do
revestimento. Através de diversos pré-tratamentos pode-se obter filmes com
propriedades mecanicas e de superficie diferentes (HEDLER, 2014). Morshed et al,
afirma que a adesdo mostra-se dependente do tempo de pré-tratamento, sempre
utilizando um gas inerte, como por exemplo argénio. Na Figura 8 é apresentada
uma imagem do equipamento utilizado para o pré tratamento por plasma realizado
sobre as amostras. Este equipamento é um reator a plasma para tratamentos de
superficie e encontra-se no Laboratério de Plasmas da Universidade Estadual de
Santa Catarina (UDESC).
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Figura 8 - Equipamento utilizado para a realizagao do pré-tratamento por plasma do
Laboratério de Plasmas da UDESC.

Fonte: Autor (2016).

3.6 Angulo de contato

O angulo de contato € uma ferramenta utilizada para medir a energia de
superficie do material para receber um revestimento, o resultado pode ser expresso
pela molhabilidade do substrato (LUZ et al., 2008). A molhabilidade de um material é
definida como o deslocamento de um fluido em uma superficie e também pode ser
entendida como a capacidade de um sodlido absorver um liquido. Em vista disto,
pode-se relacionar os resultados do angulo de contato com a adesao do filme ao
substrato, ou seja, quanto maior for a capacidade de molhabilidade do material
maior a aderéncia que o filme tera com o substrato (MATTOS, 2012).

A interacdo entre uma superficie com um determinado liquido pode ser
medida através do angulo de contato (8), e expressa de maneira quantitativa a
capacidade do liquido se espalhar em um substrato sélido (Bizinella, 2015; Pereira,
2010). Através do angulo formado é possivel quantificar a molhabilidade do material,

caracterizando-o hidrofobico ou hidrofilico. A Figura 9 apresenta de forma
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esquematica as diferentes formas como uma superficie pode ser molhada e os

respectivos angulos de contato obtidos em um ensaio.

Figura 9 - Angulo de contato medido entre uma superficie sélida com uma gota.
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Fonte: Burkarter (2010).

Os goniédmetros modernos usam a digitalizacdo do perfil da gota e da linha
tangente a partir do ponto de contato das trés fases (liquido, sélido e gasoso) para
conseguir determinar o angulo de contato dos sistemas liquido-sodlido. A gota é
observada com uma lente de baixo aumento, e o angulo de contato € medido por
meio de um goniémetro informando a variagdo angular ao longo do tempo (DEYNA
2015; NETO 2013). Na Figura 10, é apresentado um esquema representativo do

equipamento utilizado para realizar medidas de angulo de contato.

Figura 10 - Esquema de gonidbmetro utilizado para andlise de angulo de contato.

Micro-seringa

R

/,..- Amosi Camera de alta resolugdo
D ~
N

Suporte Ajustavel
Fonte de Luz P .

Fonte: Adaptado Hollander (2004).

Uma condigdo fundamental para se favorecer a adesao filme/substrato, é
que o liquido quando em contato com o material base espalhem-se rapidamente

sobre a superficie (DELVAN 2001),promovendo a adesao quimica ou mecanica.
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A molhabilidade do material pode ser expressa através de angulo de
contato, resultado em trés possiveis condi¢cdes, descritas abaixo e apresentadas na

Figura 16, segundo Bizinella (2015):

» Quando 6 é igual a 0°(Figura 11 (a)), o molhamento da superficie pelo
liquido é completo.
» 0 menor que 90° (Figura 11 (b)), molhamento da superficie pelo liquido,
caracterizando a superficie como hidrofilica.
» 0 maior que 90° (Figura 11 (a)), ndo ha molhamento da superficie pelo

liquido, caracterizando a superficie como hidrofébica.

A Figura 11 ilustra as variagbes do perfil da gota utilizada para realizagado
das medidas de angulo de contato em uma superficie. Como a adesdo esta
relacionada com a molhabilidade do material, para que haja uma maior eficiéncia no
processo adesivo entre o filme e o substrato, é ideal que o angulo formado seja
menor que 90°. Desta forma a absorcado do liquido ou do material a ser depositado
ird apresentar ligagées mais fortes, promovendo uma melhor aderéncia (MATTOS,
2012).

Figura 11 — Esquema de molhabilidade da gota pelo material em uma analise

de angulo de contato.
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Fonte: Coelho (2014).
No presente estudo, os testes de angulo de contato foram realizadas no
Laboratério de Plasmas da UDESC, com os parametros apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 - Parametros utilizados para a medi¢do do angulo de contato.

Liquido utilizado Agua Deionizada
Volume da gota 2uL
Numero de medicdes 10
Intervalo entre
e 1 segundo
medicdes
- o Angulo direito e
Opcdes de angulo esquerdo

Fonte: Autor (2016).

3.7 Testes de adesao

Este trabalho tem a finalidade de avaliar a técnica de magnetron sputtering
para metalizacdo de polimeros para as industrias de materiais sanitarios. Desta
forma, o filme depositado deve ser de qualidade semelhante aquelas produzidas
pelos meétodos tradicionais, para possibilitar que tais técnicas sejam empregadas no

setor.

Para isto, efetuou-se uma varredura de testes de adesdo empregados nas
industrias de materiais sanitarios a fim de reproduzir os critérios ja existentes para

controle da qualidade do filme.

3.7.1 Teste de riscamento

A norma NBR 11003:2009 regulamenta a aderéncia de filmes metalicos ou
tintas em substratos diversos. E frequentemente empregado nas industrias, em
virtude da facilidade, bem como por oferecer resposta imediata da qualidade do

filme.

Segundo a norma o teste é realizado com a utilizagdo de laminas de ago e
fitas adesivas com propriedades especificas. A execucdo do teste consiste em
realizar cortes no revestimento e na sequéncia aplicar sobre a area de corte a fita
adesiva. Para verificar a adeséao é realizada uma forgca perpendicular a superficie do

revestimento a fim de remover-se a fita totalmente.
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A avaliagao é feita examinando a superficie revestida e comparado-a com a
Tabela 2, utilizada como referéncia para o teste de riscamento e que fornece uma
ideia da porcentagem do filme desplacado. A norma nao sugere porcentagens
aceitaveis para aprovagao de pegas, uma vez que o teste de riscamento resulta em
parametros qualitativos. Entretanto, a empresa estabelece uma porcentagem

admissivel de acordo com o nivel de exigéncia e qualidade da companhia.

Tabela 2 - Referéncia para testes comparativos de riscamento em filmes finos

Cadigo Figura

Gra

Menhuma area da pelicula destacada

Gy

Aresa da pelicula destacada, cerca de 5 9% da area
guadriculada

Grz
. _l'_—-..
Area da pelicula destacada, cerca de 15 % da
area quadriculada

Gra l

Area da pelicula destacada, cerca de 35 % da area -
guadriculada

Grs

Arsa da pelicula destacada, cerca de 65 % da
area quadriculada

Fonte: NBR 11003:2009 p.9

O ensaio qualifica a adesdo do filme com o substrato, a partir do
arrancamento do filme ao remover a fita. Todas as amostras foram testadas,
seguindo norma regulamentadora. Na Figura 12 pode-se observar os materiais
utilizados para a execugao do teste de riscamento.

Este ensaio é baseado na norma NBR 11003:2009 que define para
realizagcao do teste a necessidade de realizar cortes no revestimento aderido ao
substrato em sua superficie e, na sequencia, aplicar uma fita adesiva (modelo
Filamentosa Scotch 8809) sobre a regido e avaliar o desprendimento do
revestimento de forma visual (WOLFF, 2007).
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Figura 12 - Equipamentos utilizados para a realizagdo do ensaio de riscamento.

Fita adesiva

Fonte: Autor (2016).

3.7.2 Adesao por ensaio de dureza Rockwell

O teste de dureza Rockwell consiste em indentar o material avaliado com um
cone de diamante ou identador de esfera de aco endurecido (CIMM 2016). O
emprego do ensaio em conjunto com a norma VDI (Verein Deutcher Ingenieure)
3824 permite avaliar a perturbacdo causada no filme apds a penetragdao da esfera
(VIDAKIS et al, 1997).

O ensaio gera uma deformacéao plastica e fratura no revestimento, sendo
possivel, pelo tipo e volume da falha do revestimento avaliar a adesao do filme ao
substrato. Os resultados sdo expressos de acordo com a norma VDI 3824,
verificando o padrao da identacao produzida no ensaio e comparando este resultado
com diferentes perfis pré-estabelecidos (LEITE, 2012). Na Figura 13 pode-se
observar uma imagem do equipamento utilizado para realizagdo dos testes de

dureza.
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Figura 13 - Equipamento de dureza Rockwell

Fonte: Autor (2016)

Na Figura 14 é apresentado um quadro comparativo da norma VDI 3824,
utilizado para avaliacdo da camada deplacada. Segundo a norma, o substrato tem
uma boa adesao ao filme quando, apds o ensaio, a superficie ao redor da identacao
se aproxima da apresentada nas classes HF1 até a HF3. Por outro lado, a classe
HF4 é considerada aceitavel, porém com um menor desempenho. A grande

vantagem deste ensaio recai na rapidez e facilidade de realizagao.
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Figura 14 - Avaliacdo da ades&o de acordo com a norma VDI 3824.
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Fonte: Norma VDI 3824,

3.7.3 Ensaio névoa salina (salt spray)

Baseado na norma (NBR 8094:1983), o ensaio em névoa salina é utilizado
para verificar a resisténcia a corrosdo de materiais revestidos. Avalia-se o
comportamento do revestimento e sua capacidade de resistir a corrosao, que € um
processo que pode ser influenciado por varios fatores externos, como a exposicao a
agua e as intempéries (MANZATO, 2016).

A NBR 8094, proveniente da norma ASTM B117, expressa uma avaliacao
comparativa da porcentagem de corrosdao da peca em fungcdo da quantidade de

horas exposta a nevoa salina.

O ensaio é realizado através de uma camara submetida a névoa salina,
como apresentada na Figura 15, pré-condicionada a temperatura de operagéo de 35
° C e de uma solugéo de sal de 5% (MARQUES et al 2007). Segundo Spinelli
(2000), o teste pode variar de 24 a 5000 horas, porém na maioria dos casos €&
transcorrido por um periodo de 24 horas.
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Figura 15 - Equipamento de Névoa Salina utilizada nos ensaios

-

Fonte: www.performanceequipamentos.com.br

Neste modo, é possivel reproduzir o comportamento em campo da peg¢a,

simulando a eficiéncia do revestimento exposto a pior condi¢do de trabalho.

Para a realizacado do ensaio de névoa salina no presente trabalho fez-se uso

de um equipamento da marca Durr, com capacidade de 680 litros.

3.7.4 Resisténcia a limpeza (teste do alcool)

Com o objetivo de examinar a alteracdo das caracteristica opticas/reflexivas
do filme ao longo de tempo, realiza-se o teste com alcool, que simula as situagdes
de trabalho e de limpeza da peca. Para a execugao do teste € necessario apenas
algodao e alcool comum, aplicando-se sobre as pecas revestidas uma porgdo de
alcool e, com o auxilio do algodéao, realiza-se uma friccdo sobre a superficie do
substrato metalizado. Ao final, observa-se se ha indicagcdes de escamacoes,
esfoliagbes ou perca do brilho. Em razdo da simplicidade do teste e por oferecer
resultados significativos, o teste do alcool é utilizado em larga escala nas industrias
de materiais sanitarios. Assim como as outras normas ja mencionadas, o teste do
alcool fornece resultados qualitativos, devendo a empresa avaliar o nivel de

qualidade desejado.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Parametros estudados

Para a realizagcao deste estudo, executou-se uma varredura de parametros
para compreender a influéncia de cada um nas propriedades finais do filme
objetivando a aplicagdo destes revestimentos no setor de materiais sanitarios. Na
realizacao deste trabalho, em cada variagdo de algum parametro, uma condi¢ao foi
escolhida, por apresentar resultados satisfatérios e assim, na sequéncia, outro
parametro foi varrido, fixando-se o primeiro. Esta metodologia permitiu avaliar os
diferentes parametros de metalizacdo e obter-se amostras que serviram de

referéncia para o prosseguimento do trabalho.

Os parametros estudados foram corrente/tensédo, pressdo do gas de

trabalho, distancia alvo/substrato e tempo de metalizacao.

Primeiramente, dez amostras de referéncia foram confeccionadas com a
utilizacdo de diferentes parametros, evidenciados na Tabela 3, sem fixar um
parametro especifico a fim de compreender o comportamento do polimero e do filme

mediante cada alteracao.

Na Figura 16 pode-se observar uma imagem das amostras obtidas com o

primeiro levantamento de parametros.

Tabela 3- Parametros de metalizagao utilizados para obtengdo das amostras de
referéncia

Amostra | Pressdo | Corrente | Voltagem | Tempo | Taxa de Distancia
(mTorr) (A) (V) (s) deposicao (cm)
(nm/s)
1 18 3,7 370 470 0,2 23
2 20 2,07 321 120 0,3 17,5
3 22 2,07 317 180 0,2 17,5
4 19 2,58 336 480 0,3 17,5
5 19 2,07 325 82 0,3 13
6 20 2,07 335 58 0,2 13
7 19 2,07 320 213 0,3 23
8 19 2,07 325 132 0,3 13
9 20 3,16 341 98 0,3 23
10 10 3,16 308 124 0,2 23

Fonte: Autor (2014).
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Figura 16 - Imagem ilustrativa de duas amostras obtidas com a primeira varredura de
parametros.

Fonte: Autor (2014)

4.1.1 Corrente

Nesta etapa, os parametros fixados foram distancia entre alvo/peca, tempo
de metalizacdo e pressdao do gas de trabalho, variando-se a corrente e
consequentemente a tensdao aplicada. Apos uma analise visual das amostras
obtidas, pode-se afirmar que a corrente influéncia diretamente na cor do filme, o que
se deve principalmente a alteragdo do numero de atomos que chegam ao substrato.
Por outro lado, a tensao tem influéncia na adesado devido a energia com que os
atomos chegam a pega. A Tabela 4 apresenta os parametros utilizados na
metalizagdo, e logo abaixo na Figura 17 pode-se observar as amostras
confeccionadas por meio deste estudo. De uma analise visual das amostras, optou-
se pela escolha dos parametros utilizados para obtengdo da amostra 9 para
continuagao dos estudos. Isto se deve, principalmente, a cor do revestimento que é
préxima daquelas apresentadas por pegas galvanizadas e a maior ades&o ao risco

se comparada as outras amostras obtidas.

Tabela 4 - Parametros de metalizagdo utilizados para obtencido das pegas com
variagao de corrente.

Amostras | Corrente | Tensao(V) | Tempo(s) Fluxo de Distancia
(A) argbnio (sccm) (cm)
1 2,14 502 30 95 23,1
2 3,32 330 30 95 23,1
3 1,17 393 30 95 23,1
4 1,5 407 30 95 23,1
5 0,8 367 30 95 23,1
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6 2,58 440 30 95 23,1
7 3,01 446 30 95 23,1
8 3,5 453 30 95 23,1
9 4,04 464 30 95 23,1
10 4,6 470 30 95 23,1

Fonte: Autor (2014).

Figura 17 - Amostras confeccionadas com variagao de corrente/tensao.

L 6 7 8 9 10

Fonte: Autor (2014).

4.1.2 Distancia substrato/alvo

De forma a verificar a influéncia da distadncia do substrato a ser metalizado

com o alvo, fixou-se os demais parametros e apenas variou-se a distancia.

ApOs a obtengao das amostras verificou-se que a distancia tem influencia na
cor e adesao dos revestimentos, pois quanto mais perto do alvo, maior a taxa de
deposicdo. Verifica-se que, quanto mais proximo do alvo, maior o aquecimento da
amostra, favorecendo uma alteracao estrutural do polimero e um escurecimento do
filme, que se deve, principalmente a imersédo do substrato em regides mais proximas

ao catodo, com elevada taxa de sputtering e as altas energias dos atomos.

Na Tabela 5 s&o apresentadas as variaveis utilizadas neste estudo, ao passo
que na Figura 18 pode-se observar a imagem superficial das amostras apos a
variagao da distancia alvo/substrato. Apds verificar as alteragcdes de cor do filme em
relacdo a distancia alvo/substrato, pode-se observar que a melhor amostra foi
aquela confeccionada com os parametros apresentados na condicdao 15, com
distancia de 15,6 cm do alvo.
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Tabela 5 - Parametros utilizados para obtencdo das amostras com variagdo da

distancia entre o alvo e o substrato.

Amostra | Corrente | Tensao (V) | Tempo Fluxo de argbnio | Distanci
S (A) (s) (sccm) a (cm)
11 4,04 464 30 95 9,5
12 4,04 464 30 95 12
13 4,04 464 30 95 10
14 4,04 464 30 95 13,6
15 4,04 464 30 95 15,4
16 4,04 464 30 95 17,5
17 4,04 464 30 95 20,4
18 4,04 464 30 95 22

Fonte: Autor (2014).

Figura 18 - Imagem ilustrativa das amostras obtidas com variagao da distancia
alvo/substrato.

4.1.3 Pressao

‘ 13
17

Fonte: Autor (2016).

Utilizando como parametros as amostras obtidas anteriormente, com a

varredura dos parametros descritos, e selecionando aquela que visualmente

promoveu maior adesdo e brilho superficial, fez-se um estudo da influéncia da

pressdo do gas de trabalho nos revestimentos. Assim, para este estudo foram

fixados parametros como corrente, tensdo, distancia, tempo de metalizagcdo e

pressao base (pressao final do sistema apds evacuagao), variando-se a presséo do

gas de trabalho, como apresentado na Tabela 6. Abaixo, na Figura 19, é

apresentado o resultado das amostras obtidas com diferentes pressées do gas de

trabalho apos a metalizagéo.



46

Tabela 6 - Amostras de referéncia obtidas com variagao da distancia entre o alvo e o

substrato.
Amostras | Corrente Tensdo | Fluxo de argbnio Distancia Presséao
(A) (V) (sccm) (cm) (mTorr)
19 4,04 464 95 15,4 1
20 4,04 464 95 15,4 3
21 4,04 464 95 15,4 4
22 4,04 464 95 15,4 2

Fonte: Autor (2014).

Figura 19 - Imagem ilustrativa das mostras obtidas com variagao de pressao.

Fonte: Autor (2014).

Com as amostras obtidas até esta etapa, pode-se concluir que a pressao

esta relacionada a adeséao do filme ao substrato uma vez que altera a energia com

que os atomos chegam ao substrato, pois altera um parametro conhecido como livre

caminho médio, que reflete 0 numero de colisdes que os atomos experimentam a

uma descarga até chegarem ao substrato. Desta forma, quanto maior a presséo,

menor o livre caminho médio e maior a perda de energia dos atomos por colisdes,

afetando a energia com que estes atomos atingem o substrato e consequentemente
a adesao do filme formado (ALENCASTRO, 2012).
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Pode-se observar que na amostra 19, o filme esta quase imperceptivel, isto
se deve a pressado esta tdo alta, que os atomos nao tém energia suficiente para
arrancar os elétrons do alvo. Este ultimo estudo mostra a necessidade de estudo de
cada parametro especifico, pois muitas vezes ao variavel pode melhorar uma

propriedade desejavel, porém prejudicar a estrutura do filme.

4.2 Amostras modificadas estruturalmente

ApoOs realizada a obtencdo das amostras de referéncia por meio da
varredura dos parametros que influenciam diretamente nas propriedades dos filmes,
confeccionou-se amostras com os parametros previamente definidos, porém,
fazendo uso de um pré-tratamento com plasma de argdnio e modificagao superficial
mecanica. Estes tratamentos foram efetuados objetivando investigar a mudanga na
aderéncia do filme ao substrato e na qualidade do revestimento em fungdo da
alteracao das propriedades do substrato. Inicialmente, realizou-se o revestimento de
duas amostras sem pré-tratamento por plasma. Apdés uma analise visual do
revestimento, levando-se em consideragao a cor, brilho e aderéncia ao corte, optou-
se pelas condicdes utilizadas na Amostra 2, para serem utilizadas como padréo para
todos os revestimentos obtidos. Na figura 20, é possivel observar uma imagem das
amostras apds a metalizacado e os parametros utilizados. Cabe ressaltar que a unica

diferenga de parametros é o tempo de metalizacdo, que torna o filme mais espesso.
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Figura 20 - Amostras de referéncia e parametros utilizados.

Amostral;

Corrente: 1,3 A

Tensao 471

Distancia alvo/substrato: 7 cm
Pressio: 3,1 mTorr

Tempo: 2 minutos

Amostra 2

Corrente: 1,3 A

Tensao 471

Distancia alvo/substrato: 7 cm
Pressdo: 3,1 mTormr

Tempo: 3 minutos

Fonte: Autor (2016).

Estabelecidos os parametros de metalizacdo, deu-se inicio ao revestimento
das amostras sobre os substratos tratados previamente por plasma de argbnio com
diferentes tempos de tratamento, a fim de investigar a influencia deste pré-
tratamento na adesdo do filme com o substrato. Foram confeccionadas oito
amostras, cinco com pré-tratamento por plasma em diferentes tempos e trés
amostras com pré-tratamento mecanico, modificadas superficialmente por lixas com
diferentes gramaturas, como mostra a tabela 7. Todas as amostras, apds sofrerem
os pré-tratamentos foram metalizadas utilizando a mesma condicao da Amostra 2,
cujos parametros podem ser observados na Figura 20. Na Figura 21 & possivel
verificar uma imagem das amostras durante o processo de pré-tratamento por

plasma.



49

Tabela 7 - Parametros utilizados para realizagao do pré-tratamento por plasma e

mecanico das amostras de ABS a serem metalizadas.

Corrente | Tenséao Fqu9 Qe Pressao Temperatura | Tempo
Amostra (A) V) Argobnio (mTorr) (‘C) (s)
(sccm)

1 0,1 288 1056 2 100 180

2 0,05 244 1056 2 39,4 120

3 0,05 241 1056 2 37 180

4 0,05 312 1056 2 22,3 240

5 0,05 267 1056 2 21 300

6 Lixada com lixas #1200 #2000 e polida com alumina

7 Lixada com lixas #1200 #2000

8 Lixada com lixa #2000

Fonte: Autor (2016).

Figura 21 - Imagem do pré-tratamento por plasma (a) destacando as amostras

alocadas na descarga de argénio e (b) o plasma ao redor da amostra.

Porta amostra

Amostras

O =

Plasma

Fonte: Autor (2016).

O pré-tratamento por plasma de argbnio foi realizado sobre duas amostras
com os mesmos parametros, em todas as condi¢cdes estudadas. Uma foi utilizada
para realizar-se a medida do angulo de contato apds o tratamento, ao passo que a
outra seguiu para o processo de metalizacdo. Na tabela 8 estdo apresentados os
parametros utilizados na metalizacdo de todas as 8 amostras. Tais parametros foram
selecionados com base no procedimento descrito na Metodologia e na amostra de

referéncia, apresentada na Figura 20.
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Tabela 8 - Parametros de metalizagao utilizados para as amostras pré tratadas.

Amostr | Corrente | Tensédo | Distancia Temperatura | Tempo

a (A) V) (cm) Pressdo (mTorr) ('C) (s)

TODAS 1,3 460 7 3,1 29 180

Fonte: Autor (2016).

4.3 Caracterizacao dos filmes finos

Na sequéncia sao apresentados os principais resultados obtidos com a
caracterizagdo das amostras metalizadas tratadas previamente por plasma e com

modificagao superficial mecanica.

4.3.1 Angulo de contato

O angulo de contato tem como objetivo caracterizar as propriedades
superficiais da amostra tratada por plasma e mecanicamente e relacionar com a
rugosidade do material, uma vez que pode-se, por meio desta técnica, avaliar a

molhabilidade entre a superficie e a gota do teste.

A fim de obter-se uma referéncia, realizou-se inicialmente a medida do
angulo de contato em uma amostra de ABS sem tratamento. Apds, foi realizada a
avaliagdo do angulo de contato apresentado pelas amostras tratadas. A tabela 9
apresenta o resultado obtido com este ensaio para a amostra sem tratamento. A

Figura 22 apresenta uma imagem do perfil da gota obtida no ensaio.

Tabela 9 - Angulo de contato amostra nao tratada.

Amostra | Esquerdo | Direito | Média
0 97,244 | 97,976 | 97,614
Fonte: Autor (2016).

Figura 22 - Angulo de contato da amostra 0 (sem tratamento).

Fonte: Autor (2016).
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Apos o pré-tratamento por plasma de argbnio, uma das amostras foi
destinada ao reator para a metalizagdo e a outra, para o gonidmetro para a medigéo
de angulo de contato. Na Tabela 10, sdo apresentados os valores de angulo obtidos
para todas as amostras. A Figura 23 exibe os perfis das gotas capturados pela
camera em um ensaio de angulo de contato para todas as amostras apds o

tratamento por plasma e mecéanico.

Tabela 10 - Resultado da medigao do angulo de contato das amostras pré-tratadas.

Amostra | Esquerdo | Direito | Média | Altura |Largura
1 21.4 25.2 23.3 | 0.169 | 1.775
55.4 48.1 51.8 | 0.589 | 2.539
28.5 30.2 29.3 | 0.407 | 3.153
85.3 84.6 84.9 | 0.849 | 1.958
14.6 13.9 14.2 | 0.217 | 3.653
85.1 85.2 85.1 | 1.090 | 2.564
74.3 74.2 74.2 | 0.823 | 2.255
74.5 74 .4 745 | 0.826 | 2.254
Fonte: Autor (2016).

O IN|O|O | WIN

Figura 23 - Imagens do &ngulo de contato em cada amostra.

1 2 3 4

. ,
8 T 8

Fonte: Autor (2016).

Como dado comparativo, foi realizado um grafico, para favorecer o
entendimento da variagao do angulo de contato com o tempo de metalizacdo por
plasma e tratamento mecanico, como pode ser observado no Grafico 1 e Grafico 2,
respectivamente. De acordo com a imagem, pode-se observar que apesar de nao
haver uma tendéncia, ha uma reducdo do angulo de contato para as amostras
tratadas por plasma antes da deposicao. Isto se deve a alteragao da superficie do

polimero em fungdo da energia das particulas que estdo presentes no plasma
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durante o tratamento. Pode-se perceber que a alteragdo no angulo de contato &
mais pronunciada para as amostras expostas a menor tempo no plasma. Este
comportamento € frequentemente observado em polimeros tratados por plasma
(MACHADO, 2013).

Abaixo sédo apresentados os Graficos 1 e 2 nos quais sdo apresentadas as

variagdes do angulo de contato em relagao ao tratamento superficial.

Grafico 1: Variagdo do angulo de contato em relagdo ao pré tratamento por

plasma.

ANGULO DE CONTATO

110 - 97,14
84,9

90 -
70 1 51,8

>0 1 29,3

30 - 14,2
10 T T T T \

Sem tratamento  Tratada (2') Tratada (3') Tratada (4') Tratada (5')

Fonte: Autor (2016).

Grafico 2: Variacao do angulo de contato em relagao ao tratamento mecanico.

ANGULO DE CONTATO

110 - 97,14
90 - O 74,2 74,5
70 - —— =
50 -
30 -
10 T T T ]

Sem tratamento Lixada (#1200 #2000 Lixada (#1200 #2000 ) Lixada (#2000)
Polida com Alumina)

85,1

Fonte: Autor (2016).
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Observando o Grafico 2 pode-se verificar que o tratamento mecanico nao
interfere significativamente no angulo de contato apresentado pelas amostras.

De acordo com a fundamentacgao tedrica se 6 for menor que 90° ha molhamento
da superficie pelo liquido, ou seja, a superficie tem caracter hidrofilico. Observando
o resultado da medigdo das amostras tratadas, todas obtiveram angulos menores
que 90°, diferentemente da amostra sem tratamento. Isso nos leva a acreditar que
ap6s o pré-tratamento realizado a superficie das amostras sofreram modificagcéo
superficial que é dependente do tempo de tratamento e das condi¢cdes energéticas
do plasma circundante. Estas diferengas, em termos de molhabilidade, podem atuar
de forma significativa na adesdo do filme ao substrato. Além da modificagdo por
plasma, a modificagdo mecanica altera a molhabilidade uma vez que retira a
camada polida da superficie e gera um aumento na rugosidade da mesma
(COUTINHO, 2007).

Esta rugosidade pode atuar de forma significativa para uma adeséo por meio
de ancoragem mecanica. Fazendo uma analise comparativa, observa-se que o
tratamento por plasma é muito mais eficiente que o mecanico em termos de
alteracdo da molhabilidade da superficie, uma vez que nas ultimas trés amostras a
variacdo em termos de angulo de contato € muito pequena. A alteragdo da energia
de superficie em amostras tratadas por plasma se explica pela energia das
particulas que colidem com o substrato. Por se tratar de uma superficie polimérica, a
amostra visivelmente sente os efeitos deste meio energético em sua estrutura
molecular, alterando assim a molhabilidade do mesmo, que aparentemente nao

apresenta comportamento linear com o tempo (MACEDO, 2010).

Pode-se perceber ainda que as amostra 1 e 3, apesar de tempos diferentes
de pré tratamento obtiveram resultados parecidos, porém, a corrente utilizada nas
amostras foram diferentes. O resultado necessita de um estudo mais aprofundado
para verificagdo da relagédo entre as variaveis do processo e do angulo de contato
apresentado, porém é possivel concluir que com uma corrente maior € possivel

obter um resultado satisfatério de molhabilidade com um tempo maior de plasma.

Por outro lado, analisando o Grafico 1, pode-se observar que ha picos de
angulos de contato, ou seja, ndo se verifica um comportamento linear com o tempo

de tratamento. Assim, pode-se observar que € necessario um estudo mais
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aprofundado com relagdo ao de tempo de pré tratamento e sua real influéncia ao

angulo de contato e consequentemente a adesé&o do filme ao substrato.

4.3.2 Riscamento

O teste de riscamento é muito utilizado na industria de materiais sanitarios,
sendo o primeiro teste a ser realizado apds as amostras serem confeccionadas,
devido a facilidade de execucao e fornecimento de resultado imediato (SAMAR,
2004). Na figura 24 é possivel observar a imagem das amostras apos o teste de

riscamento.

Figura 24 — Imagem superficial das amostras apos o teste de riscamento.

Fonte: Autor (2016).

ApOs os testes percebe-se que amostras em geral se enquadram na
classificagao de Gr2 ( 5% a 15% de desplacamento). A Figura 25 apresenta uma
comparagado das amostras com a norma. Apenas as amostras 0 e 7, apresentaram
um comportamento equivalente a Gr3 ( 15% a 35%). O melhor resultado para este
ensaio é o apresentado pela amostra 3 que pode ser classificada como Gr1 ( menos
de 5%) (NBR 11003).
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Ao final do ensaio pode-se afirmar que os filmes obtidos a partir da técnica
TMS e sujeitados a um tratamento por plasma anteriormente a metalizagdo
apresentaram boa ades&o ao substrato polimérico. As amostras com desempenho
abaixo do esperado, foram aquelas que nao sofreram pré-tratamento (amostra 0) e
as tratadas mecanicamente de forma agressiva, com duas lixas de granulometria
diferentes e que nao foram polidas. O excesso de alteracdo na superficie dificultou a

adesao do filme ao substrato.

Figura 25 — Comparagao das amostras apos o teste de riscamento com os padrées
da norma NBR 11003:2009.

>

Fonte: Autor (2016).

4.3.3 Adesao por dureza

O ensaio de dureza foi realizado a fim de verificar, de forma indireta, a
aderéncia do filme ao substrato. Nesta técnica, apds a aplicagao de uma carga pré

definida, por meio de um identador, utilizando o ensaio de dureza Rockwell, verifica-
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se a forma da identacdo e a lateral da mesma. Para tal, faz-se a comparag¢ao da
marca provocada no filme pelo identador com os padrdes apresentados na Figura

18, pré-estabelecidos na norma VDI 3824.

Os testes foram realizados no Laboratério de Materiais da Sociedade
Educacional de Santa Catarina (SOCIESC), fazendo uso de uma pré carga de 150
kgf. Apos os testes, com o auxilio de um estereoscopio, foi possivel realizar as
analises dos filmes. Na Figura 26 é apresentada a imagem das identagdes das
amostras apds a realizagdo do ensaio. Em todas as amostras foram feitas duas

medidas a fim certificar o comportamento do filme.

Figura 26 — Perfil da identacao realizada nos filmes apds ensaio de dureza.

Fonte: Autor (2016).

Observando a Figura 26 pode-se verificar que os filmes apresentaram, apos
a identacdo, bordas arrendodadas e, na maioria das condi¢cbes, houve pouca
alteracao no filme ao redor da marcacéo. Apenas a amostra 1 e 8 apresentaram um
desempenho diferente das demais. Entretanto, pode-se observar, ao comparar estes
resultados com a norma que a amostra 1 se aproxima do comportamento

apresentado pelo grupo HF4 da Figura 19, ao passo que a amostra 8, pode ser
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comparada a apresentada pelo grupo HF3. Esta analise comparativa pode ser

observada em detalhe na Figura 27.

Figura 27 - Analise comparativa do resultado do teste de adesao por identagdo com
a norma VDI 3824.

Fonte: Autor (2016).

O resultado apresentado pela amostra 1 pode ser atribuido ao aquecimento

da mesma devido ao plasma mais intenso promovido pela maior corrente elétrica
empregada (1,0A) se comparado com a amostra 3, que possui 0s demais
parametros de metaliza¢ao iguais. O aquecimento gerado promove tensdes no filme
e modificagdes estruturais no substrato, favorecendo uma alteracido na adesio do
revestimento (LIMAR, 2014). Além disso, pode-se verificar que o didmetro da
identacao para a amostra 1 € menor do que o apresentado pelos demais filmes. Isto
se deve ao aumento da taxa de deposi¢cao com o aumento da corrente. Assim, nesta
condicdo, tem-se um filme mais espesso, e consequentemente, mais resistente a
penetragdo do identador. A maior espessura deste filme se comparado com os
demais é um fator que também pode ter contribuido para o descolamento do filme

observado nesta amostra.

Por outro lado, a amostra 8, cujo pré-tratamento produziu uma alteracao da
superficie do substrato utilizando apenas lixa 2000, sem polimento, apresentou um
desplacamento do filme na regido adjacente a identagdo, como indicado na Figura
28. Uma possivel justificativa para este efeito pode estar relacionada com os
defeitos superficiais promovidos pela lixa, que promoveram um aumento da tensao

do revestimento sobre o substrato. Desta forma, com a aplicagcdo de uma tensao na
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superficie, a rugosidade gerada pela lixa atua como um mecanismo de concentragao
de tensdo, promovendo uma fratura, pelo que se pode observar, fragil, do
revestimento. Avaliando a amostra 0, que foi metalizada sem nenhum tratamento
prévio do substrato, pode-se verificar um sutil descolamento do filme na borda da
identacdo. Por outro lado, os demais revestimentos avaliados, ndo apresentaram
modificagdes na superficie do filme apds o ensaio. Isto leva a sugerir que os pré-
tratamentos realizados contribuiram para alteragao da adesao superficial do filme ao
substrato e além disso, os tratamentos por plasma se mostraram mais eficientes

para filmes mais finos.

4.3.4 Resisténcia a limpeza (teste com alcool)

O teste com alcool consiste em simular a limpeza da peg¢a durante seu
funcionamento. Tem como objetivo avaliar se apds o teste ha alguma modificacéo

na qualidade visual da peca.

O teste de resisténcia com alcool foi efetuado apds o teste de riscamento em
todas as amostras. Observou-se que em todas as superficies ndo houve danos nem
modificagdo nas caracteristicas visuais do filme, sendo que o substrato manteve

suas propriedades 6ticas (brilho) e ndo sofreu descamagdes em fungao do teste.

O resultado vem de encontro com caracterizagdes ja realizadas, dando
indicios de significativa adesdao do filme de aluminio ao substrato polimérico e

reforcando a viabilidade deste estudo em industrias de materiais sanitarios.

4.3.5 Ensaio em Névoa Salina (salt spray)

Para avaliar a funcionalidade das pecas revestidas com filmes de aluminio
durante a utilizagdo, ou seja, na casa do consumidor final, realizou-se o ensaio de
névoa salina, que tem finalidade de avaliar a qualidade do tratamento superficial das
pecas metalicas ou ndo-metalicas (Dellagnelo, 2009).

O ensaio é realizado em uma camara mantida a uma temperatura de 35° C +
2, em uma solugcao aquosa de 5% de cloreto de sédio e umidade relativa do ar de
aproximadamente 97%. O tempo de exposicdo de cada peca varia de acordo com

seu tratamento superficial, sendo que pode variar de 24 a 2000 horas.
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7

O objetivo deste ensaio é avaliar de forma rapida o processo corrosivo,
simulando a pior condigao: atmosfera maritima. O teste verifica se houve algum tipo
de oxidagao no filme metalico ou no substrato. Os testes foram realizados em um
periodo de 36 horas, em fungao da disponibilidade do equipamento.. Na Figura 28 é

apresentada uma imagem da camara de névoa salina com as amostras em teste

Figura 28 - Amostras na camera de salt spray

Fonte: Autor (2016).

Na Figura 29 é apresentada a imagem das amostras revestidas com filmes
finos apds o ensaio em névoa salina. Os ensaios permitiram observar que apés 36h
de exposicdo as amostras nao apresentaram nenhum tipo de corrosdo ou
degradagao do filme ou substrato. Verificou-se apenas que nas areas ja danificadas
em fungao dos testes anteriores (teste de riscamento e dureza), houve o principio de

processos corrosivos nas regides onde o filme ja se encontrava danificado.
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Figura 29 - Amostras ap0s a exposigao de 36 horas a nevoa salina

Fonte: Autor (2016).

As amostras 7 e 8 apresentaram uma modificacdo superficial mais
significativa se comparada com as demais, como €& possivel observar na Figura 30.
Nestas amostras foi possivel observar o aparecimento de manchas, bem como o
escurecimento do filme. Isso pode ser explicado devido ao pré-tratamento mecéanico
promovido sobre estas amostras. Como as mesmas foram lixadas e polidas,
possivelmente apresentam uma superficie ndo uniforme e muito rugosa. Esta
caracteristica pode der contribuido para o aparecimento destes defeitos. Por outro
lado, as amostras tratadas com plasma n&o apresentaram mudancgas significativas
na superficie, apontando para a potencialidade desta técnica no aumento da adesao

e da uniformidade de propriedades dos filmes finos.
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Figura 30 - Amostras 7 e 8 apds o ensaio em névoa salina

Fonte: Autor (2016).

Ao final, com embasamento nos estudos realizados podemos afirmar que ha
uma tendéncia de melhores resultados com os parametros da amostra 3. Mostrando
que de forma geral esta amostra apresenta resultados mais satisfatorios em relagéao
as outras amostras confeccionadas, sendo o conjunto de parametros utilizados
capazes de produzir filmes finos sobre superficies poliméricas com elevada
qualidade superficial. Tais revestimentos podem, como demonstrado nos resultados,

ser utilizados na industria de materiais sanitarios com desempenho significativo.
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5. CONSIDERAGOES FINAIS

No presente trabalho buscou-se avaliar a potencialidade da utilizagdo da
técnica de Triodo Magnetron Sputtering (TMS) para obtencdo de revestimentos
metalicos sobre superficies poliméricas. Por meio dos estudos verificou-se que os
resultados alcangados indicam que os filmes obtidos apresentam qualidade
superficial e de ades&do capazes de serem empregados no setor de materiais
sanitarios. Além das propriedades fisicas estudadas, pode-se concluir, através da
literatura que a técnica utilizada (TMS), se comparada as técnicas usuais, possui
forte apelo ambiental, uma vez que reduz drasticamente o teor de residuos

gerados com o processo.

Do estudo realizado, pode-se observar que a utilizagcdo de um pré
tratamento por plasma, utilizando argénio, proporciona uma melhora na adeséo
do filme ao substrato em comparacdo as amostras isentas de tratamento anterior
a deposicao ou ainda aquelas que foram sujeitadas a tratamentos mecanicos.
Isto se deve a modificacdo superficial do polimero pelo plasma, como pode ser
constatado na analise de angulo de contato, que proporciona a criagdo de grupos
funcionais capazes de facilitar a ligagdo quimica e o ancoramento do metal

posteriormente depositado.

Neste sentido, verificou-se que caracteristicas como menor descolamento do
revestimento e variagdes no angulo de contato, tendem a corroborar com a ideia
de que as amostras realizadas pela técnica TMS demostram um desempenho

superior a amostra padrao (sem tratamento).

Ao final deste trabalho, é possivel perceber a viabilidade técnica do emprego
do processo de TMS, na metalizagao de polimeros para as industrias de materiais

sanitarios, alinhando qualidade com harmonia ao meio ambiente.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados apresentados neste trabalho e visando a continuidade

da pesquisa, propde-se 0s seguintes estudos:

» Realizar ensaio de microabrasdo a fim de verificar o volume de desgaste
com a variagao dos parametros de metalizagao e pré-tratamento

» Realizar o teste de névoa salina de 2000 horas condicionando a amostra a
pior condigao de ensaio.

» Estudar os processos que promovem caracteristicas de maior resisténcia
ao desgate e produtos quimicos do conjunto filme/substrato.

» Avaliar a viabilidade de utilizagdo de pds tratamento por plasma para
obtencao de uma superficie protetora, similar ao verniz utilizado nas pecas

do setor de materiais sanitarios.
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