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RESUMO

BAPTISTA JACOBI, Mattheus (aluno), MIYAZAKI, Leticia Emi (aluna).
Desenvolvimento de um reator de plasma eletrolitico para tratamento de materiais.
55 f. Monografia (Bacharelado em Engenharia Mecéanica) — Departamento
Académico de Mecanica, Universidade Tecnolégica Federal do Parana. Curitiba,
2018.

O desenvolvimento de novos tratamentos superficiais para biocompatibilidade
€ tema importante no cenario atual da engenharia de materiais. Devido a suas
caracteristicas, os tratamentos a plasma eletrolitico vém sido estudados para criar
tais superficies. No trabalho aqui apresentado, desenvolve-se um reator de plasma
eletrolitico com melhor controle de parametros de processo, como temperatura, area
de tratamento e concentracdo do meio. Ap0s o desenvolvimento do projeto
conceitual, uma avaliagédo de viabilidade de manufatura foi feita, o projeto preliminar
descrito e um projeto detalhado desenvolvido com facilidade de manufatura em
mente. Posteriormente, foi construido um protétipo do reator, o qual foi testado e
caracterizado em relacdo a temperatura de processo, manutencao de concentracao
de eletrdlito, tensédo e corrente de processo, delimitacdo de area de tratamento, e
caracteristicas finais da superficie tratada. A adicdo de um sistema de refrigeracao,
agitador magnético e delimitacdo de area tratada se mostraram efetivos a melhoria
do controle de parametros, porém o controle de concentracdo de eletrélito ndo foi

possivel.

Palavras-chave: Plasma eletrolitico. Reator. Tratamento Superficial.



ABSTRACT

BAPTISTA JACOBI, Mattheus (aluno), MIYAZAKI, Leticia Emi (aluna).
Desenvolvimento de um reator de plasma eletrolitico para tratamento de materiais.
55 p. Monografia (Bacharelado em Engenharia Mecéanica) — Departamento
Académico de Mecanica, Universidade Tecnolégica Federal do Parana. Curitiba,
2018

The development of new superficial treatments for biocompatibility is an
important theme in the current materials engineering scenario. Due to their
characteristics, electrolytic plasma treatments have been studied to create such
surfaces. In the work here presented, an electrolytic plasma reactor is developed with
improved process parameter control, such as temperature, treatment area and
electrolyte concentration. After the development of the conceptual project, a viability
analysis was made, the preliminary project described and a detailed project
developed with ease of manufacture in mind. Posteriorly, a prototype reactor was
built, which was tested and characterized in regard to process temperature,
electrolyte concentration maintenance, process current and electric tension,
treatment area delimitation, and final treated surface characteristics. The addition of a
cooling system, magnetic stirrer and treatment area delimitation have proven
effective in improving parameter control, however electrolyte concentration

maintenance was not possible.

Keywords: Electrolytic plasma. Reactor. Superficial treatment.
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1 INTRODUCAO

Muita atencdo tem sido dada a saturacdo eletrolitica por plasma (PES) nos
altimos anos, se comparada com processos convencionais de tratamentos
termoquimicos. Muitos estudos sobre o tema focam em tratamentos catodicos
envolvendo a saturacdo de elementos leves, como carbono, nitrogénio e boro. (WU
et al., 2017)

A oxidagdo por plasma eletrolitico (PEO) é uma técnica relativamente nova de
modificacdo de superficie, e destaca-se por sua capacidade de criar camadas de
oxidos ceramicos em ligas leves de Al, Ti e Mg. Tal tratamento pode ser usado para
melhorar resisténcias a corrosdo e desgaste. (JIANG, WANG, 2010)

A eletrélise tradicional é interrompida a partir de uma tensao critica, na qual
ocorre a formacao de um envelope de vapor-gas (VGE, do termo inglés Vapour-Gas
Envelope) ao redor de um dos eletrodos. A VGE é formada no eletrodo de menor
area superficial, no qual encontram-se condicbes Otimas para a ebulicdo do
eletrélito. No caso de correntes pulsadas, ha a interrupcdo peridédica da VGE.
(BELKIN; YEROKHIN; KUSMANQV, 2016)

Em algumas industrias, como aplicacdes biomédicas e implantes dentarios, é
necessaria a modificacdo das propriedades superficiais do titanio e suas ligas. Para
este fim, o processo de anodizacdo, especialmente o processo de anodizagdo por
plasma, permite a formacdo de uma camada densa de 6xidos na superficie do
titdnio. Este aumento controlado da camada de éxido de titanio gera uma superficie
nanotexturizada, com boa capacidade de reter liquidos e tecido 6sseo, bem como
um baixo risco de liberacdo de particulas durante a insercdo do implante.
(CARVALHO, 2010; QUINTERO et al., 2014)

A configuracdo tipica de um reator de plasma eletrolitico permite apenas o
tratamento por imersao (Figura 1), realizando o tratamento em toda a superficie da
peca, dificultando a determinacédo da area de tratamento e, por consequéncia, dos

parametros elétricos do processo.
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Figura 1 - Representacdo esquemética de um reator de plasma eletrolitico
Fonte: Adaptado de Qingbiao Li, Jun Liang e Qing Wang, Plasma Electrolytic Oxidation
Coatings on Lightweight Metals

No reator apresentado na Figura 1, (1) representa uma gaiola, montada
envolvendo o reator, (2) representa uma fonte geradora de tensdo AC, (3)
representa a peca a ser tratada, (4) o tanque de aco inoxidavel, que também atua
como contra-eletrodo, (5) um extrator de vapores, (6) uma janela para observacgao,
(7) um misturador, e (8) uma bomba, usada para filtrar e resfriar o meio.

Durante experimentos realizados no laboratério de plasma da UTFPR, notou-se
a necessidade de tratar apenas uma regido da superficie da peca. A
indisponibilidade de equipamento especifico a este requisito dificultou a analise dos
resultados, e desta situacdo surgiu a possibilidade deste trabalho. (BRANDALIZE;
NETTO, 2016).

O desenvolvimento de um reator de plasma eletrolitico capaz de gerar um
tratamento parcial da superficie traz mais facilidade ao calcular parametros de
tratamento como resistividade no meio e corrente elétrica. O projeto se revela
multidisciplinar, envolvendo conhecimentos tanto da area de projetos quanto de

materiais.
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Desenvolver um protétipo de reator de plasma eletrolitico capaz de garantir
tratamento em apenas uma regido delimitada da superficie de uma peca, de modo a

melhorar a reprodutibilidade do processo.

1.1.2 Objetivos Especificos

- Construir o prototipo de reator de plasma eletrolitico;
- Realizar tratamentos no prototipo;
- Caracterizar as amostras por microscopia éptica;

- Caracterizar a curva de aguecimento do reator

1.2 Contetdo ou Etapas do Trabalho
O trabalho foi realizado em trés etapas principais:
e Desenvolvimento do projeto conceitual
e Manufatura do protétipo
e Testes e caracterizacao do reator

A primeira etapa descrita foi realizada na matéria TCC 1, e as outras duas
foram desenvolvidas ao longo do TCC 2. O projeto conceitual desenvolvido
inicialmente foi adaptado para a construgcéo do protétipo.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

Visto que o0 objetivo do projeto é desenvolver um reator focando nos
tratamentos a serem realizados, a fundamentacdo teorica enfatiza os processos

comumente realizados neste tipo de reator.

Nesta secdo sdo apresentados também, diferentes reatores utilizados em
trabalhos de pesquisa na area.

2.1 Processos

2.1.1 Nitretacdo e Carbonitretacdo por Plasma Eletrolitico

O processo de carbonitretacdo € amplamente utilizado em ligas de titanio, com
o intuito de melhorar suas propriedades superficiais. Dentre as propriedades
adquiridas pela liga no processo, destacam-se principalmente o aumento da
resisténcia ao desgaste, da biocompatibilidade e da resisténcia a corrosao.
(ALIOFKHAZRAEI et al., 2008; KUSMANOQV et al., 2016)

No processo, 0 componente é submetido a um eletrélito saturado com carbono
e nitrogénio, a uma temperatura alta o suficiente para a difusdo de ions para a
superficie a ser tratada. Desta forma, uma camada de nitretos e carbetos € aderida a
superficie da peca, resultando na mudanca das propriedades superficiais.
(ALIOFKHAZRAEI et al., 2008)

A Figura 2 apresenta uma vista lateral da superficie carbonitretada de uma
amostra de titanio, na qual nota-se a distingdo entre a camada de substrato gerada
pelo tratamento, a camada difusiva, que marca a transicao entre substrato e matriz,

e a matriz metalica original do componente.
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Figura 2 - Sec¢ao transversal de titdnio puro comercial carbonitretado por 3 min a 900°C
Fonte: Aliofkhazraei, Taheri, Sabour Rouhaghdam, & Dehghanian, 2008

2.1.2 Oxidacéao por Plasma Eletrolitico

A oxidacédo por plasma eletrolitico (PEO) ocorre de forma similar ao processo
de carbonitretacdo, porém formando Oxidos na superficie através de um meio
eletrolitico oxidante. A oxidacdo pode ser conduzida a temperaturas mais baixas do
que a carbonitretacdo, visto que 0s substratos utilizados geralmente apresentam
maior afinidade ao oxigénio. Aditivos podem ser utilizados em conjunto com o
eletrdlito, de forma a facilitar o processo e melhorar as caracteristicas finais do
componente tratado. (JIANG, WANG, 2010)

Em geral, os revestimentos provenientes da oxidacdo por plasma eletrolitico
sdo compostos por uma camada externa porosa, uma camada intermediaria
compacta e uma camada interna fina. Na Figura 3, é representado um esquema do
desenvolvimento de um revestimento durante uma oxidagao por plasma eletrolitico

com corrente constante.
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Figura 3 - Esquema do fendmeno de descarga e desenvolvimento da microestrutura do
revestimento gerado durante o PEO.
Fonte: Li Q, Liang J, Wang Q. Plasma electrolytic oxidation coatings on lightweight metals,
2013.

Sabe-se que no substrato da superficie de metais existe um filme passivo, fino
que garante uma protecdo muito limitada. A medida em que a tensdo cresce, é
produzida uma grande quantidade de bolhas de géas, que resulta em um filme poroso
com uma estrutura perpendicular ao substrato. Esse estagio corresponde a
anodizagéao tradicional. No momento em que a tensao ultrapassa uma determinada
tensdo, denominada tensdo de ruptura, ocorre uma ruptura dielétrica em algumas
regides de menor espessura do filme, acompanhado de uma descarga de faiscas.
Nessa etapa, sdo geradas varias faiscas na superficie da amostra, formando um
grande numero de microporos uniformes. (JIANG, WANG, 2010)

Com corrente uniforme, é necessario aumentar a tensdo para garantir a tensao
de ruptura. As faiscas reduzem em quantidade e a cor passa de branco para
amarelo até chegar em um laranja-vermelho. Essa transicdo do amarelo para o
laranja-vermelho é denominada estagio de microarco, no qual o crescimento da

espessura do revestimento € mais rapido. Conforme a espessura aumenta, o valor
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da tensdo também se eleva. A reducdo da quantidade das faiscas € acompanhada
por um aumento da intensidade, que resulta em uma superficie mais grosseira.
(JIANG, WANG, 2010)

Estagio de Arco Intenso

Filme Isolante Anodizagao
Natural Convencional

Electrolyte ...} [ :
SRRt Il SRl | 1 By

Substrate

(a) (b) {c) (d) (e)

Figura 4 - Esquema das reagdes tipicas de um processo.
Fonte: Li Q, Liang J, Wang Q. Plasma electrolytic oxidation coatings on lightweight metals, 2013.

A oxidacdo por plasma eletrolitico € um processo influenciado por diversos
fatores, tanto intrinsecos quanto extrinsecos. O material do substrato € de
importancia crucial, visto que revestimentos PEO em diferentes materiais
apresentam composicdo e propriedades distintas, como espessura da camada e
dureza. A composicdo do eletrdlito influéncia nas taxas de crescimento, estrutura,
composicao e distribuicdo dos elementos no revestimento.

A temperatura afeta o tratamento de forma que, em temperaturas muito baixas,
0 processo de oxidacdo enfraquece, gerando revestimentos de menor dureza e
menor espessura, enquanto que em temperaturas demasiadamente altas, a dureza
e espessura diminuem significantemente. (LI; LIANG; WANG, 2013)

A utilizacdo de diferentes aditivos pode ser uma grande influéncia para o
processo, podendo afetar os parametros elétricos e as caracteristicas dos
revestimentos obtidos. (LI; LIANG; WANG, 2013)



16

2.2 ANALISE DE EQUIPAMENTOS EXISTENTES

2.2.1 Polimento Eletrolitico

Inicialmente, adotou-se a politriz eletrolitica como base para o posicionamento
dos elementos do projeto, dadas as semelhancas entre os tratamentos realizados
nos dois equipamentos. Na politriz ndo ha a formacdo do VGE, porém ha uma

diferenca de potencial aplicada ao meio eletrolitico.

Figura 5 - Politriz eletrolitica ElectroMet 4
Fonte: Disponivel em < https://shop.buehler.com/equipment/auxiliary-support-
equipment/products/electromet-4-polishing-cell>. Acesso em: 15 mai. 2017.

Na Figura 5 esta representada uma politriz eletrolitica ElectroMet 4, fabricada
pela empresa Buehler. O processo de polimento € realizado através de um jato de
solucdo que atinge a regido desejada da peca a ser polida, enquanto a solucéo é
mantida sob uma diferenca de potencial fornecida pelos eletrodos: O céatodo
cilindrico € mantido em contato com a solu¢ao no reservatorio, e 0 anodo € um disco

mantido proximo a peca.

2.2.2 Reatores Industriais

s

Em aplicacdes industriais, a PED € utilizada devido a sua velocidade e
versatilidade. A alta temperatura e formacdo do VGE na superficie levam a uma

limpeza eficiente de diversos tipos de contaminacdo, como 6leos minerais e vegetais
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usados para prevencéo de ferrugem, camadas residuais de galvanizagao ou laqué e

isolamento de enamel em fios elétricos. o processo de limpeza leva apenas entre 6 e

30 segundos. Apos a limpeza, ocorre a deposicdo da camada resistente a corrosao.
Na figura 6, estdo representados reatores industriais utilizados pela empresa

Plasmacraft, principalmente para polimento e tratamento superficial.

Figura 6 - Fotos de equipamentos utilizados comumente na industria
Fonte: Disponivel em <http://[plasmacraft.net/equipment>. Acesso em 27 mar. 2017

2.2.3 Reatores de laboratério

Os componentes representados na Figura 1 compdem um reator completo, no
entanto, na pratica, muitos artigos e pesquisas sdo realizados com setups mais
simples. Foram explorados artigos relevantes ao tema, e nestes encontra-se uma
preferéncia por um arranjo fonte-béquer, com eletrodos cilindricos lado-a-lado. Nesta
secdo, apresentam-se varios esquematicos de trabalhos pesquisados, com
comentarios sobre suas caracteristicas e funcionalidades.

Na Figura 7, apresenta-se uma célula eletrolitica composta de um béquer de
800mL, coberta com uma tampa de teflon, perfurada para saida de gases e entradas
de eletrodos e refrigeracdo. (MILLS et al., 2002)

Nesta configuragédo de célula eletrolitica observa-se que o anodo é fabricado a
partir de uma tela metalica em formato circular. Durante o0 ensaio a amostra é
posicionada no interior desta tela, permitindo a formagdo de uma camada
homogénea por toda a superficie da amostra. Outra importante observacado € que a
utilizacdo de um anodo fabricado com tela permite a troca / renovacéo do eletrdlito

durante o ensaio.
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Figura 7 - Esquemaético de reator de béquer
Fonte: Adaptado de R. Mills, E. Dayalan, P. Ray, B. Dhandapani, J. He. Highly stable novel
inorganic hydrides from aqueous electrolysis and plasma electrolysis

Na Figura 8 é representado um reator onde um tubo oco de vidro foi inserido no
frasco de vidro, possibilitando o posicionamento da fibra Optica a aproximadamente
5mm do centro, onde o catodo foi colocado. A pesquisa estuda as caracteristicas da
descarga de plasma em diferentes tensdes através da técnica de “In situ optical
emission spectroscopy” (OES). (PAULMIER; BELL; FREDERICKS, 2007)

n
| Anodo || Cétodo |

Gas de Exaustio Nitrogénio Inerte

Equipamento
OES

o/

Lente
Colimadora

Figura 8 - Representagao de um reator com camera proxima ao local de reagao
Fonte: Adaptado deThierry Paulmier, John M. Bell, Peter M. Fredericks; Development of a novel
cathodic plasma/electrolytic deposition technique Part 2: Physico-chemical analysis of the plasma

discharge
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7

Na figura 9 é representado um reator refrigerado a &gua, com &anodo
envolvendo a pecga a ser tratada. O trabalho envolve o controle da intensidade da
descarga de plasma, feito pela variacdo da tensdo aplicada. (PAULMIER; BELL;
FREDERICKS, 2008)

2

Figura 9 - Esquemaético de reator refrigerado.
Fonte: Thierry Paulmier, John M. Bell, Peter M. Fredericks; Plasma electrolytic deposition of titanium
dioxide nanorods and nanoparticles

A Figura 10 apresenta um reator com uma célula de parede dupla de vidro, por
onde &gua termostatica é bombeada para refrigeragdo, de forma a manter a
temperatura do processo a 36 + 3°C. O sistema utiliza uma fonte DC com output
maximo de 1500V/5A, e uma placa de aco inoxidavel como contra-eletrodo. (YU et
al., 2016)

Nota-se que, diferentemente dos reatores apresentados anteriormente, a
amostra ndo é posicionada dentro do anodo, resultando em um tratamento desigual

das superficies da peca. Considerando que a pesquisa realizada buscava apenas
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estudar as caracteristicas do mecanismo de formacdo da camada gerada pelo

tratamento, ndo foi priorizada a formacéo de uma camada homogénea.

Figura 10 - Esquematico de reator com parede dupla.
Fonte: Xiwen Yu, Li Chen, Honglei Qin, Mingyue Wu, Zongcheng Yan; Formation process of in situ
oxide coatings with high porosity using one-step plasma electrolytic oxidation
Na Figura 11 apresenta-se um reator cilindrico de vidro, refrigerado por agua e
com céatodo de aco inoxidavel mantido separado do anodo por particulas de vidro
sinterizadas. Um agitador magnético ajuda na troca de calor e manutencdo da

concentracéo da solucéo. (LIU et al., 2016)

Saida de Gas -

Catodo

Agua —»—

| .r—ﬁ
rAgitador Magnético ]

Figura 11 - Desenho de um reator com agitador magnético

Fonte: Adaptado de Yongjun Liu, John C. Crittenden, Lei Wang, Panliang Liu; Dechlorination
and decomposition of chloroform induced by glow discharge plasma in an aqueous solution

A Figura 12 mostra um reator composto de uma camara de vidro, fonte
DH1722A-6 DC com tensédo e corrente ajustaveis entre 0 ~ 1000 V e 0 ~ 500 mA, e

sistema de recirculacdo de agua para refrigeracdo, que mantém a temperatura da

solucéo estabilizada em 18 - 20°C. O céatodo utilizado é feito de aco inoxidavel.
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O experimento é realizado com a insercdo do anodo na solucédo apoés a fonte ser
conectada aos eletrodos. (LIU et al., 2016)
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Figura 12 - Representacdo de um reator para decomposicao de cloroforme
Fonte: Adaptado de Yongjun Liua,b,*, John C. Crittendenb, Lei Wangc, Panliang Liub;
Dechlorination and decomposition of chloroform induced by glow discharge plasma in an
aqueous solution

Na Figura 13 esquematiza-se um reator utilizando uma célula PyrexTM com
sistema de refrigeracdo a agua. O “driving electrode” representado € um arame de
platina coberto com um tubo de vidro, de forma a controlar a area em contato com a
solucédo. O eletrodo de aterramento € um arame de platina imerso na solucdo. A
fonte DC utilizada é a GWinsek-GPR-60H15D, que fornece até 600 V, conectada a
uma unidade de pulso YOU-SHANG PG06R-900-10. (HSIEH; WU; HSU, 2014)
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(contra-
eletrodo)
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Figura 13 - Esquemaético de um reator com limitacdo de area de contato com o eletrodo
Fonte: Adaptado de An-hsuan Hsieh, Kevin C.-W. Wu, Cheng-che Hsu; Kinetic study of Acid
Orange 7 degradation using plasmas in NaNO3 solution sustained by pulsed power

H& métodos especificos para atingir tratamentos parciais de certas
geometrias, como utilizado por An-hsuan Hsieh, Kevin C.-W. Wu e Cheng-che Hsu.
Tal método envolve cobrir regides da peca a serem preservadas, evitando assim seu
contato com a solucéo eletrolitica. Este procedimento se torna util no caso de pecas
cilindricas e esbeltas, porém se revela limitado para geometrias planas. O Projeto
agui apresentado busca reduzir esta limitacdo, desenvolvendo um equipamento

proprio para o tratamento de faces planas.
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3 PROJETO CONCEITUAL E PRELIMINAR

3.1 Projeto conceitual

Durante a etapa de TCC 1, foi desenvolvido um projeto conceitual do reator.
Foram primeiramente definidas as necessidades de projeto a partir de uma casa da

qualidade, apresentada na figura 14.

Column # 1 2 3 - 5
Direction of Improvement: A A X X X
2 C
fis b=
= g [~} g 4
) = | ]
£ 2 |2 & 2 |5
e e = =2 £ o
a & ) 2 2 o]
3 s 12 [2 |2 |8
o] o = ©°
& z £ 2 ‘B =
= o = = 5 =
o i & B 5] 5
(=] n = T = [=]
Reprodutibilidade C (S]
Controle de Area Tratada o} e
Manutencio da Temperatura do Meic Eletrolitico <) o o
Manutencio da Concentracdo © o o A

Figura 14 - Casa da qualidade
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A politriz eletrolitica Electromet apresentada na figura 5 serviu de base para o
desenvolvimento desta etapa, cujo resultado pode ser visto na figura 15.
Inicialmente, o movimento do agitador magnético seria utilizado para a geracao de
pressdo, de modo a criar um jato de eletrélito que atingiria a peca, posicionada no
topo do reator. Uma serpentina de aco inoxidavel seria utilizada para a refrigeracédo
do sistema. Ap6s o projeto conceitual, modificagbes foram realizadas para se

desenvolver o projeto preliminar.

Figura 15 - Vista explodida do projeto conceitual
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Na figura, encontram-se 0s componentes:

(1) Tampa de acrilico - seria furada para permitir a passagem de mangueiras e
do contato elétrico do catodo

(2) Serpentina de resfriamento — Feita de acgo inoxidavel para resisténcia a
corrosao

(3) Base do catodo — utilizado para o direcionamento do jato de eletrdlito e como
suporte para o anel que seria utilizado como contra eletrodo

(4) Agitador magnético — para a geracao do jato e manutencéo da concentracao

(5) Caixa de acrilico — para armazenar o meio eletrolitico

(6) Base — Armazenamento da bomba e base do agitador magnético

(7) Placa traseira — Parte da base

(8) Bomba e trocador de calor — Simplificados no desenho como apenas um
componente

(9) Motor — Junto com o encaixe magnético, formam a base do agitador

(10) Encaixe magnético — responsavel pela movimentacédo do agitador magnético

Para as etapas seguintes, notou-se uma grande complexidade na geometria de
diversas pecas deste projeto, o que levou a alteragdes fundamentais no
funcionamento do reator. Apos a realizacdo do projeto preliminar, foram realizados o

projeto detalhado e os desenhos de fabricacéo.

3.2 Projeto preliminar

Ap6s uma avaliagdo do projeto conceitual, foi feito o desenvolvimento do
projeto preliminar. ApOs analises da viabilidade de fabricacdo de cada peca,
verificou-se a necessidade de realizar varias alteracdes para viabilizar a manufatura
do protétipo. Na figura 16 sdo apresentadas duas propostas de reator, a primeira
(Figura 16-a) sendo a verséao preliminar, e a segunda (Figura 16-b) a versao final do

reator apos as alteracoes.
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Figura 16 - (a) Reator em verséo preliminar; (b) Reator em verséo final.
Dentre as alteracBes do projeto conceitual para o preliminar, destacam-se:

e Posicdo da peca do topo para a lateral do reator — a posi¢cao no topo requer
um jato de eletrélito disparado contra a peca, o que requer a criacdo de pecas
com geometrias complexas para a geracdo de pressdo. Com a pega na

lateral, o fluxo de eletrdlito é realizado pela acdo de um agitador magnético.

e Contra eletrodo — Inicialmente, o contra eletrodo seria um anel a ser
posicionado proximo a pecga. Isto foi substituido por uma placa de aco
inoxidavel, o que permite também controle sobre a distancia entre os polos da

corrente elétrica.

e Fixacéo da peca — O projeto conceitual utilizava uma pequena alavanca para
aplicar pressdo a parte de tras da peca e manté-la no lugar. Isso foi
substituido primeiramente por uma bracadeira, e depois por um parafuso

inserido em uma placa.

e Material da cuba de acrilico - O material foi alterado de acrilico para vidro,

devido a suscetibilidade do acrilico a reagdo com o meio eletrolitico.

¢ Adicao de um trocador de calor de placas, para permitir em trabalhos futuros o

fluxo de eletrélito.
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3.3 Analise de viabilidade de fabricacéo

Apés o desenvolvimento do projeto preliminar do prot6tipo, foi feita uma anélise
de viabilidade em cada peca, para determinar quais seriam fabricadas na propria

universidade, e quais seriam compradas externamente. A Tabela 1 apresenta o0s

resultados desta analise para os principais componentes.

Componente Viabilidade Comentario

Célula eletrolitica Fabricacdo propria  As placas de vidro foram compradas
e unidas com silicone de alta
resisténcia a temperatura.

Contra eletrodo Fabricacdo propria O contra eletrodo foi fabricado a
partir de uma chapa de aco inox.

Placa de fixagcéo Fabricacdo Propria A placa foi feita de acrilico, pois ndo

traseira entra em contato com o eletrdlito.
Bombas Compra externa O desenvolvimento de bombas esta
fora do escopo do projeto.
Trocador de calor Compra externa Tomou-se a deciséo de comprar o

trocador pela economia de tempo e
baixo custo de aquisicao.

Reservatorio frio Fabricacdo prépria O reservatorio foi adaptado de uma
caixa de plastico comum.

Base do sistema Fabricacdo Prépria  Foi feita uma base de madeira para

de refrigeracdo organizar os componentes de
maneira compacta e segura.
Dimmer Compra externa A dificuldade em encontrar

componentes eletrénicos adequados
levou & compra externa dos dimmers
para as bombas.

Tabela 1 - Anélise de viabilidade
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4 PROJETO DETALHADO

Para o desenvolvimento do reator, o projeto foi separado em duas subsecoes:
a primeira consistindo do desenvolvimento da cuba eletrolitica e a segunda o do
sistema de refrigeracdo. Seguindo a metodologia de engenharia simultanea, cada
secdo foi desenvolvida em paralelo, possibilitando a realizacdo de alteracdes em

funcdo das necessidades de projeto da outra.

Conforme apresentado na Tabela 1, algumas pecas foram compradas e outras
foram fabricadas. Os desenhos de fabricacdo das pecas se encontram disponiveis

no apéndice A. A figura 17 representa a montagem final do reator de plasma.

Figura 17 - Montagem final do reator de plasma.

4.1 Célula eletrolitica

4.1.1 Caracteristicas e alteracdes de projeto

A cuba eletrolitica foi feita de vidro, para possibilitar a visualizacdo do
tratamento e impedir a reagdo do meio com a prépria cuba. Inicialmente, considerou-
se uma cuba inteirica de vidro, porém a dificuldade de fabricagdo levou ao descarte

desta ideia. Testes rapidos com silicone vermelho de alta temperatura revelaram
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uma alta resisténcia deste aos fluidos eletroliticos a serem usados (principalmente

NaOH e &cido sulfarico), o que levou ao desenvolvimento da cuba utilizando placas
de vidro unidas por silicone.

Listam-se abaixo as principais mudancas feitas ap0s o projeto preliminar, ao
longo do desenvolvimento do projeto detalhado:

e Alteracdo da serpentina para uma parede de refrigeracdo — Foi desenvolvida
uma serpentina para a refrigeracéo do eletrélito, porém o pequeno diametro e
as perdas nas juncdes e curvas levaram a alteracao do projeto. A montagem

da serpentina pode ser vista na figura 18. Na verséo final, a troca de calor

passou a ser realizada por uma parede de aluminio.

Figura 18 - Sistema original de resfriamento por serpentina.

e Alteracdo do material do bocal de teflon para ceramica — Inicialmente, o bocal
de delimitacdo de area de tratamento era feito de teflon com um anel de
ceramica inserido, com demonstrado na figura 19a. Notou-se, apés testes
iniciais, que a geracdo de calor préximo a superficie da peca causava

deformacéo plastica no teflon, causando vazamentos durante o tratamento. O
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bocal foi entdo substituido por um bocal inteirico de cerdmica (Figura 19b), o
gual apo6s polimento impediu o vazamento de fluido durante o tratamento.

Figura 19 - Bocais utilizados para delimitacao de area de tratamento.

e Alteragdo da geometria do contra eletrodo — Para facilidade de manufatura, o
contra eletrodo foi feito a partir de apenas uma chapa de aco inoxidavel 304,
a qual foi dobrada para permitir o apoio nas paredes do reator. O aco
inoxidavel foi selecionado como material para o contra eletrodo devido a sua
resisténcia a alta corrosividade do meio, 0 que aumenta sua vida Uutil, e
impede a formacédo e liberagcdo de particulas que podem comprometer 0s
resultados do tratamento. A figura 20 apresenta o0 contra eletrodo
imediatamente apdés um ciclo de tratamento, demonstrando sua estabilidade

guimica quando utilizado em solucédo de NaOH.
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Figura 20 - Contra eletrodo livre de deposi¢cdo em sua superficie

Na figura 21 apresenta-se a vista explodida da célula eletrolitica. Nela, encontram-se

todos os componentes utilizados para o funcionamento desta se¢cao do prototipo.

1 - Cuba eletrolitica

2 - Contra eletrodo

3 - Parafusos de aco inoxidavel
4 - Suportes de teflon

5 - Bocal

6 - Placa traseira

7 - Porcas de fixagdo

8 - Parafuso de posicionamento

Figura 21 - Vista explodida
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Os suportes de teflon ( numerados “4” na imagem) foram adicionados para
evitar vazamentos pelos furos feitos para o suporte da placa traseira. Devido a baixa
precisdo do processo de corte de vidro, o vazamento de eletrélito persistiu apos a
adicdo destes componentes. Foi utilizado novamente o silicone de alta temperatura,

para a vedacao desta parede do reator.

4.1.2 Sistema elétrico

A figura 22 apresenta o esquemético do circuito elétrico formado no tratamento
de amostras. O contato entre amostra e o restante do circuito é feito pelo parafuso
de fixacdo. Para a medicdo de parametros elétricos, sao utilizados dois multimetros,

um em série para a corrente elétrica, e o outro em paralelo para a tenséo.

——

Parafuso de
| fixacao

Amostra ” ]_
—

Contra eletrodo

Fonte

©)

©

Figura 22 - Esquemaético de circuito elétrico

4.2 Sistema de refrigeracao

Na Figura 23a, encontra-se a vista lateral da secéo inferior do sistema de

refrigeracao, enquanto que em 23b observa-se a vista lateral da se¢éao superior.
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Figura 23 - (a) Secéo inferior; (b) Secédo superior

Na figura estéo indicados:

(1) Bombas de 370W, presas a base de madeira atraves de borrachas, para

evitar a transmisséo de vibracgao.

(2) Dimmers, utilizados para controlar a poténcia das bombas. Cada dimmer é

ligado em série na fase da bomba.

7

(3) Reservatério de fluido frio. O fluido utilizado € agua com um aditivo

anticorrosivo e refrigerante.

(4) Trocador de calor de placas.

Foi medida a corrente de funcionamento das bombas, variando-se a poténcia
no dimmer. Para a rotacdo maxima na bomba, foi encontrada uma corrente de 3,4A,

enguanto que para a minima, 5A.

E utilizado um trocador de calor de placas, 0 que em conjunto com 0s materiais
apropriados utilizados na parte interna das bombas, permite em projetos futuros o
fluxo do préprio fluido eletrolitico, para o estudo de outros parametros e melhor
refrigeragdo do sistema.
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Na Figura 24, encontra-se um esquematico do sistema de refrigeragéo. (1)
representa o reservatério do liquido refrigerante, (2) e (5) as bombas hidraulicas, (3)

o trocador de calor e (4) a cuba.

1 QO
—L—O O

Figura 24 - Esquemaético do sistema de refrigeracao

O circuito 1-2-3 representa o fluxo de fluido do reservatério frio, enquanto que o
circuito 3-4-5 representa o fluxo de fluido da célula eletrolitica. Atualmente, h4 um
reservatorio de fluido refrigerante na célula eletrolitica, que troca calor com o fluido

eletrolitico através de uma parede de aluminio na parte lateral da cuba eletrolitica.

5 VALIDACAO DO REATOR

5.1 Testes e caracterizagéo

Apdés a montagem do protétipo, foram realizados alguns testes para a
caracterizagao do reator. Todos os testes foram realizados utilizando uma solucao

de NaOH como meio eletrolitico.

5.1.1 Curvas de Aquecimento

Foram realizados dois tratamentos de 10 min em amostras de aluminio: O
primeiro com o sistema de refrigeracéo ligado, e o segundo com o sistema desligado
e sem a presenca do agitador magnético, simulando um tratamento tradicional.
Ambos o0s experimentos foram realizados utilizando tensédo de 140V, com a
temperatura do eletrolito medida de 1 em 1 min. A partir destes dados, foram

geradas duas curvas de aquecimento. Foram feitas medidas em 3 pontos distintos
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no reator, como demonstrado na Figura 25: o ponto 1 sendo o mais proximo do

contra eletrodo, 2 sendo o ponto intermediario e 3 0 ponto mais proximo do VGE.

. t L,
Amostra '

: i W
VIR
| " B

Figura 25 - Pontos de medicédo de temperatura durante o tratamento

Como demonstrado na figura 26a, O Reator sem sistema de refrigeracédo
apresentou um rapido aumento, bem como um gradiente crescente do contra

eletrodo até a amostra, da temperatura no fluido.

Na figura 26b, estd descrito o comportamento do reator com o sistema de
refrigeracdo. Devido a presenca do agitador magnético, as medidas destes 3 pontos
foram as mesmas em todos os intervalos de tempo, e por isso é apresentada apenas

uma curva de aguecimento.

A temperatura apresentou variacdo aproximadamente linear durante ambos
os tratamentos, chegando a 60°C ap6s 10 minutos no ponto 3 da reacdo né&o-
refrigerada, e 30°C na reacéao refrigerada.

Foi feita uma analise de correlacdo seguindo a metodologia apresentada em
“Estatistica — Notas de aula”, pelo professor Inacio Andruski Guimaraes. A partir dos

dados calculados na tabela 2 e da equacéo para o coeficiente de correlagdo de



36

Pearson (equacéo 1), demonstra-se um alto indice de correlacdo em todas as curvas

de aquecimento.

(a)
(°0)

Temperatura sem sistema de refrigeracdo

—e—Ponto 1

Ponto2 —e—Ponto3

10
t(min)

Temperatura com sistema de refrigeracdo

—e—Temperatura tl{m'm}

Figura 26 - Curvas de aquecimento

Dado Valores calculados
n B = 1535
Z X Vi Al = 2227
i=1
A2 = 2309
A3 = 2733
n
D
55
i=1
n B =282
Vi Al =388
i=1
A2 = 403
A3 =463
n
)
= 385
n B= 7384—
yi Al = 14474
i=1
A2 = 15607
A3 =21125

Tabela 2 - Andlise de correlacao
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Equacédo 1 - Coeficiente de correlag&o de Pearson

Na tabela, x é o tempo de medicdo e y a temperatura medida. Os valores de B séo
calculados para o reator com refrigeracdo, E os de A1 A2 e A3 sdo para 0s
respectivos pontos de medicdo no experimento sem refrigeracdo. O calculo do
coeficiente de Pearson fornece uma correlacdo de 0,96 para o reator com
refrigeracdo, 0,97 para o ponto 1 sem sistema de refrigeracdo, 0,96 para o ponto 2 e

0,98 para o ponto 3, sendo 1 o0 mais alto indice de correlacéo possivel.

5.1.2 Corrente e Tenséo de Tratamento em Funcédo da Concentracao do Eletrélito

A corrente de tratamento foi medida em funcdo da concentracédo de eletrdlito
usada. Para este teste, foram utilizadas varias solugbes de NaOH, com

concentracdes de 0,25, 0,5 e 0,75 mol/l.

Foram realizados 3 tratamentos de 1 min, cada um utlizando uma
concentracdo diferente de NaOH em agua. A Tabela 3 relne os dados coletados

nestes tratamentos.

Concentracao (mol /I) Corrente de tratamento Tenséao (V)
(A)
0,25 0,15 165
0,50 0,50 140
0,75 1,00 110

Tabela 3 - Corrente de tratamento em funcéo da concentracdo de NaOH

Como se pode ver, ha maior intensidade de corrente em concentracdes

maiores de eletrolito.

A Figura 27 apresenta a caracteristica da superficie do fluido eletrolitico apés
o tratamento. A presenca de bolhas indica mudanga de concentragdo no meio, o0 que

nao pode ser controlado no setup atual.
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Figura 27 - Bolhas na superficie do fluido eletrolitico

5.1.3 Analise metalogréfica

Foi realizado um tratamento de 1min de duragdo no reator, utilizando uma
amostra polida de aluminio e tensdo de 140V. Os resultados foram analisados
através de microscopia Optica. A figura 28a apresenta a caracteristica da face
tratada da amostra utilizada no tratamento anteriormente mencionado. Nota-se a
diferenca de coloracdo entre a éarea tratada e ndo-tratada, determinada pela
circunferéncia interna do bocal utilizado. Para comparacao, a figura 28b apresenta a
amostra utilizada para o levantamento da curva de aguecimento, a qual apds 10
minutos de tratamento apresentou superficie extremamente porosa, resultado do

tempo excessivo de ciclo.
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Figura 28 - (a) Peca tratada em ciclo de 1 min; (b) peca tratada em ciclo de 10 min.

O tratamento de 1 minuto foi realizado utilizando um meio eletrolitico de NaOH
em solugdo 0,5mol/l, com a tensdo do tratamento se mantendo em
aproximadamente 140V a auséncia de abertura de arco, e obtendo picos de
aproximadamente 250V durante os momentos de formacdo do VGE. A duragéo do
tratamento foi de 1 minuto. As Figuras 29 e 30 apresentam a caracteristica da
superficie quando observada ao microscépio éptico em ampliacdes de 20x e 50x,

respectivamente.



50 pm

Figura 30 - Superficie tratada em solucdo de NaOH 0,5M durante 60s — Ampliacdo de 50x

40
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6 CONCLUSOES

Levando-se em consideracao o objetivo original, de desenvolver e construir um
reator capaz de tratar apenas uma area da amostra, a Figura 28 demonstra a
efetividade do projeto desenvolvido. Os dados de temperatura comprovam também,
a eficiéncia do agitador magnético em homogeneizar a temperatura do banho, e do
sistema de refrigeracdo em reduzir o aumento de temperatura. Um dos objetivos
secundarios, de controle da concentracdo por meio do controle de temperatura, ndo
foi atingido, como evidenciado pelas bolhas na superficie do meio eletrolitico
representadas na Figura 26. Nao foi prototipada uma versédo da célula com saidas
para o fluxo do meio eletrolitico, o que é possibilitado pelo uso do trocador de calor
de placas no sistema de refrigeracéo. Para trabalhos futuros, entdo, recomenda-se o
estudo do controle de concentracdo do meio, possivelmente pela adicdo de uma

tampa, e um estudo das caracteristicas do processo com eletrdlito em fluxo.
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