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RESUMO

Atualmente ha uma ampla investigagdo sobre ligas de aluminio, principalmente
devido a sua larga aplicagdo na industria automotiva e aeroespacial, devido as
seguintes caracteristicas, entre elas, a baixa densidade, alta condutividade térmica e
elevada resisténcia a corroséo a temperatura ambiente. Ligas de Al-Fe possuem um
alto grau de modificagdo microestrutural, devido a mudangas em suas propriedades
quando técnicas adequadas forem aplicadas. A liga Al-Fe foi estudada na
composicao de 1,5% de Fe em peso, a qual foi submetida ao tratamento de refuséo
superficial a laser de modo a aprimorar suas caracteristicas superficiais. A
caracterizagdo dessas ligas com a finalidade de determinar a variagdo de
composi¢cado quimica em diferentes profundidades foi realizado mediante a difragéao
de raios X com angulo de incidéncia rasante (DRXIR). Nesta técnica, o angulo de
incidéncia do feixe de raios X foi fixado e o detector moveu-se em 20, sendo
possivel obter os difratogramas em diferentes profundidades com a variagdo do
angulo de incidéncia. Neste trabalho, as caracterizagbes a nivel micro e nano
estrutural das amostras da liga Al-1,5%Fe tratadas por refusdo superficial a laser
(RSL) foram realizadas, tanto na superficie tratada e bem como na parte transversal,
este estudo foi realizado nas amostras tratadas em toda a superficie, quanto nas
amostras com trilhas isoladas que foram aplicadas as velocidades de feixe laser de
20, 40 e 60 mm/s. Para isso foram utilizados diferentes técnicas de caracterizacao,
tais como, microscépio 6tico, microscopio eletrénico de varredura, espectroscopia
por energia dispersiva, acompanhada da microscopia de forga atbmica, bem como
da microdureza Vickers. Também neste trabalho a técnica de DRXIR foi utilizada
para obtencao de perfis de profundidade da composicdo quimica proxima a
superficie da liga. A analise foi realizada em escala micrométrica por meio da
variagao do angulo de incidéncia entre 0,5° a 6° com passos de 0,5°, bem como as
analises com angulos incidentes de 3° e 6° com passos de 0,02° a cada 10 s. Como
resultado mediante o estudo microestrutural foram caracterizados a zona fundida, a
zona afetada termicamente e o substrato, sendo encontradas caracteristicas
particulares para cada velocidade do feixe de laser, de modo geral a zona tratada
mostrou ter uma caracteristica microestrutural mais homogénea formada por graos
menores, com baixa rugosidade e de alta dureza. A zona afetada termicamente
mostrou ser mais notéria a morfologia de grdos com caracteristica alongada na
interface tratada e néao tratada para baixas velocidades de varredura do feixe laser.
Por meio da técnica de difragcdo de raios X diferentes fases metaestaveis foram
encontradas, tais como, 6xido de aluminio, nitretos, etc, com diferentes intensidades
de picos como consequéncia da variagao do angulo de incidéncia.

Palavras-chave: Ligas Al-Fe, refusdo superficial a laser, difragdo de raios X com
angulo de incidéncia rasante, caracterizacdo microestrutural, MEV, EDS,
microdureza.



ABSTRACT

There are currently extensive research on aluminum alloys, mainly due to its wide
application in the automotive and aerospace industries, due to the following
characteristics, among them, low density, high thermal conductivity and high
corrosion resistance at room temperature. Al-Fe alloys have a high degree of
microstructural change due to changes in their properties when appropriate
techniques are applied. The Al-Fe alloy was studied in the composition of 1.5% Fe by
weight, which was subjected to the treatment laser surface remelting in order to
enhance its surface characteristics. The characterization of these alloys in order to
determine the variation of the chemical composition at different depths was
performed by Grazzing incidence x-ray diffraction (GIXRD). In this technique, the
angle of incidence of the X-ray beam was fixed and the detector moved in 26, it is
possible to obtain the XRD patterns at different depths by varying the angle of
incidence. In this work, the characterizations the micro and nano structural sample of
alloy Al-1.5wt.%Fe treated by laser surface remelting (LSR) were performed, on the
treated surface, as well as the transverse section, this study was performed at
treated samples surface and at the isolated weld fillet on samples, where were
applied laser beam speeds of 20, 40 and 60 mm / s. In this study we used different
characterization techniques, such as, optical microscopy, scanning electron
microscopy, energy dispersive spectroscopy, together with atomic force microscopy,
and the Vickers hardness. Also in this work the technique of GIXRD was used to
obtain depth profiles of near the surface chemical composition of the alloy. The
analysis was performed in the micrometer range varying the angle of incidence
between 0.5° to 6° in steps of 0.5° and analysis with incident angles 3° and 6° in
steps of 0.02° for each 10 sec. As a result by examining the microstructure was
characterized melted zone, the heat affected zone and the substrate, a particular
features were found for each velocity of the laser beam, generally the treated area
showed a more homogenous microstructure consisting of grains smaller feature, with
low roughness and high hardness. The heat affected zone was more notorious the
morphology of grains elongated feature in the treated and untreated interface for low
laser beam scanning velocities. By means of the technique of X-ray diffraction
various metastable phases were found, such as aluminum oxide, nitrides, etc., with
different intensities of peaks as a consequence of the variation of angle of incidence.

Keywords: Al-Fe alloys, laser surface remelting, GIXRD, microstructural
characterization, SEM, FEG, EDS, microhardness.
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1 INTRODUGAO

1.1 CONSIDERAGOES INICIAIS

O aluminio, em virtude de suas significativas propriedades fisico—quimicas,
pode ser utilizado de diversas formas. As propriedades fisico-quimicas que possui
regem a sua qualidade, as quais se destacam o baixo peso especifico de 2,7 g.cm'3,
a boa resisténcia & corrosdo, a alta condutividade térmica de 0,53 cal.s".cm™.°C" e
elétrica de 61% IACS', bem como a infinita possibilidade de reciclagem o transforma
no metal ndo ferroso mais consumido do mundo. E o terceiro elemento mais
abundante da crosta terrestre e é encontrado normalmente na forma de 6xido de
aluminio (Al,O3), entretanto € o mais jovem dos metais a ser usado em escala
industrial (ABAL, 2007; SILVA; BOARI; TABELINI, 2010).

O aluminio apresenta uma alta ductilidade, caracteristica da estrutura cubica
de face centrada (CFC), que possibilita realizar conformacéo de componentes em
altas taxas de deformacéo. Esse metal, junto as suas ligas, pode ser utilizado em
varias aplicacbes, destacando-se em estruturas de automéveis, navios, avides,
trocadores de calor, construgcéo civil, industria alimenticia, utensilios de cozinha, e
também na producéao de tintas a base de aluminio (LEE, 2009).

Algumas ligas de aluminio sdo produzidas com o objetivo de aumentar a
resisténcia mecanica, no entanto, sem prejudicar as outras caracteristicas de forma
a criar novas ligas cada uma com a combinagdo desejada de propriedades
especificas em aplicagdes de interesse. As ligas de aluminio também s&o muito
importantes como materiais de construgdo mecanica, pois podem se combinar,
como elemento de liga, a grande maioria dos metais conhecidos, formando ligas
com as caracteristicas que se desejam (ABAL, 2007). Mesmo dispondo de tais
qualidades, as ligas de aluminio necessitam de boa resisténcia mecanica, além de
algumas propriedades superficiais, como a resisténcia ao desgaste que atenda as
necessidades, as quais limitam a sua aplicabilidade, haja vista que varias ligas de

aluminio podem ser sujeitas a esfoliacao e a corroséo localizada (MICENE, 2014).

' International Annealed Copper Standard — IACS: é uma norma utilizada para representagdo da
condutividade e resistividade de materiais, baseada no cobre recozido 100% puro. (ABAL, 2007).
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Existe uma grande parcela de materiais que ndo apresentam progresso
significativo quando levados a tratamentos térmicos no estado solido. Para esses
materiais, em particular, a refusao superficial a laser (RSL) consiste em uma técnica
muito eficiente na melhoria localizada da peca tratada sem a necessidade de
envolver a pega como um todo (GARCIA, 2007).

A regido afetada por este tratamento (RSL) apresenta caracteristicas
importantes, tais como: aumento na resisténcia mecanica, plasticidade, maior
resisténcia a fadiga, a corrosdo, dentre outras. Essas mudangas sao atribuidas a
ocorréncia de alguns fendbmenos elencados por Garcia (2007), tais como o refino da
microestrutura, formacdo de fases fora do equilibrio, crescimento de fases
cooperativas, como os eutéticos fora de sua composicdo nominal, extensao da faixa
de solubilidade no sdélido, redistribuicdo de produtos segregados, recolocacao de
precipitados em solugao, volatilizagao de inclusoes e etc.

Este trabalho € uma continuacdo do trabalho de pesquisa realizado por
Telegiski (2012), pois a autora pertence ao mesmo grupo de pesquisa no qual foi
realizada esta pesquisa. A autora (Teleginski) trabalhou com a liga Al-1,5%Fe,
hipoeutética da liga Al-Fe em amostra tratadas em modo de sobreposi¢ao de trilhas.
Neste trabalho, utilizou-se também a mesma liga Al-1,5%Fe, entretanto a técnica de
RSL foi aplicada de forma diferente, ou seja, em diferentes velocidades de varredura
do feixe laser, como por exemplo, 20, 40 e 60 mm/s, resultando em trilhas isoladas
nas trés velocidades de varredura. As micrografias para as amostras em estudo
apresentaram diferengas significativas em relagdo as amostras tratadas em modo de
sobreposicao de trilhas, pois esta apresenta, na sec¢ao transversal, uma camada
tratada, diferente da amostra com trilhas isoladas, onde sao formadas trés pocas
distintas de fusdo para cada velocidade de varredura com dimensbes e
caracteristicas diferentes. Neste trabalho também foi possivel observar a zona
afetada termicamente em todas as pocas de fusdo estudadas na secao transversal.
Os dois trabalhos mostraram a semelhanca de homogeneidade da camada tratada
(zona fundida), entretanto o trabalho de Teleginski (2012) ndo foi claramente
identificado a zona afetada termicamente.

As caracterizacdes foram realizadas buscando compreender como a RSL
influencia nas propriedades da liga. A microestrutura foi analisada através de
microscopia Optica, microscopia eletrbnica de varredura e mapeamento por

espectroscopia de energia dispersiva. As fases estaveis e metaestaveis formadas
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foram identificadas através da técnica de raios X de baixo angulo. A qualidade
superficial foi analisada através de medi¢cdes de microdureza Vickers e utilizou-se a
microscopia de forga atdbmica para estudar a topografia da amostra em escala
manometrica.

A presente investigagdo analisou as modificagdes produzidas pela RSL em
amostras da liga Al-1,5%Fe nas velocidades de varredura do feixe de laser (Vy) de
20, 40 e 60 mm/s, bem como em amostras que receberam o tratamento em toda a
superficie, sendo que a microestrutura obtida foi analisada através de Microscopia
Otica (MO), Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS). As fases estaveis e metaestaveis formadas foram identificadas
por meio da técnica de difracdo de raios X com angulo de incidéncia rasante
(DRXIR). Além disso, comparou-se a qualidade superficial das amostras tratadas por
(RSL) e sem o tratamento por meio de medicbes de microdureza Vickers (HV) e
Microscopia de Forga Atdmica (MFA) a fim de estudar a topografia das amostras em
escala nanométrica. Nesta pesquisa também se estudou o perfil de fases formadas
pela técnica de RSL em funcéo da profundidade por meio da técnica DRXIR e suas
respectivas profundidades na amostra.

A seguir serdo apresentados os objetivos do presente trabalho e na
sequéncia a revisdo de literatura sobre ligas de aluminio-ferro e tratamento por
refusao superficial a laser, com a finalidade de compreender os diversos fenébmenos

que ocorrem na zona tratada.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVOS GERAIS

O presente trabalho tem como objetivo avaliar o efeito da técnica de fusao

superficial a laser (RSL) na microestrutura e no perfil de composi¢ao de fases em

uma liga hipoeutética Al-1,5%Fe.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Visando alcancar o objetivo geral, foram estabelecidos os seguintes

objetivos especificos:

Caracterizar a liga hipoeutética Al-1,5%Fe submetidas ao tratamento de

RSL:

e nas trilhas de fusdo isoladas formadas nas diferentes velocidades de
varredura do feixe laser (Vp = 20, 40 e 60 mm/s);

e na camada tratada em toda a superficie em modo de varredura
continua.

Comparar a microestrutura resultante das amostras tratadas com as

amostras nao tratadas por medicdo de dureza e por microscopia de

forca atbmica;

Estudar o perfil de fases das amostras tratadas por RSL, por meio da

difrac&o de raios X com angulo de incidéncia rasante (DRXIR);
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3 REVISAO DE LITERATURA

Neste capitulo sera apresentada uma revisdo de literatura com relagcéo as
ligas de aluminio-ferro, do tratamento de refusdo superficial a laser e da difracdo de

raios X.

3.1 LIGAS DE ALUMINIO-FERRO

As ligas de aluminio tem despertado um grande interesse de pesquisadores
devido a existéncia de fases intermetalicas em sua superficie que atuam na melhora
da resisténcia a corrosdo e ao desgaste sem, no entanto, prejudicar as propriedades
mecanicas (PRUDENCIO et al., 2002). As ligas do sistema Al-Fe s&o caracterizadas
por uma boa resisténcia a oxidacdo e também uma boa resisténcia a alta
temperatura implicando em promissoras aplicacbes em varios ramos da industria
(GASIOR; DEBSKI; MOSER, 2012). A Figura 1 a seguir mostra o diagrama de fases
do sistema binario Al-Fe.

Figura 1 — Diagrama de fases do sistema binario Al-Fe
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Fonte: Adaptado de KATTNER; BURTTON, 1992.
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De acordo com Kattner e Burton (1992), o sistema binario Al-Fe é composto
por varias fases, sendo 9 (nove) fases estaveis (em equilibrio) e 2 (duas)
metaestaveis (fora de equilibrio). A Tabela 1 apresenta todas as fases estaveis e

metaestaveis do diagrama de fases do sistema binario Al-Fe.

Tabela 1 — Dados cristalograficos do sistema binario Al-Fe.

fom  Fmes()  Eswiese  Comendesm  Sphdss g
L Liquido - - - -
(Al (Al Estavel 100 cF4 Fm3m
(aFe) (aFe) Estavel 0a~28 cl2 Im3m
(yFe) (yFe) Estavel 0a0,6 cF4 Fm3m
FeAl AlFe Estavel 12,8 a ~37 cP8 Pm3m
FesAl AlFes Estavel ~13a~20 cF16 Fm3m
€ AlsFes Estavel ~40 a ~47 cl16
FeAl; AlxFe Estavel 482494 aP18 P1
FeoAls AlsFez Estavel 53 a 57 oC? Cmcm
FeAls AlisFes Estavel 58,5a61,3 mC102 C2/m
FesAlg AlgFe; Metaestavel 68,5 mP22 P24/c
FeAls AlgFe Metaestavel 74,3 oC25 Cmc2,

Fonte: Adaptado de KATTNER; BURTTON, 1992; SUNDMANN et al. 2009 (*).

O ferro € a impureza comumente mais frequente encontrada no aluminio
(ABAL, 2007), pois este elemento possui uma alta solubilidade no aluminio liquido
(fundido), mas no aluminio sélido, apresenta uma baixissima solubilidade maxima
em torno de 0,05% em 655 °C, conforme ilustrado no diagrama de fases binario
(Figura 1) (MONDOLFO, 1976; KATTNER; BURTON, 1992; OLIVEIRA, 2009).
Acima do limite de solubilidade o ferro forma constituintes nos contornos de graos
(OLIVEIRA, 2009).

O ferro estara presente no aluminio na forma do constituinte intermetalico
AlsFe (40,7% Fe), entretanto em varios processos de solidificacédo da liga da série
1XXX, sao notadas a presenga de fases metaestaveis intermetalicas como o AlgFe
(25,6% Fe) e o AlyFe (Figura 1) (OLIVEIRA, 2009). De acordo com o relatado por
Oliveira (2009), em altas temperaturas durante o tratamento térmico de
homogeneizagao do lingote ocorre a formacao da fase AlsFe, a cerca 607 °C por 16
horas; e em uma temperatura mais baixa, em torno de 482° C por 16 h, ocorre a

formacao da fase AlgFe.
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A Figura 2 a seguir mostra o diagrama de fases do sistema binario Al-Fe

ampliado préximo ao ponto eutético.

Figura 2 — Diagrama de fases do sistema binario Al-Fe ampliado para a regido proxima ao ponto

eutético.
750
1
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Fonte: Adaptado de KATTNER; BURTTON, 1992.

Hatch (1984), afirma a existéncia de um eutético a uma provavel composicao
entre 1,7% a 2,2% de ferro em uma temperatura de 655 °C, podendo ser observada
mais facilmente no diagrama de fases Al-Fe ampliado (Figura 2). O AlsFe é a fase de
equilibrio termodinamico no diagrama de fases binario Al-Fe. Nos casos de
solidificagdo rapida sdo observadas as fases metaestaveis Al;Fe; (37,3% Fe) e
AlsFe que ndo sdo mostradas no diagrama de equilibrio (ver Figura 1), porém
prevista em condigcbes metaestaveis, como mostra a Tabela 1.

A fase de equilibrio AlsFe é citada na literatura com outras formas
estequiométricas onde a mais comum € a fase AlysFe4 (Tabela 1), mas também pode
ser encontrada como Al;Fe; ou AligFes (SUNDMAN et al., 2009; LI et al., 2012).

Os autores Gremaud, Carrard e Kurz (1990), estudando o tratamento por
refusdo a laser aplicado a liga Al-Fe em proporgdes de 0,25 a 8,0% de ferro em
peso, identificaram trés tipos de microestruturas, sendo elas: estruturas celulares-
dendriticas, em baixas taxas de crescimento; estruturas em forma de bandas (ou
lamelas) em altas taxas de crescimento, dispostas paralelamente a interface soélido-

liquido; e uma solucao sélida livre de precipitados nas concentragdes mais baixas
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em elevadas taxas de solidificagcdo. No estado estacionario e em taxas proximas ao
limite de estabilidade absoluta, a estrutura de bandas foi a morfologia preferencial de
crescimento.

Os autores Bismarck, Garcia e Spinelli (2012) estudaram experimentalmente
a solidificagao direcional e transiente das ligas hipoeutéticas Al-1,0%Fe e Al-1,5%Fe.
Estudaram os perfis de evolugdo da microestrutura e da microdureza Vickers bem
como a caracterizagdo de compostos intermetalicos do sistema Al-Fe por meio de
dissolucéo parcial do aluminio para revelagédo de precipitados. Por meio de DRX, os
autores identificaram as fases intermetalicas de equilibrio AlsFe em regime de
solidificagdo estacionaria em uma baixissima taxa de arrefecimento e a fase
metaestavel AlgFe (fora de equilibrio) em regime solidificagdo transiente em
elevadas taxas de arrefecimento. Identificaram a fase AlsFes em elevadas taxas de
arrefecimento, embora com picos de baixas intensidades, e picos de maiores
intensidades para taxas de arrefecimento mais baixas, isto €, a taxas em torno de
2,7 K/s para a liga Al-1,0%Fe e de 1,9 K/s para a liga Al-1,5%Fe.

Os pesquisadores Allen et al. (1998), estudando os intermetalicos de ferro
formados nas ligas de aluminio afirmam que as microestruturas resultantes séo
determinadas por diferentes fatores, tais como: o crescimento competitivo entre
duas fases; a nucleacdo competitiva entre duas fases; a supressido de reacdes de
solidificacdo envolvendo difusdao no estado sélido de elementos que possuem baixa
difusividade em longas distancias; e do particionamento de soluto em situagcao
transitoria. As ligas de Al-Fe, em condigdes de equilibrio, sdo constituidas por uma
fase a primaria (rica em aluminio) e do eutético formado por particulas da fase
intermetalica AlsFe e da fase a. Contudo, em condi¢des fora de equilibrio, e em
decorréncia da espessura da pecga, ocorrerao diferencas significativas das taxas de
arrefecimento entre a superficie e o centro do material, levando a formacao de fases
metaestaveis como a AlhFe e o AlgFe, além da fase de equilibrio AlsFe (ALLEN et al,
1998).

Na faixa de composigdes hipoeutéticas (até 1,8% Fe em peso) os autores
Goulart et al (2009a) mostram que as ligas Al-Fe apresentam uma microestrutura de
morfologia basicamente celular com uma fase rica em Al, entretanto n&o foi
observada indicios de transicdo celular-dendritica. Outros trabalhos também
mostram que, para condicbes de solidificacdo fora de equilibrio, em moldes

refrigerados, a fase intermetélica AlsFe € predominante, e que a distribui¢ao,
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morfologia e dimensdes dessa fase esta fortemente relacionada a taxa de
resfriamento na solidificagdo, bem como influenciam significativamente as
propriedades mecanicas do material, tais como o limite de escoamento, o limite de
resisténcia a tracdo e o alongamento especifico (GOULART et al. 2009a, 2009b;
GOULART, 2010; BERTELLI, 2009; BERTELLI et al., 2011).

3.2 LASER

A palavra LASER ¢é originada do acronimo do termo em inglés Light
Amplification by Stimulated Emission of Radiation, que significa amplificacdo da luz
por emissao estimulada de radiagdo (MAILLET, 1987; MAJUMDAR; MANNA, 2003;
BERTELLI, 2009). O laser é gerado pelo principio de funcionamento basico da
amplificagdo de um pequeno sinal de luz produzindo um feixe de luz amplificado
com caracteristicas especificas que o tornam uma importante ferramenta de
aplicacdo em diversas areas, tais como no processamento de materiais, metrologia,
medicina e comunicagao (STEEN, 1996).

As propriedades especificas do laser justificam e permitem o seu emprego
para uma grande variedade de aplicagdes, destacando-se principalmente a
coeréncia espacial e temporal (fase e a amplitude sdo unicas), a baixa divergéncia
(paralelo ao eixo Optico), a monocromaticidade e a alta densidade de energia
(poténcia) no modo continuo ou no pulsante (MAJUMDAR; MANNA, 2011).

O laser pode ser utilizado desde as poténcias mais baixas (na ordem de
mW) até as mais elevadas (de 1 a 100 kW), concentrando-se a energia em um ponto
especifico de tamanho-dimensao, em uma distribuicdo espacial-temporal sobre um
determinado substrato através de qualquer meio. Isso permite que ele seja aplicado
de diversas formas, partindo de aplicacbes bem simples até as mais sofisticadas,
destinando-se a fins totalmente comerciais ou puramente cientificos ou ainda
aplicados em tratamentos médicos. O laser de alta poténcia gera um aquecimento
intenso no local de aplicagdo sendo, por isso, utilizado em operacgdes de fabricagao
e em processamentos de materiais (MAJUMDAR; MANNA, 2003, 2011).

Quando a superficie do material é irradiada por um laser, parte desta
radiagcao atravessa a amostra, a outra parte é absorvida e uma terceira é refletida. A
parte da radiagdo que foi absorvida € a principal responsavel pelo aquecimento
superficial do material. Desta forma, importantes parametros devem ser
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considerados em relacdo a densidade de poténcia aplicada e do tempo de duragao
da radiagdo. No caso do laser pulsado, existe uma baixa transferéncia de calor por
condugao térmica devido aos pequenos periodos de pulsos, mas a condugao
térmica se torna significativa para pulsos longos como o caso do laser em modo de
emissao continua (BERTELLI, 2009; SILVA, 2011).

3.3 REFUSAO SUPERFICIAL A LASER (RSL)

A refusdo superficial a laser, ou também denominada de endurecimento
superficial a laser, € uma técnica de modificacdo microestrutural de materiais
metalicos pela aplicagdo de uma fonte laser na superficie do material atingindo
elevadas taxas de resfriamento. E uma técnica de tratamento superficial e, portanto,
nao afeta o material base, ou seja, o tratamento por RSL ndo atinge o substrato
(GARCIA, 2007; GRUM; STURM, 2004; BERTELLI, 2009).

A RSL é uma das técnicas nao-tradicionais de engenharia de superficie que
vem atraindo um crescente interesse nos ultimos anos pela sua capacidade em
melhorar o desempenho de resisténcia a corrosdo das ligas de aluminio. E uma
técnica versatil e promissora, que pode ser usada para modificar as propriedades
superficiais de um material sem afetar suas propriedades gerais (GARCIA, 2007;
BERTELLI et al., 2011; PARIONA et al., 2013).

A elevada poténcia leva a uma eficiente concentracdo de energia para a
fusdo. A RSL consiste em um rapido resfriamento do material fundido por condugéao
para a subsuperficie com menor temperatura depois de um curto periodo de
irradiacao. Esta técnica tem despertado um crescente interesse nos ultimos anos por
suas capacidades unicas, e somadas a grande popularidade do laser, transformou-
se em uma tecnologia relativamente comum (BOROWSKI; BARTKOWIAK, 2010;
KALITA, 2011; PARIONA et al., 2012a).

A fusao da superficie, e subsequente ressolidificacdo rapida, € um meio de
produzir uma microestrutura refinada ou metaestavel em areas especificas sobre um
material, que tem suas propriedades melhoradas, tais como a resisténcia ao
desgaste, a corrosdo e a oxidagao, especialmente em altas temperaturas (ION,
2005).

A RSL aplicada em filmes finos € um dos processos de endurecimento

superficial que atingem os maiores niveis de dureza e, consequentemente, a
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melhora significativa da resisténcia ao desgaste. Temperaturas acima da
temperatura de fusdo podem ser atingidas por meio de uma apropriada aplicagéo de
energia, produzindo um rapido aquecimento local e, em seguida um rapido
resfriamento, e de uma posterior solidificagdo. Assim, uma fina camada refundida
composta por uma fase sdlida finamente distribuida na matriz de base € gerada,
podendo esta técnica induzir tensbes térmicas no material. As propriedades da
camada refundida sdo dependentes da composi¢cdo quimica e da microestrutura do
material antes do processo de fusdo, bem como da magnitude de energia aplicada
na superficie da amostra (SUSNIK; STURM; GRUM, 2012).

Watkins, McMarron e Steen (1997), estudaram a evolugdo microestrutural
em varias ligas de aluminio tratadas por refusao superficial a laser (RSL) como o Al-
Cu, AI-Si, Al-Zn, Al-Fe e Al-elemento de transicdo no sistema de liga, além de
estudarem a formagéao de ligas de superficie por laser (LSL) nos sistemas Al-Ni, Al-
Cr e Al-Mo. Os autores mostraram que estas técnicas produzem ligas de superficie
com microestruturas e caracteristicas composicionais exclusivas e que, em muitos
casos, trazem melhorias na dureza e na melhoria da resisténcia a corrosao quando
comparadas as ligas convencionais.

Em estudos de ligas de aluminio tratadas por RSL varios autores afirmam
que a variedade de microestruturas unicas produzidas pelas técnicas é resultante
das condi¢des de resfriamento fora de equilibrio estabelecidas quando uma camada
fina refundida pelo laser é ressolidificada em contato com o substrato nao afetado,
sendo o substrato o principal responsavel pela dissipacao de calor, isto €, pelo seu
resfriamento, pois o substrato funciona como um molde (WATKINS; MCMARRON;
STEEN, 1997; BERTELLI et al., 2011; TELEGINKI, 2012).

Os autores Gremaud, Carrard e Kurz (1990), estudaram a liga Al-Fe
submetidas ao tratamento por RSL em velocidades de varredura de 0,1 a 6,0 m/s.
Identificaram trés tipos de microestruturas observadas apds o tratamento:
microestruturas do tipo celular-dendritica, em baixas taxas de crescimento;
microestruturas de bandas, em altas taxas de crescimento, sendo estas compostas
por uma sucessao de bandas claras e escuras, dispostas paralelamente a interface
com o substrato; e microestruturas livres de precipitados obtidas a baixas
concentragdes e a elevadas taxas de solidificagéo.

Os autores, Pinto et al. (2003), analisaram as variagbes microestruturais e

de dureza ao longo de amostras da liga de Al-15%Cu submetidas ao tratamento por
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RSL. Identificaram a presenga de trés zonas microestruturais na secéo transversal
da camada tratada. Sao elas: celular, dendritica perpendicular e dendritica paralela a
direcao de varredura do feixe laser. Os autores também afirmam que a velocidade
do feixe de varredura controla fortemente as dimensdes da camada tratada. Assim,
a camada com estrutura celular € significativamente reduzida a medida que a
velocidade de varredura do feixe laser € aumentada. Medigbes de dureza superficial
na segao transversal ao tratamento laser atingiram valores trés vezes maiores que o
substrato sem o tratamento.

O processo de RSL é descrito por um feixe concentrado de energia que é
utilizado para modificar a superficie do material. O feixe € aplicado na superficie do
material e parte da energia é transmitida, absorvida e a outra é refletida. A parte
absorvida de energia gera calor o qual excede a temperatura de fusdo, mas néao
excede a temperatura de ebulicdo. O material é fundido, formando uma poca de
metal liquido no local, e posteriormente se solidificando a elevadas taxas de
arrefecimento. Apds o tratamento por RSL é possivel visualizar trés areas bem
distintas: a regiao tratada (camada refundida), a zona afetada pelo calor e a néo

tratada (substrato), como mostrado na Figura 3 (PINTO et al., 2003).

Figura 3 — Esquematizacéo do tratamento por refuséo a laser sobre a superficie de uma amostra.

Feixe laser

Direcdo da velocidade
do feixe laser

Poca liquida

amada tratada v

Zona  T~-_
afetada 7~
pelo calor

Fonte: Adaptado de PINTO et al, 2003.
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Em estudos realizados com a liga Al-Si tratada por RSL, os autores
observaram alteragbes microestruturais e de microdureza na camada tratada. A
refusdo a laser de uma fina camada superficial foi realizada em diferentes poténcias.
As condigbes de fusao foram variadas em relagédo a aplicagao de diferentes tempos
de periodos de pulso laser. A solidificacdo da superficie da camada refundida por
RSL produziu uma microestrutura de granulagdo mais fina, elevando a microdureza
da liga Al-Si em cerca de 60 a 80%. A variagdo e magnitude das tensdes residuais e,
principalmente, de tragcdo na superficie da camada refundida depende fortemente
das taxas de resfriamento, ou seja, do tempo de duragcdo do pulso de laser. As
precipitacdes de recozimento apds o processo de RSL influenciam a redugao das
tensdes residuais (SUSNIK; STURM; GRUM, 2012).

Teleginski (2012), em seu trabalho de pesquisa da liga Al-1,5%Fe submetida
ao tratamento de RSL, realizou um extenso estudo experimental em relacdo a
morfologia, microestrutura, composicdo de fases, microdureza e resisténcia a
corrosédo resultantes do tratamento a laser na camada tratada e os resultados
obtidos foram comparados as amostra nao tratadas. O tratamento de RSL propiciou
mudanga na composi¢ao quimica, morfologia e microestrutura do material tratado, a
qual apresentou uma melhora significativa de algumas propriedades em comparagéao
ao material n&o tratado, tais como da resisténcia mecanica, da fadiga, da corroséo
sob tensdo, da plasticidade, do aumento da dureza e da uniformidade da rugosidade
superficial. A melhoria dessas propriedades esta atribuida a presenca de 6xidos de
aluminio na superficie do material, bem como de uma microestrutura mais compacta,
homogénea e refinada ligada fortemente ao substrato.

Micene (2014), pesquisando a liga Al-2,0%Fe submetida ao tratamento de
RSL, realizou uma ampla caracterizagdo experimental quanto a morfologia,
microestrutura e microdureza, dando énfase ao estudo da resisténcia a corrosédo na
camada tratada resultante do tratamento a laser. Para isso foram realizados ensaios
de potencial de corrosdao, micro e macropolarizagdes, voltametria ciclica e
espectroscopia de impedancia eletroquimica. O tratamento RSL efetuado na liga de
Al-2,0%Fe conduziu a formagao de uma microestrutura mais homogénea, compacta
e refinada, bem como propiciou 0 aumento da microdureza e a redugdo da
rugosidade superficial, além da reducdo da taxa de corrosdo em meio a H,SO4 0,1

mol/L em torno de dez vezes menor que para amostras da liga nao tratada.
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Durante o tratamento a laser em poténcia e velocidade constantes, uma
poca de fusdo é gerada em regime estacionario. A poga gerada pelo tratamento
laser apresenta a forma de lagrima quando a velocidade de varredura do laser
atingem altas velocidades (Figura 4) e a forma circular para baixas velocidades de
varredura (GREMAUD; CARRARD; KURZ, 1990). Tomando a seg¢ado transversal
longitudinal através da linha central da trilha refundida (ver plano XZ da Figura 3),
verifica-se que a taxa de crescimento da superficie solidificada, V;, relaciona-se com

a taxa de velocidade do feixe, V,,, por meio da equagéo:
V; =V, cos6 (1)

onde 8 é o angulo entre V, e V,. A taxa de crescimento da superficie solidificada
varia significativamente sobre a profundidade da poca de fusdo; de zero na interface
com o substrato, para um maximo na superficie uma vez que, em elevados
gradientes positivos de temperatura, a microestrutura se orienta paralelamente ao
fluxo de calor (GREMAUD; CARRARD; KURZ, 1990).

Figura 4 — Representagdo esquematica da relagédo entre as velocidades de solidificagcdo e de feixe
laser.
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3.4 DUREZA VICKERS (HV)

A dureza Vickers (HV) € uma técnica amplamente empregada em pesquisas,

pois fornece uma escala continua de resisténcia a determinadas cargas. A técnica
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se baseia na resisténcia que o material oferece a penetracdo de uma ponta de
diamante em forma de piramide de base quadrada com o angulo de 136° entre as
faces (SOUZA, 1974; CHIAVERINI, 1986).

A dureza Vickers (HV) é dada pelo quociente da carga aplicada pela area de
impressao. Sendo P a carga aplicada, L a diagonal da impressao e 6 o angulo entre
as faces opostas do penetrador de diamante. A dureza Vickers (HV) é dada pela
seguinte equacao:

_ 1,854xP

HV == (2)

3.5 DIFRACAO DE RAIOS X
3.5.1 Principios basicos

Os raios X sdo uma forma de radiacao eletromagnética gerada toda vez que
uma carga elétrica é acelerada ou desacelerada (bremsstrahlung: radiacao de
freamento) e possui comprimentos de onda na ordem de 10" a 10® m, localizam-se
entre a radiacdo gama e a ultravioleta. Devido ao fendmeno de difragdo varios
processos estao envolvidos quando esta radiagcao é emitida sobre um material. Sdo
eles: (a) o espalhamento coerente, que produz feixes com o mesmo comprimento de
onda que o feixe incidente (primario), isto &, a energia dos fétons num feixe coerente
espalhado permanece inalterada quando comparada com a do feixe primario; (b) o
espalhamento incoerente, onde o comprimento de onda do feixe espalhado aumenta
devido a perda parcial da energia do foéton nas colisbes com elétrons (também
conhecido como efeito Compton); e (c) a absorgao de raios X, no qual alguns fotons
sao espalhados em dire¢des aleatdrias devido a dispersdo, e outros perdem sua
energia ejetando elétron(s) de um atomo (por ionizagdo) e / ou devido ao efeito
fotoelétrico (fluorescéncia de raios X) (CULLITY, 1978; PECHARSKY; ZAVALIJ,
2005; BIRKHOLZ, 2006; RENAUD; LAZZARI; LERQY, 2009).

3.5.2 Calculo da absorgao de raios X

Quando os raios X passam através da matéria, seja ela um gas, liquido ou

solido, parte da radiacao é transmitida, absorvida e a outra é refletida. A intensidade
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dos raios X transmitidos a partir de uma substancia homogénea € dada pela
equacao a seguir (CULLITY; STOCK, 2001; BIRKHOLZ, 2006; HE, 2009; ALS-
NIELSEN; MCMORROW, 2011):

I =Ie* (3)

onde o Ip € a intensidade incidente, o | € a intensidade transmitida, o y € o
coeficiente de absorgao linear e £ € a espessura da camada.

O coeficiente de absorcdo de massa (absor¢do massico) ou coficiente de
atenuagao massico € um parametro mais consistente e equivale ao coeficiente de
absorcdo linear normalizado pela densidade (p). O coeficiente de absor¢cdo de
massa, um, € obtido a partir do quociente entre o coeficiente de absorgao linear (u)
pela densidade do material (p), ou seja, u,, = u/p. E substituindo na equacgao

anterior, temos:

_k
I =l P 4)

A intensidade do feixe de raios X transmitidos € sempre menor do que a do
feixe de raios X incidente, pois os raios X incidentes sao atenuados pelo material. O
coeficiente de absorcao linear e o coeficiente de absor¢ao de massa também séao
conhecidos como coeficiente de atenuacao linear e o coeficiente de atenuagao de
massa, respectivamente. O coeficiente de absorcdo de massa de um elemento
dependente do comprimento de onda dos raios X emitidos. A equagao abaixo

descreve o coeficiente de absorgao de massa para o caso de dois elementos:
— B s
Up = Wq (p)l + w; (P)z (9)

onde W;é a fragado peso, e (u/p)i € o coeficiente de absorgao de massa do i-ésimo
elemento (CULLITY, 1978).

A perda de intensidade de uma transmissao do feixe de raios X através da
matéria € devida a muitos processos fisicos, incluindo a emissao de fotoelétrons,
elétrons Auger, recuo elétrons Compton, espalhamento coerente de raios X em

mesmo comprimento de onda, espalhamento incoerente de raios X, também
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conhecida como espallhamento Compton que tem um comprimento de onda

ligeiramente mais longo do que os raios X incidentes.

3.5.3 Leide Bragg

Quando um feixe de raios X incide em um cristal, de forma que os atomos
estejam regularmente distribuidos em um arranjo cristalino, cada atomo sera uma
fonte emissora esférica de radiagdo. Nestas condicbes podera haver interferéncias
construtivas entre as ondas eletromagnéticas, se caso estiverem em fase entre si,
ou destrutivas se caso néo estiverem em fase. A radiagéo incidente devera possuir
um comprimento de onda de mesma ordem de grandeza que a particula a ser
analisada (CULLITY; STOCK, 2001; BIRKHOLZ, 2006; HE, 2009; ALS-NIELSEN;
MCMORROW, 2011).

Na Figura 5, um feixe de raios X monocromaticos com comprimento de onda
A incide sobre um angulo 6 sobre um cristal com um conjunto de planos cristalinos e
um espacamento dng, entre planos. A difracdo de raios X ocorrera se houver
interferéncia construtiva, ou seja, se a distancia percorrida pelo feixe for um multiplo
inteiro de A, ou seja, nA. Assim, o feixe difratado pelo segundo plano de atomos
devera percorrer uma distancia SQ + QT a mais do que o feixe difratado pelo
primeiro plano, sendo necessario obedecer a condicdo imposta pela equagao 5 para

que ocorra a interferéncia construtiva:

SQ + QT =nl= Zdhkl sen@ (6)
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Figura 5 - Difragao de raios X por planos atémicos.
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Fonte: Adaptado de CALLISTER, 2007.

3.5.4 Difracdo de Raios X com Angulo de Incidéncia Rasante (DRXIR)

No caso da difragao de raios X convencional (6-26), com geometria Bragg-
Brentano, os angulos incidentes e de detecg¢ao sao iguais, considerando a superficie
da amostra policristalina, a qual possui cristais orientados aleatoriamente e
homogéneos em todas as dire¢cdes. Os difratogramas gerados por meio desta
configuracdo nos apresentam algumas informagdes relativas do material, tais como
a composigdo, a estrutura cristalina, o grau de cristalinidade a partir das posigdes,
intensidades e as larguras dos picos de difragdo, etc. No caso de filmes finos,
observam-se principalmente a frequéncia de intensificacdo de alguns picos e a
reducao de outros, devido a presenca de orientacdo preferencial e textura dos
cristais (BIRKHOLZ, 2006; LIMA, 2010; DAUDT, 2012).

A Figura 6 apresenta a difracdo de raios X convencional (6-28), com

geometria Bragg-Brentano, mostrando os angulos incidentes e de detecgéao.
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Figura 6 — Difracdo de raios X por um cristal em configuragdo convencional 6-26, geometria Bragg-

Brentano.
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Fonte: Adaptado de BOUROUSHIAN; KOSANOVIC, 2012.

A DRXIR torna possivel o uso de raios X para a caracterizagcdo de
superficies, interfaces e filmes ultrafinos. Esta técnica permite a obtencdo de
informagdes significativas relativas a espessura da camada, das fases
cristalograficas, da composi¢do em funcao da profundidade, além da microestrutura
(estresse, orientacao preferencial e textura) (BOUROUSHIAN; KOSANOVIC, 2012).

A profundidade a ser analisada por meio da difracdo de raios X esta
fortemente ligada as caracteristicas da amostra, tais como a composi¢ao quimica,
densidade, angulo de incidéncia e ao comprimento de onda da radiagao raios X. No
caso de analise de filmes finos, onde a espessura compreende-se entre 0,01 a 10
um, a configuragdo 6-206 convencional, mostra-se insuficiente, devido ao pequeno
caminho otico que o feixe percorre dentro do filme, proporcionando aumento de
ruido e reducéo de sinal, além de representar uma forte contribuicdo do substrato
(CULLITY, 1978; BIRKHOLZ, 2006; LIMA, 2010 e DAUDT, 2012)

Em peliculas finas, como é o caso de filmes finos, o uso da geometria
Seeman-Bohlin é indicado, sendo o angulo incidente, 8, rasante e fixo e o detector
realiza a varredura 20 (Figura 7). Esta técnica é conhecida como Difragédo de Raios
X com Angulo de Incidéncia Rasante, originada do termo em inglés Grazzing
Incidence X-Ray Diffraction — GIXRD, que proporciona um aumento significativo no
caminho optico do feixe no interior do filme, de maneira que a informacgao estrutural
significativa seja provinda principalmente desta fina camada em estudo. As camadas

mais superficiais do material apresentam maior interagdo que as mais profundas,
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contribuindo de modo mais efetivo na formagdo dos difratogramas, devido a
atenuacado do feixe de radiagdo ao penetrar na amostra. A Figura 7 representa um

feixe incidindo sobre a amostra, em geometria Seeman-Bohlin aplicadas a DRXIR.

Figura 7 — Geometria de Seeman-Bohlin aplicadas a difragdo de raios X com angulo de incidéncia
rasante (DRXIR).
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Fonte: Adptado de BOUROUSHIAN; KOSANOVIC, 2012.

A variagao no angulo de incidéncia altera significativamente a profundidade
da regido em que os raios X sdo difratados. A camada contribui com 95% da
intensidade dos picos é considerada relevante, isto €, toda informacao contida no
difratograma é advinda dessa camada. Assim, variando-se os angulos de incidéncia
entre 0,5° a 6° variam-se também a profundidade da analise. A obtengcao de
difratogramas em diferentes angulos de incidéncia torna possivel a obtengédo de
informacdes estruturais de camadas superficiais com espessuras distintas, de modo
que a comparagao das intensidades relativas de picos de diferentes fases permite
concluir sobre a homogeneidade da distribuigdo (CULLITY, 1978; LOW, 2000; LIMA,
2010; DAUDT, 2012).

Informagdes das camadas mais profundas do material podem ser obtidas
por meio do aumento do angulo de incidéncia (BIRKHOLZ, 2006; CAl, 2009).
Gradientes de tenséo residual também podem ser calculados com a utilizagao desta
técnica (CHEN, 2011). Uma das vantagens desta técnica € que a mesma consiste
de um método nao destrutivo para analises em diferentes profundidades, ao

contrario de quando se realiza o polimento gradual ou corte de finas fatias do
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material (~1 mm de espessura) para posterior analise de raios X convencional
(WULFF; QUAAS; STEFFEN, 1999; SINGH; LOW, 2002).

3.5.1 Calculo do indice de refragao, reflexdo de raios X e angulo critico

O indice de refracdo do feixe de raios X sobre um meio material € descrito

pela equacao 6 abaixo,
n=1-6+ip (7)

onde o 0 é a parte real (disperséo) e B a complexa (absor¢do) do indice de refracéo,
n. Para simplificar a equacdo acima, adota-se =10 (comumente utilizada para os
soélidos) e B = 0 (desprezando o termo de absorgao).

A equagao 7 é originada da Lei de Refragdo de Snell e que relaciona o

angulo incidente a ao angulo transmitido, a,
COS @ = M CoS a; (8)

Para simplificar a equagao acima, foram admitidas as seguintes condi¢des: a
= d; ar = 0 e aplicado a expansado dos cossenos (ALS-NIELSEN; MCMORROW,
2011; SIMEONE et al, 2013).

O angulo critico, a., no qual toda a radiagao incidente é refletida (reflexao
externa total), € dada pela equagdo 8 (ALS-NIELSEN, MCMORROW; 2011;
SIMEONE et al, 2013):

1/2
a ~ (28)1/7 = LTI (9)

onde 0 p é a densidade do material em g.cm®, o ry é o raio classico do elétron (ry =
2,82x10° A). O k é o vetor de onda, sendo k=A/2m, 0 A é o comprimento de onda dos

raios X incidentes (em A).
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Figura 8 - O indice de refracdo para os raios X é ligeiramente inferior a um, o que implica em reflexao
externa total quando o angulo incidente (a) for inferior ao angulo critico, (a.).

o<a
C\/'
Ot
Refracdo > Reflex3o total, o,=0.

Fonte: ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011.

A Figura 8 mostra a reflexao e a refragéo de raios X sobre um material, onde
o0 angulo incidente, a, € menor que o angulo refratado, a.. Esta condi¢cdo a < a,
implica em reflexdo externa total. A reflexdo externa total tem varias implicacdes
importantes para a fisica de raios X e pode ser obtida por meio de espelhos que
tornam o angulo incidente inferior ao critico. Em segundo lugar, existe uma onda
chamada evanescente no seio do meio de refragdo que se propaga paralelamente
ao plano da superficie. Sua amplitude decai rapidamente no material com uma
profundidade de penetracdo maxima média de 10 nm (ALS-NIELSEN;
MCMORROW, 2011).

Na Tabela 2 estdo dispostos os dados utilizados para calcular o angulo
critico da liga Al-1,5%Fe, conforme informag¢des de trabalhos dos autores Bertelli
(2011) e Henke, Gullikson e Davis (1993).

Tabela 2 — Dados utilizados para o calculo do &ngulo critico da liga Al-1,5%Fe.

Aluminio

Propriedade (comercialmente puro)

Liga Al-1,5%Fe

Densidade no estado sélido, ps [g/cm’]
(*)
Indice de r(?ZZ.e)lgéo real, 0 8.575E-06 8.300E-06

2,699 2,620

Fonte: (*) BERTELLI, 2011; (**) HENKE, GULLIKSON e DAVIS, 1993 e CRXO, 2014.

3.5.2 Calculo da profundidade de penetragao dos raios X

O decaimento exponencial da intensidade de raios X em qualquer amostra
pode ser simplesmente representado pela profundidade de penetracao de 7/e para a

intensidade incidente medida perpendicularmente na amostra, denominada de 7, .

A absorgao de raios X para a faixa de energias menores que 10 keV sdo dominadas
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pelo efeito de ionizagao fotoelétrica, onde a energia transportada pelos raios X é
transferida para um elétron ejetado. Em energias mais elevadas, as interagbes sao
dominadas pelos espalhamentos elastico (Thomson) ou inelastico (Compton), e em
energias maiores que 1 MeV ocorre a produgdo de pares elétron-positron
(EASTWOOD, 2009; ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011).

O coeficiente de atenuacédo linear determina a magnitude do processo de
absorcao. Os valores sao tabelados para todos os elementos em diferentes energias
incidentes e podem ser encontrados na literatura, por exemplo, em Cullity (1978);
Birkholz (2006) ou em paginas de centros de pesquisas como o NIST (2014) e o
CXRO (2014).

Uma primeira abordagem de profundidade de penetracdo dos raios X é
quando a intensidade é atenuada cerca 1/e da intensidade inicial, onde os autores
Birkholz (2006), Cai et al (2009), Eastwood (2009), Bouroushian e Kosanovic (2012)

indicam a seguinte equagéo:

Tyfe == (10)

onde a é o angulo incidente, u é o coeficiente de absorgao linear.
Uma segunda abordagem para a profundidade de penetracdo € denominada
de 143, sendo este parametro relacionado ao fator de absorgao A, segundo os

autores Birkholz (2006) e Bouroushian e Kosanovic (2012),
Ay =1 —exp(—ute3ky) (11)
Considerando que o produto urg3Ky = 1, para fins de simplicacéo. Entdo tem-se:
Ap=1-2=63%
Esta ultima equacéo significa que a intensidade incidente é atenuada em

63%, considerando o feixe incidente e o difratado detectados pelo detector,

representados por a e (260 — a), respectivamente, conforme o autor Birkholz (2006):
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1 _  senasen(20-a) (12)

T =T = T4_ = —_—=
Aa 63 1-1/e ukgy ulsen a+sen(260-a)]

onde K, € um fator de corregéo da trajetoria do feixe.

=4 — (13)

a sena sen(20—a)

Uma terceira abordagem de penetragdo € calculada a partir da soma
ponderada de todas as camadas, sendo estas com diferentes valores de atenuagéo,
podendo experimentar varias profundidades, em decorréncia do fendmeno de

difracdo. A profundidade de informacédo média (7, ) € descrita pela equagao abaixo:

Ty ————— (14)

ko  1-exp(utkq)

No caso de um filme infinitamente grosso, a profundidade de penetracéo 7,5
representa o valor maximo de profundidade de sondagem. Com o aumento do
angulo de incidéncia, de modo que a atenuacao da superficie do filme fino torna-se
insignificante, a profundidade de sondagem tende a metade da espessura da
pelicula, ¢, ou seja, t/2 (BIRKHOLZ, 2006; CAl et al., 2009; EASTWOOD, 2009).
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os métodos utilizados para a obtencado da
liga Al-1,5%Fe, bem como os equipamentos e parametros necessarios para o
tratamento por RSL. Também sdo mostradas as técnicas de caracterizacdo de
materiais empregadas, tais como a microscopia 6ptica (MO), microscopia eletronica
de varredura (MEV), mapeamento por espectroscopia por dispersdo de energia
(EDS), microscopia de forga atbmica (AFM), microdureza Vickers (HV) e difragdo de

raios X com angulo de incidéncia rasante (DRXIR).

4.1 PREPARACAO DO MATERIAL

No presente trabalho € utilizada a liga de Al-Fe com composi¢éo de 1,5% de
ferro em peso. As amostras foram confeccionadas com a colaboragao do laboratério
de Engenharia de Materiais da UNICAMP. Sao compostas de matérias-primas
comercialmente puras e foram fundidas em forno mufla de resisténcia, usando
lingoteira de formato cilindrico, onde o metal liquido foi vazado e resfriado de forma
ascendente. O lingote produzido foi seccionado em corpo de prova contendo
dimensdes de 65 mm x 55 mm x 8 mm. Cada corpo de prova foi submetido ao
acabamento por jateamento em areia a fim de melhorar o coeficiente de absorgao de
energia do laser.

A Tabela 3 mostra a composi¢cao quimica dos materiais utilizados para a
fabricagcdo da liga por Goulart (2010) no laboratério de Engenharia de Materiais da
UNICAMP.

Tabela 3 — Composi¢do quimica das matérias-primas utilizadas na produgéo da liga Al-1,5%Fe.

Impurezas
Material X .
Fe (%) Si (%) Cu (%) Ni (%)
Al 99,76% 0,09 0,06 0,06 0,03
Fe 99,97% - 0,01 0,01 0,01

Fonte: GOULART, 2010.
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4.2 O TRATAMENTO SUPERFICIAL A LASER

O tratamento de refusao superficial a laser foi realizado com a colaboracao
do Laboratério de Desenvolvimento de Aplicacdes de Lasers e Optica — DEDALO,
do Instituto de Estudos Avangados do Centro Tecnoldégico da Aeronautica CTA-ITA,
em Sao José dos Campos - SP, utilizando um laser de fibra Yb: YAG (Yttrium
Aluminum Garne) de alta poténcia, modelo IPG YLR2000S de 2Kw, sem gas de
protecao com o objetivo de favorecer a formacao de éxidos na superficie (Figura 3).
O tratamento por RSL foi aplicado a liga Al-1,5%Fe a fim de investigar as areas de
camadas tratadas e nao tratadas. Os parametros do laser utilizados no tratamento

sdo mostrados na Tabela 4.

Tabela 4 - Parametros do laser utilizado na refusao superficial.

Parametros Medidas
Distancia focal da lente 159 mm
Distancia da superficie da mesa a lente 160,5 mm
Inclinagéo da lente em relagao a normal da superficie da base 6°
Posi¢do da amostra 3 mm acima do foco (desfocada)
Comprimento de onda do laser A=1,06 ym
Intensidade do laser no instante inicial loy = 1,81x10° W/(m?)
Refletividade 63%
Absortividade 37%
Diametro do feixe do laser com comportamento gaussiano entre 0,1 e 0,18 mm
Gas de protegao ou de ativagao de fluxo nao utilizado

Fonte: TELEGINSKI, 2012.

Os parametros do laser foram definidos com as velocidades de varredura do
feixe laser de 20, 40 e 60 mm/s na poténcia de 600 W, a fim de estudar as
modificagdes microestruturais e superficiais que a variacdo da velocidade de
varredura do feixe laser provoca no material tratado. O equipamento e alguns de
seus componentes principais sao apresentados na Figura 9.
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Figura 9 — Equipamento laser utilizado no tratamento superficial.

------

anﬂa'ﬂ““"” g
Fonte: TELEGINSKI, 2012.

O tratamento de RSL foi aplicado em amostras da liga Al-1,5%Fe em duas
configuragdes diferentes, entretanto usando os mesmos parametros da Tabela 4. A
primeira trata-se do caso em que a superficie da amostra foi totalmente recoberta
pelo tratamento de RSL, em velocidade de varredura do feixe, Vp, de 40 mm/s,
resultando em uma camada refundida (tratada), a qual ocupou toda a superficie do
material pela formacao de trilhas paralelas, uma ao lado da outra, conforme
mostrado na Figura 10. A segunda configuracdo trata-se da aplicacdo de RSL na
amostra, mas variando-se a velocidade de varredura do feixe laser, Vy,, em 20, 40 e
60 mm/s de forma a produzir trés trilhas isoladas na superficie e uma poca de fusao
logo abaixo delas nas trés velocidades citadas. A Figura 11 mostra o panorama da
amostra tratada, identificando as trilhas isoladas e suas pogas nas trés velocidades
de varredura do feixe laser.

Na aplicagéo do laser, varias regides sdo formadas na amostra. No caso da
primeira configuragao, regides distintas sao geradas na superficie: trilhas de fusédo e
a regiao entre as trilhas de fusao, respectivamente, seta verde e laranja da Figura
10. No caso da secgdo transversal, também surgem algumas regides distintas: a
regido fundida (tratada) e a regido nao afetada (substrato). A Figura 10 mostra as
regides geradas pelo tratamento de RSL na secdo transversal bem como as

formadas na superficie.



Figura 10 - Regibes afetadas, ndo afetadas e as trilhas de fuséo.
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Na segunda configuracao, o laser aplicado em trés velocidades de varredura

diferentes gerou regides distintas na amostra. Na superficie formaram-se as trilhas

de fusao isoladas pela parte ndo tratada da superficie e delimitadas pelas linhas

tracejadas na cor vermelha para Vp, = 20 mm/s, roxa para 40 mm/s e azul para 60

mm/s, indicadas respectivamente pelas legendas (2), (4) e (6) da Figura 11; a regido

entre as trilhas de fusdo indicadas (camada nao tratada) pelas legendas (1), (3), (5)

e (7) da Figura 11. Na secdo transversal, observam-se duas regides distintas: a

regidao fundida (dentro da poga de fusdo) imediatamente abaixo da trilha de fuséao,
conforme mostram as legendas (8), 10) e (12) da Figura 11 e a regido de substrato ndo

afetado pelo tratamento, mostrada pela legenda da Figura 11, as quais sao

limitadas por uma estreita faixa de transicao entre a poca de fusdo e o substrato,

conforme mostra as legendas (9), 11 e 13) da Figura 11.



43

Figura 11 — Panorama da amostra e das trilhas de pocas de fusdo formadas por RSL com
velocidades de varredura do feixe de laser de 20, 40 e 60 mm/s.
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Fonte: O autor

As dimensdes de forma das trilhas de fusdo, bem como a sua profundidade,
largura e alteragbes microestruturais podem sofrer variagbes de acordo com os
parametros do processo utilizado e das caracteristicas quimicas do material base.
Outro parametro de relevancia € a utilizacdo do gas de protegcao ou de ativagao de

fluxo que altera a forma final da poga de fuséao.

4.3 TECNICAS DE CARACTERIZACAO DO MATERIAL

Nesta pesquisa de estudo da liga Al-Fe tratada por RSL, foram realizadas
varias técnicas de caracterizagdo microestrutural. Sdo elas: a microscopia 6ptica
(MO), microscopia eletrbnica de varredura (MEV), mapeamento por espectroscopia
de energia dispersiva (EDS), microscopia de forca atébmica (MFA), microdureza
Vickers (HV) e difragdo de raios X com angulo de incidéncia rasante (DRXIR), a fim
de melhorar o entendimento a cerca dos efeitos microestruturais gerados pelo

tratamento de RSL na liga em estudo.
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4.3.1 Microscopia Otica
Para as analises das amostras tratadas pela técnica de RSL foram utilizado
0 microscopio optico, Olympus BX-51, com camera digital QColor 3 acoplado para

captura de imagens, localizado no Departamento de Engenharia de Materiais da

UEPG. O microscopio otico utilizado neste estudo é mostrado na Figura 12.

Figura 12 — Microscopio 6tico usado nas analises de amostras tratadas por RSL

Fonte: O autor

Para a obtengdo das imagens da camada tratada pelo microscépio 6tico, as
amostras foram cortadas com disco diamantado, embutidas em resina e a secg¢ao
transversal foi preparada por meio de lixamentos nas granulometrias 320, 400, 600,
1200 e 1500, seguida de polimentos com pasta de diamante (1 ym) e de silica
coloidal (0,02 ym). Apds o término do processo anterior, a amostra foi submetida a
um ataque quimico com uma solugao de acido fluoridrico a 0,5% em um tempo de
exposicao de 30 segundos e 45 segundos. Para algumas amostras foi necessario
realizar novamente o polimento com pasta de diamante (1 um) e silica coloidal (0,02
Mm) e, em seguida, o ataque quimico por 30 segundos de exposi¢céo. Esta técnica
permitiu a observacao da secdo transversal da amostra tratada e, inclusive,
identificando a regido gerada pelo RSL em distingdo ao substrato, possibilitando

ainda a observacao da zona afetada pelo calor (ZAC), a qual nao foi observada em
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trabalhos anteriores dos autores Teleginski (2012) e Micene (2014) do mesmo grupo
de pesquisa.

4.3.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) acoplado ao Mapeamento por

Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A microscopia eletrbnica de varredura, acoplado ao mapeamento por
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi utilizado para analisar a
microestrutura do material tratado e do substrato. Foi utilizado o equipamento de
microscopia eletrénica de varredura FEG Tescan, Mira 3 (Figura 13), sendo toda as
andlises realizadas no complexo de Laboratérios Multiusuarios da UEPG. As
amostras foram preparadas para as analises do MEV, conforme o mesmo
procedimento de preparacdo para analise de microscopia 6tica descrito na sec¢ao

anterior.

Figura 13 — Microscopio eletrdnico de varredura utilizado nas analises das amostras tratadas por RSL

—

Fonte: O autor

4.3.3 Microdureza Vickers (HV)

As medidas da microdureza Vickers (HV) foram realizadas na superficie e
secao transversal do material tratado, por meio do microdurémetro Leica VMHT
MOT, operando com carregamentos de 0,05 kg (HV 0,05 kg 15s) e 0,1 kg durante 15

segundos (HV 0,1kg 15s). O equipamento utilizado no ensaio de microdureza é
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mostrado na Figura 14, disponivel no Departamento de Engenharia de Materiais da
UEPG.

Figura 14 - Microdurémetro utilizado para as medidas microdurezas Vickers das amostras.

Fonte: O autor.

Foram realizadas analises de microdureza na sec¢ao transversal e superficial,
sendo que na secgao transversal foram aplicadas cargas dentro das pogas de fusao,
na regido de transicdo entre as pogas de fusdo e o substrato, bem como no
substrato. Na parte superficial foram aplicadas cargas na regido sobre as trilhas de
fusdo nas velocidades varredura do feixe laser de 20, 40 e 60 mm/s. Cargas de 0,1
kg foram aplicadas nas trilhas de fuséo (superficie) e de 0,05 kg nas pocas de fusao,
zona de transicdo e substrato (seg¢do transversal). A carga aplicada na segao
transversal foi reduzida devido ao fato de que as pocas de fusao possuem uma area
limitada para realizagdo das microindentacbes. As camadas analisadas foram
submetidas a 10 microindentagcbes superficiais e, em seguida, os dados foram

coletados e dispostos em uma tabela de maneira a facilitar a interpretagao.

4.3.4 Microscopia de Forga Atdbmica

Para a analise da rugosidade superficial da amostra tratada por RSL utilizou-
se a técnica de microscopia de forca atdmica (MFA) disponivel no complexo de

Laboratérios Multiusuarios da UEPG. Foi utilizado o microscopio de forca atdbmica
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Shimadzu, SPM 9600 com scanner de dimensdes maximas de 30 x 30 x 3 ym, em

modo de n&o contato, conforme mostrado na Figura 15 a seguir.

Figura 15 — Microscopio de forga atdmica utilizado para analise da rugosidade superficial

Fonte: O autor.

A rugosidade da superficie tratada e das trilhas isoladas foi realizada sem
qualquer tipo de lixamento ou polimento das amostras, mas, no entanto foi realizada
uma leve limpeza superficial usando o pano de polimento umedecido somente com
agua, tendo em vista que o polimento ou lixamento podem danificar a amostra ou
ainda interferir no valor de rugosidade. No caso da secao transversal, as amostras
tratadas e nao tratadas (substrato) foram submetidas ao lixamento com
granulometrias 600 e 1200.

A técnica de microscopia de forga atémica (MFA) foi empregada no estudo
da topografia das amostras tratadas por RSL para diferentes velocidades de feixe
laser e também para amostras nao tratada. Esta técnica permite medir as dimensdes
de picos e vales que caracterizam a rugosidade na superficie da amostra em uma
escala manométrica. Também possibilita medir tamanho de grao, inclusdes, defeitos
e trincas na superficie do material.

Para analise topografica das amostras quanto a rugosidade pelo
microscopico de forga atdmica foi utilizado parametros para caracterizar a morfologia

de estudo conforme descritos na Tabela 5.
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Tabela 5 — Par@metros que caracterizam a morfologia da superficie e suas respectivas férmulas.

Parametro Descricao Férmula
1 Nyx.Ny .
R, = NN Z'— - IZ(L]) — Zmédio
Ra Média aritmética para valores absolutos oY 1‘i“‘1 NN,
2 = —— 7o
médio NxNy Zi:l,j:l ij
. o 1 Ny, Ny
Rq Rrus Raiz quadrada média R, = Z (30, 1) = Zmeqio)?
NNy Lai=1j=1
Ry Maxima profundidade de vale Ry = min;z;
Rp Maxima altura de pico R, = max;z;
R Distancia média entre o pico mais alto e o vale R,=R.+R
Z mais profundo em cada comprimento analisado z L4 v
5
R = ! R R
Padréo industrial japonés para R, baseado nos Zjis = EZ pi — Rvi
i=1

Rzjis cinco picos mais altos e cinco vales mais

. i onde o Rpi e Rvi sdo, respectivamente,
profundos sobre todo o comprimento analisado

0 i-ésimo pico mais alto e vale mais
profundo.
Fonte: Adaptado de DOVE; FROST; DOVE, P. M., 1996; PODSKOCOVA et al., 2005, PARIONA et
al., 2013.

4.4 DIFRACAO DE RAIOS X

Para identificacdo de fases presentes no material e suas respectivas
profundidades foi utilizado o equipamento Rigaku, Ultima IV equipado com fonte
radiacdo Cu Ka, A=1,54056 A, realizada nos Laboratérios Multiusuarios da UEPG.

Para a analise dos perfis de fases e suas respectivas profundidades foi
utilizada a técnica de difracdo de raios X com angulo de incidéncia rasante devido a
necessidade de ter as informagdes da camada tratada evitando a interferéncia do
substrato. A técnica de DRXIR sera detalhada no decorrer desta secdao. O

equipamento utilizado € mostrado na Figura 16.
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Figura 16 - Equipamento utilizado para analise de difragao de raios X.

Fonte: O autor.

4.41 Difracdo de Raios X com Angulo de Incidéncia Rasante

A técnica de difragao de raios X com angulo de incidéncia rasante (Grazing-
incident X-ray diffractometry — GIXRD) foi realizada com o equipamento Rigaku,
modelo Ultima 1V, equipado com fonte de Cu K, (A=1,54056 A), em duas

configuracdes diferentes, conforme mostra a Tabela 6.

Tabela 6 — Paradmetros utilizados nas duas configura¢des de analise de DRXIR.

Parametros Configuragao 1 Configuragao 2
Radiagéo Cu Ka(1 ,54056 A) Cu Ka(1 ,54056 A)
Passos 0,02° 0,02°
Varredura 20° a 90° 20° a120°
Velocidade 2°/ min (FT 10)
Largura do feixe (DHL) 5mm 5 mm
Fenda divergente (DS) 1° 1°
Fenda de espalhamento (SS) 1° 1°
Fenda de recepgéo (RS) 0,3 mm 0,15 mm
Angulo rasante 0,5°a6°(0,5°) 3°e6°
Poténcia 40kV e 30mA 40kV e 30mA

Fonte: O autor
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Na configuragdo rasante, o feixe de raios X encontra-se fixo em um angulo
incidente, a, definido e o detector se move com angulo 26. A amostra fica na posi¢ao
horizontal. O modo de operacdo do equipamento de DRXIR é semelhante ao

mostrado na Figura 17.

Figura 17 - Modo de operacao utilizado para a configuragao de difracdo de raios X com angulo de
incidéncia rasante (DRXIR).

Normal

Detector

Feixe de

raios X ‘\ﬁ

Fonte: BOUROUSHIAN; KOSANOVIC, 2012.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados deste trabalho sdo apresentados e discutidos nesta secéo,
utilizando as técnicas e métodos descritos na segao anterior. O tratamento de RSL
foi aplicado em amostras da liga Al-1,5%Fe em duas configuragdes diferentes,
ambos utilizando os mesmos parametros da Tabela 4. A primeira trata-se do caso
em que a superficie da amostra foi totalmente recoberta pelo tratamento de RSL, em
velocidade de varredura do feixe, V,, de 40 mm/s, resultando em uma camada
refundida (tratada), a qual recobriu toda a superficie do material, conforme esquema
mostrado na Figura 10. A segunda configuracao trata-se da aplicacdo de RSL na
amostra, variando-se a velocidade de varredura do feixe laser, Vp, em 20, 40 e 60
mm/s, de forma a produzir trés trilhas isoladas na superficie da amostra nas
respectivas velocidades, além da formacdo de uma poga fundida imediatamente
abaixo de cada trilha especifica, conforme mostrado na Figura 11.

As amostras foram caracterizadas a fim de analisar suas modificagdes
microestruturais, bem como investigagbes de aspectos morfoldgicos, topograficos,
fases presentes e microdureza. O material base (substrato) da liga em estudo foi

analisado pelas mesmas técnicas usadas para analisar o material tratado.

5.1 CARACTERIZACAO SUPERFICIAL
5.1.1 Analise quando toda a superficie da amostra foi tratada a laser

A superficie da liga hipoeutética Al-1,5%Fe foi observada por microscopia
Gtica, sendo visualizada as regides de trilhas e entre trilhas de fusdo formadas pelo
tratamento de RSL em modo de sobreposi¢cdo de trilha. A Figura 18 mostra as
regides entre trilhas de fusdo (setas vermelhas) e a regido sobre a trilha de fusao
(setas verdes). A distancia entre as trilhas de fusédo estabeleceu-se em torno de 200
um e uma grande quantidade de microporos dispostos ao longo da superficie,

estando presentes em maior numero na regiao de trilhas.
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Figura 18 - Microscopia Optica do material tratado a laser indicando a regido entre as trilhas de fusédo
(setas vermelhas) e a regido sobre a trilha de fusdo (setas verdes).

i ey
Fonte: O autor.
A superficie da amostra tratada pela RSL com sobreposicédo de trilhas, na
velocidade de varredura do feixe laser V, = 40 mm/s (Figura 18), foi analisada por
EDS em duas regides distintas na superficie, sendo (A) entre as trilhas de fusédo e

(B) sobre a trilha de fusdo, conforme a micrografia mostrada na Figura 19.
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Figura 19 - Micrografia da superficie tratada por RSL indicando as regides formadas, (A) entre as
trilhas de fuséo e (B) sobre a trilha de fusao.

Fonte: O autor
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A Figura 19 mostra a presenga de trincas na superficie, a qual esta

associada ao gradiente de temperatura que o material € submetido durante o

tratamento laser, as quais induzem elevadas tensdes térmicas mais evidentes na

regido entre as trilhas de fusédo (legenda A da Figura 19). Resultados semelhantes

também foram encontrados pelos autores Oliveira (2011) e Teleginski (2012). O

resultado quantitativo da analise de EDS da superficie tratada € mostrado na Tabela

7.

Tabela 7 — Analise de EDS da superficie da amostra tratada por RSL em modo de sobreposigéo de

trilhas.

Regido

Elementos (%)

Al Fe @) N

Peso Atdmico Peso Atdmico Peso Atdbmico Peso Atdmico

Entre as trilha (A)
Sobre a trilha (B)

Camada
tratada

57,26 4438 0,75 0,28
46,72 34,08 0,05 0,02

39,54 5468 245 3,66
50,94 6298 229 3,22

Fonte: O autor.
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5.1.2 Analise de trilhas isoladas tratadas a laser

Na Figura 20 sdo apresentadas as micrografias da superficie da amostra
indicando as trilhas formadas pelo tratamento de RSL nas velocidades de varredura
do feixe de laser, Vy, de (a) 20 mm/s, (b) 40 mm/s e (c) 60 mm/s. As trilhas formadas
pelo tratamento a laser apresentam uma largura de 307, 311 e 285 um,
respectivamente para as velocidades de varredura do feixe laser de 20, 40 e 60

mm/s.

Figura 20 - Imagem de microscopia 6ptica da amostra tratada por RSL na superficie da amostra nas
velocidades de varredura do feixe laser de (a) 20 mm/s, (b) 40 mm/s e (c) 60 mm/s.

Trilha Trilha B Trilha
20 mm/s | : _ 40 mmls | - ... = 60 mm/s

Fnte: (e autor;

Na Figura 20 é possivel visualizar as trilhas formadas pelo tratamento de
RSL, bem como a regido superficial ndo tratada pelo laser dispostas paralelamente
ao redor das trilhas. Essas micrografias mostram que o tratamento de RSL realizado
com velocidades maiores (Figura 20b, c), produzem trilhas mais uniformes e com
menos defeitos do que a tratada com velocidade menor (Figura 20a), no entanto, a
trilha formada na velocidade de 40 mm/s é a mais uniforme entre as estudadas,
devido ao fato de que nesta velocidade ha uma melhor estabilidade na superficie do
material, colaborando para a formacao de uma trilha mais estavel. Para a velocidade
Vp, = 20 mm/s (Figura 20a), a poga de fusdo possui um formato mais abaulado na
superficie causada por instabilidade superficial, devido ao maior tempo de interacao
do laser com o material. Este resultado também foi relatado por Bertelli (2009) e
Bertelli et al. (2011).

Na Figura 21 sdo mostradas as micrografias da superficie das trilhas de
fusdo geradas na velocidade de deslocamento do laser de 20, 40 e 60 mm/s,

analisadas por MEV.
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Figura 21 - Imagem realizada através MEV da superficie da amostra tratada por RSL nas velocidades
de varredura do feixe laser de (a) 20, (b) 40 e (c) 60 mm/s e suas respectivas ampliagbes

(d), (e) e (f).

{ : 1 et i 4 /
—n - o Vo i e i i y b
SEMHV:16.0kV | WD:15.00 mm e r VEGA3 TESCAN|  SEMHV: 16.0 kvV wo:1500mm |0 000] VEGA3 TESCAN
i ld: 923 pm | Det: SE 200 pm View field: 277 pm Det: SE 50 pm
| Date{m/diy): 03119/14 C-LABMU UEPG SEM MAG: 500 x Date{m/dly): 03119114 C-LABMU UEPG

i TR o

:
e
P

o o

ekt ! A ] - Y i ¥ o Yo, 2 ot ¥ e o¥,
SEM HV: 16.0 KV wo:1496mm  [y000000] VEGA3 TESCAN|  SEM HV: 16.0kV wo:1496mm |01l VEGA3 TESCAN
View field: 1.38 mm Det: SE 200 pm View field: 509 pm Det: SE 100 pm

SEMMAG: 100 x | Date{midiy): 03119114 C-LABMU UEPG SEMMAG: 272x | Date{midiy): 0319114 C-LABMU UEPG
o g s Gf o
o ‘ - 7

.

P L

? ) f ) i o ; 3
; : ey _ oY
SEM HV: 16.0 KV WD: 15.00 mm CAN  SEM HV: 16.0 kV wo:1500mm |0 0] VEGA3 TESCAN
View field: 694 pm Det: SE View field: 277 pm Det: 50 pm
SEM MAG: 200 x iDale{ml’dff}: 0319114 C-LABMU UEPG SEM MAG: 500 x | C-LABMU UEPG

Fonte: O autor




56

Pode-se verificar na Figura 21a, d (Vo = 20 mm/s), a existéncia de
protuberancias provocadas pelo maior tempo de interagdo do laser com a material e
uma maior quantidade de microporos. Na trilha de 40 mm/s (Figura 21b, e€) houve
uma migracao de microporos presentes na trilha de fusao para a regiao de transigao
entre a trilha e o substrato, bem como observa-se a presenca de trincas sobre as
trilhas. Resultado semelhante foi relatado por Teleginski (2012), para o caso em que
o tratamento de RSL recobriu toda a superficie da amostra em V, = 40 mm/s. Na
trilha de 60 mm/s (Figura 21c, f) a presenca de microporos foi bem reduzida em
relagao as outras velocidades de deslocamentos. A presenga de microporos na poca
de fusdo pode ser favorecida pela volatilizagao de inclusées ou pela vaporizagdo do
substrato, devida a absor¢cdo do hidrogénio existente no ar atmosférico pela
superficie do material, sendo mais evidente para velocidades de varreduras mais
baixas, conforme relatam os autores Yilbas et al. (2009), Oliveira (2011), Pariona et
al. (2012a) e Teleginski (2012).

A Figura 22 a seguir mostra as micrografias da superficie tratada por RSL
indicando as trilhas de fusdo formadas pelo tratamento nas velocidades de varredura
do feixe laser, Vy, (a) 20 mm/s, (b) 40 mm/s e (c) 60 mm/s. As letras maiusculas C, G
e K indicam a regi&do sobre as trilhas e D, H e L a regido de poros sobre as trilhas de
Vp = 20, 40 e 60 mm/s, respectivamente. As letras E, | e M indicam a regido de
transicao entre as trilhas e o substrato e F, J e N os poros sobre a regidao de
transicao entre as trilhas e o substrato, respectivamente nas trilhas de velocidades
Vp = 20, 40 e 60 mm/s. As legendas O e P representam a regido da superficie da
amostra que nao recebeu o tratamento por RSL, embora tenha sido preparada isso.

Figura 22 - Micrografia da superficie tratada por RSL indicando as trilhas de fusdo formadas pelo
tratamento onde (a) Vp, = 20 mm/s, (b) V, =40 mm/s e (c) V,= 60 mm/s.
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A superficie do material foi analisada por meio de EDS acoplado ao MEV e
as regides estudadas sdo indicadas pelas letras maiusculas do alfabeto, conforme
mostradas nas Figura 19 e. A anadlise quantitativa das regides A e B (Figura 19) e
em todas as regides indicadas pelas letras, C até P (Figura 22), sdo apresentadas

na Tabela 8 para fins de estudo.

Tabela 8 — Analise de EDS da superficie da amostra tratada por RSL das trilhas geradas pelo feixe
laser nas velocidades de 20, 40 e 60 mm/s e da superficie tratada com sobreposi¢ao de

trilhas.
Elementos (%)
Regido Al Fe 0] N
Peso  Atdbmico Peso  Atémico Peso Atdbmico Peso Atémico

Camada Entre as trilhas (A) 57,26 4438 0,75 0,28 3954 5468 245 3,66
tratada Sobre a trilha (B) 46,72 34,08 0,05 0,02 5094 6298 229 3,22
Sobre a Triha(C) 91,14 87,79 188 0,88 6,98 11,33 0,00 0,00

Trilha trilha Poro (D) 64,92 54,75 4,58 1,87 30,50 43,38 0,00 0,00

20mm/s ZT(E) 48,78 36,00 0,10 004 4925 61,30 1,87 2,66
transigdo  poro (F) 56,41 54,34 21,69 10,10 21,89 3557 0,00 0,00

Sobrea  Trilha(G) 70,52 59,40 1,32 054 27,87 39,59 029 047
Trilha trilha Poro (H) 64,59 66,78 22,92 11,45 1249 21,78 0,00 0,00

4mms zT() 51,09 3819 028 0,10 4638 5846 226 3,25
transicdo  poro(J) 37,70 29,37 11,96 450 50,34 66,13 0,00 0,00

Sobrea  Trilha(K) 9260 90,25 206 097 534 878 000 0,00
Trilha trilha Poro(L) 7824 7951 1373 6,74 802 1375 0,00 0,00

60mm/s e zZT(M) 5231 3949 056 021 4553 57,97 1,60 2,33
transig&o Poro(N) 30,79 2191 583 201 63,38 76,08 0,00 0,00

-~ Entre trilhas
Superficie 20 & 40 mm/s (O) 69,62 59,51 3,23 1,33 27,16 39,15 0,00 0,00

nao Entre trilhas

tratada 40060 mma (p) 6888 5830 268 110 2844 4060 000 0,00

Fonte: O autor

A Figura 23 mostra o grafico da andlise quantitativa das regides A e B
mostradas na Figura 19 e das regides indicadas pelas letras, C até P mostradas na
Figura 22 e apresentadas pela Tabela 8.
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Figura 23 - Andlise de EDS da superficie da amostra tratada por RSL das trilhas geradas pelo feixe
laser nas velocidades de 20, 40 e 60 mm/s e da superficie tratada com sobreposicao de

trilhas.
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Fonte: O autor.

Analisando os resultados apresentados na Tabela 8, a analise de EDS

P

destacou uma maior concentracao de oxigénio em B sobre a trilha de fuséo (Figura
19), e em E, | e M na zona de transicdo entre as regides tratadas e n&o tratadas
paralela as trilhas de fusdo (Figura 22a, b, c), indicando, deste modo, a formagéo da
alumina (6xido de aluminio) como a fase de maior concentragdo nestas regides.
Observa-se também uma concentragdo maior de aluminio em A (regido entre as
trilhas - Figura 19), e em C, G e K (regido sobre as trilhas - Figura 22a, b, c),
apontando para a formacdo de fases metaestaveis, como por exemplo, a fase
intermetalica AlgFe, entre outras. Resultados semelhantes foram encontrados pelos
autores Yilbas et al. (2009), Teleginski (2012), Pariona et al. (2012a) e Micene
(2014).

A concentragao de ferro nao foi elevada devida a pequena porcentagem que

este elemento possui na composi¢cao da liga, mas apresentou-se em maior
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concentragcédo nas regides de poros indicadas pelas letras D, F, H, J, L e N (Figura
22a, b e c¢), também relatada pelos autores Teleginski (2012), Pariona et al. (2012a)
e Micene (2014).

Foi observada uma pequena concentragdo de nitrogénio devido ao
tratamento de RSL ter sido realizado em condi¢cdes de meio ambiente. O nitrogénio
foi detectado nas regides A e B (Figura 19) e E, G, | e M (Figura 22a, b e c¢), porém
nao foi identificado nas regides C, D, F, H, J, K, L, N, O e P (Figura 22a, b e c)
mostrada na Tabela 8. O nitrogénio foi detectado em todas as zonas de transig¢ao
entre as trilhas de fusdo e o substrato, bem como na camada tratada por RSL em
modo de sobreposicdo de trilhas (Figura 19). Este fato também foi relatado por
Micene (2014) no estudo da liga hipereutética Al-2%Fe tratada por RSL.

As trilhas de fusdo formadas pelo tratamento por RSL nas velocidades de
varredura do feixe laser de 20, 40 e 60 mm/s, mostraram-se com uma maior
concentracdo de aluminio que a zona de transigdo, bem como a regido de poros.
Este fato é atribuido a formagado de fases metaestaveis em decorréncia da fusao e
posterior resfriamento rapido experimentado pelo material submetido ao processo de
RSL, resultando em uma microestrutura mais refinada do que o material base.

Na amostra tratada no modo de sobreposicéo de trilhas, a superficie mostra-
se com maior teor de Al, Fe e N, e menor de O entre as trilhas (legenda A da Figura
19), enquanto que sobre a trilha observa-se maior concentragdo de O e menor de Al,
Fe e N (legenda B da Figura 19). Isso acontece devido a maior difusividade neste
local, favorecendo a formacéo de 6xidos.

Nas trilhas de fusao isoladas, a superficie mostra-se com maior
concentracao de Al sobre a trilha e poro sobre a trilha, com maior concentragao de O
e N sobre a ZT e de Fe sobre o poro da ZT e da trilha. Isto ocorre devido a ZTA
(ZAC) experimentar um elevado gradiente de temperatura ocasionado pela fuséo do

material e posterior solidificacdo, sendo o substrato o principal dissipador de calor.

5.2 CARACTERIZACAO DA CAMADA TRATADA NA SECCAO TRANSVERSAL
5.2.1 Analise quando toda a superficie da amostra foi tratada a laser

As anadlises de microscopia Optica da liga em estudo sdo mostradas na

Figura 24. Esta micrografia da secao transversal da amostra apresenta as regioes
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tratadas por RSL em modo de sobreposicdo de trilhas, sendo possivel a
identificagdo visualmente as diferengas microestruturais entre a regidao tratada pelo
laser e a regido nao afetada (substrato). Observa-se que a camada tratada (zona

refundida) tem uma profundidade aproximada de 180 ym (Figura 24a).

Figura 24 - Imagem de microscopia Optica da amostra tratada por RSL na secdo transversal da
amostra, sendo (a) a camada tratada e a regido nao tratada, (b) a ampliacdo da camada
tratada e (c) nao tratada.

Zona de
transicao

10um

Fonte: O autor.

E possivel identificar na regido préxima a area de transicdo entre a camada
tratada e n&o tratada uma zona de transigdo com espessura de aproximadamente
30 um (Figura 24b), semelhante as identificadas nas pogas de fusdo que seréo

apresentadas na Figura 25.
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5.2.2 Analise de trilhas isoladas tratadas a laser

A seguir neste trabalho apresenta-se a analise da sec¢do transversal das
trilhas isoladas tratadas a laser por microscopia 6tica. Por meio desta técnica foi
possivel observar as caracteristicas das trilhas de fusao e suas respectivas pogas de
fusdo geradas pelo laser, bem como as profundidades, larguras e microestruturas
formadas nas diferentes velocidades de varredura do laser, conforme mostram as
Figura 25 e Figura 26. Além da possibilidade de identificar as diferengas entre as

microestruturas das regides tratadas (poca de fusao) e a nao tratada (substrato).

Figura 25 - Imagem de microscopia Optica da amostra tratada por RSL da poga de fusdo gerada em
V, =20 mm/s (a, b, g), Vp =40 mm/s (c, d) e V, = 60 mm/s (e, f).

100 um

Fonte: O autor.
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Figura 26 - Imagem de microscopia Optica da amostra tratada por RSL da poga de fusdo gerada em
Vp =20 mm/s.
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Fonte: O autor

As pocas de fusdo geradas pela técnica de RSL atingiram dimensdes em
torno de 673 x 213 pm, para Vb = 20 mm/s (Figura 25a), de 675 x 213 ym, para Vb =
40 mm/s (Figura 25d) e de 659 x 204 um, para Vb = 60 mm/s (Figura 25f). Esses
valores nos informam que a dimensao da poca de fusdo diminui a medida que a
velocidade de varredura do feixe laser € aumentada, sendo este fato causado pelo
menor tempo de interagao da fonte laser com a amostra. Esse resultado também foi
reportado pelo autor Bertelli (2009). A Figura 25a, d, f sdo observadas as
significativas diferencas microestruturais entre o substrato e a regido tratada,
inclusive a significativa diferenga entre as pogas geradas pelas diferentes
velocidades de varredura do feixe laser. Na Figura 24a e b, Figura 25 (c, e, g) e
Figura 26 € possivel observar a existéncia de uma zona de transigao localizada
entre as bordas laterais da poca de fusdo e o substrato, sendo que esta zona de
transicao pode ser atribuida como a zona afetada termicamente que frequentemente
€ observada nos processos de soldagem, conforme relatam os autores Chong et al.
(2003). Porém, nos trabalho de Teleginski (2012) e Micene (2014) estas regides nao
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foram identificadas, possivelmente devida a forma em que a preparagao
metalografica foi realizada, ou seja, polimento seguido de ataque quimico realizado
duas vezes com 0 mesmo tempo de exposi¢cao utilizado pelos autores Teleginski
(2012) e Micene (2014). Essa zona é significativamente maior para as baixas
velocidades de varredura do feixe laser, sendo que mesma diminui a medida que a
velocidade é aumentada, como podemos observar uma faixa em torno de 40 ym
para Vb = 20 mm/s (Figura 25b e Figura 26), de 30 ym para Vb = 20 mm/s (Figura
25c) e de 20 ym para Vb = 60 mm/s (Figura 25e). Esse resultado € semelhante ao
encontrado pelos autores Pinto et al. (2003) e Bertelli (2009). A superficie tratada por
RSL também foi analisada pelo MEV com intuito de verificar as modificagbes
microestruturais causadas pelo tratamento. A Figura 27 a Figura 29, apresenta as
imagens realizadas pelo MEV, sendo mostrada a poca de fusao, as ampliagbes da

zona de transig¢ao entre a poga de fuséo e o substrato e o centro da poca de fusio.

Figura 27 - Imagem realizada através do MEV na secgéo transversal da amostra tratada por RSL (V,, =
20 mm/s): (a) poga de fusdo, (b) e (c) ampliagbes da zona de transi¢cdo entre a poca de
fusdo e o substrato; e (d) o centro da poga de fusao.

Foh: O autor.
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Figura 28 - Imagem realizada através do MEV na seg&o transversal da amostra tratada por RSL (40
mm/s): (a) poga de fusdo, (b) centro da poga, (c) e (d) ampliagdo da zona de transigédo
entre a poca de fusdo e o substrato.

Fonte: O autor.
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Figura 29 - Imagem realizada através do MEV na seg¢&o transversal da amostra da tratada por RSL
(60 mm/s): (a) poca de fuséo, (b) e (c) ampliagdes da zona de transi¢gdo esquerda entre a
poga de fusdo e o substrato; (d) o centro da pocga.

o

Fone: (e afor. \

Em velocidades de varredura do feixe laser mais baixas, por exemplo, em V,
= 20 mm/s, pode-se observar a zona de transigdo entre a poca de fusdo e o
substrato (Figura 27b, c), uma microestrutura em forma de grdos alongados
perpendicular a interface tratada/ndo tratada, além da existéncia de microporos,
sendo estes mais frequentes na regido sobre a poga de fusdo, como mostra (Figura
27a). Este resultado é semelhante ao encontrado pelos autores Gremaud, Carrard e
Kurz (1990) e Pinto et al. (2003).

No centro das pocgas de fusdo pode-se visualizar uma microestrutura em
forma de graos alongados em contato com outros gréaos alongados, mas com outra
orientagdo na regido proxima da interface tratada/ndo tratada, causada
possivelmente pelo menor gradiente de temperatura quando comparadas as regides
mais proximas do substrato, conforme mostra a Figura 27b, ¢ e Figura 29b, c.

A microestrutura no centro das pocgas de fusdo mostrou-se mais refinada na
poca Vp = 60 mm/s (Figura 29d), neste caso considerando uma maior velocidade de

varredura do feixe laser e consequente redugéo do tempo de interagdo do laser com
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a matéria. Este resultado € semelhante ao encontrado pelos autores Gremaud,
Carrard e Kurz (1990), Pinto et al. (2003), Silva (2011) e Bertelli et al. (2011).

Na Figura 29b, c, verifica-se uma microestrutura em forma de graos
alongados, possivelmente ocasionada pela turbuléncia do movimento da zona
fundida em virtude da extracdo de calor em arrefecimento rapido. Este resultado &
semelhante ao encontrado pelos autores Pinto et al. (2003), Bertelli (2009) e Bertelli
et al. (2011). A Figura 30 mostra o material ndo tratado (substrato) logo abaixo das

pocas de fusdo e suas respectivas ampliagdes.

Figura 30 - Imagem realizada através do MEV do substrato na segao transversal da amostra.
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Fonte: O autor.

Na Figura 30 é possivel observar que o substrato possui uma microestrutura
basicamente celular sem indicios de transi¢cao celular/dentritica e formada por uma
fase intermetalica dispersa em uma matriz. Esta fase intermetélica esta prevista no
diagrama de fases de equilibrio do sistema binario Al-Fe sendo como AlsFe (AlisFes)
(ver Figura 1, Tabela 1).

A Figura 31 mostra as micrografias da segéo transversal da amostra tratada
por RSL das regides analisadas por EDS, sendo as pogas de fusédo nas V, (a) 20
mm/s, (b) 40 mm/s e (c) 60 mm/s. As letras s1, s4 e s7, indicam a regido proxima ao
centro da poga de fuséo; s3, s6 e s9 a regido de poros; s2, s6 e s9 indicam a regiao
de transigao entre a poga de fusado e o substrato; e o substrato indicado por s10, s11

e s12.
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Figura 31 - Micrografia da segéo transversal tratada por RSL indicando as pogas de fusao formadas
pelo tratamento onde (a) V, = 20 mm/s, (b) V, =40 mm/s e (¢) V, = 60 mm/s.
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Fonte: O autor

Os dados quantitativos da analise de EDS realizados na secao transversal
da amostra tratada por RSL e a nado tratada, bem como suas respectivas pocgas de
fusao para diferentes velocidades de varredura sdo apresentadas na Tabela 9, a

sequir:

Tabela 9 — Analise de EDS da sec¢ao transversal da amostra tratada a laser nas pogas de velocidades
de varredura do feixe laser (V, = 20, 40 e 60 mm/s).

Elementos (%)

Regido Al Fe 0] N

Peso Atbmico Peso Atdmico Peso Atdmico Peso Atdmico
Centro (s1) 92,86 90,34 1,95 1,80 4,23 6,94 0,96 1,80
Zopr?'ngrﬁls Zona de transigdo (s2) 92,04 89,33 2,30 1,08 4,24 6,94 1,42 2,65
Poro (s3) 91,51 88,61 2,24 1,05 5,64 9,21 0,61 1,13
Centro (s4) 92,41 89,78 2,14 1,01 4,23 6,93 1,22 1,40
40Prc:]$ﬁls Zona de transi¢do (s5) 93,32 91,14 1,97 0,93 3,97 6,53 0,74 1,40
Poro (s6) 93,14 91,13 2,19 1,03 4,09 6,74 0,58 1,10
Centro (s7) 92,96 90,74 2,13 1,00 4,18 6,88 0,72 1,36
60Prc1)1grﬁ/s Zona de transigdo (s8) 92,17 90,29 2,88 1,36 4,23 6,99 0,72 1,36
Poro (s9) 90,46 88,65 3,84 1,82 5,17 8,55 0,52 0,99
Substrato 20 mm/s (s10) 89,86 87,50 3,79 1,78 5,13 8,42 1,22 2,29
(proximo 40 mm/s (s11) 91,12 89,81 3,96 1,88 4,37 7,26 0,55 1,04
azm) 60 mm/s (s12) 9126 8953 349 165 473 783 053 099

Fonte: O autor

A Figura 32, mostra o grafico dos dados quantitativos da andlise de EDS

realizados na sec¢do transversal da amostra tratada por RSL e a ndo tratada, bem
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como suas respectivas pocas de fusdo para diferentes velocidades de varredura,

conforme dados dispostos Tabela 9.

Figura 32 — Gafico da analise de EDS dos dados quantitativos da Tabela 9.
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Fonte: O autor.

Na Tabela 9, a analise de EDS da poca de fusdo em velocidade V, = 20
mm/s (Figura 31a), o ferro foi identificado em menor concentragdo na regiao central
(s1), o oxigénio em maior na regiao de poros (s3) e o nitrogénio em maior
concentragdo na zona de transigao (s2). No caso de V, = 40 mm/s (Figura 31b),
obteve-se, na zona de transigéo (s5) o aluminio apresenta a maior concentragéo e o
oxigénio a menor. Em V, = 60 mm/s (Figura 31c), obteve-se, na regidao de poros
(s9), o aluminio e o nitrogénio em menor concentracao e o ferro em maior.

Na regido de substrato (ndo tratado), proxima a zona de transigdo da poga
de fusdo, obteve-se o seguinte resultado: proxima a poga Vp = 20 mm/s (s10), o
aluminio foi identificado em menor concentragao, entretanto o oxigénio e o nitrogénio
apresentam maior concentracao (Figura 31a). Para Vp, = 40 mm/s (s11), o ferro esta
em maior concentragao (Figura 31b). Para V, = 60 mm/s (s12), o aluminio esta em
maior concentragdo, mas o ferro e o nitrogénio apresentam menor concentragao
(Figura 31c).
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Pode-se observar que o aluminio esta em maior concentracdo na zona
tratada em comparagdo a zona nao tratada (substrato). O ferro esta presente em
uma concentracdo maior no substrato do que na regido tratada, evidenciando o
crescimento competitivo de intermetalicos estaveis e metaestaveis do diagrama e
fases Al-Fe (Figura 1, Tabela 1), no caso solidificacdo rapida em elevadas taxas de
resfriamento, conforme relatam os autores Mondolfo (1976) e Allen et al. (1998).

Os microporos dispostos no interior das pocas de fusdo apresentou uma
maior concentragao de ferro e de oxigénio. A presenga de microporos pode ser
favorecida pela volatilizagao de inclusées ou pela vaporizagado do substrato, devida a
absorc¢ao do hidrogénio existente no ar atmosférico pela superficie do material e pela
poca de fusdo (YILBAS et al, 2009; OLIVEIRA, 2011; PARIONA et al, 2012a;
TELEGINSKI, 2012).

O nitrogénio também foi identificado em baixa concentracdo. Isto pode ser
explicado pelo fato de que o tratamento de RSL foi realizado em meio ambiente,
sem a utilizagdo do gas de protecao, pois o ar atmosférico € composto de 78% de
nitrogénio (ATKINS; PAULA, 2008). A autora Micene (2014), em seu trabalho de
pesquisa da liga Al-2%Fe tratada por RSL, também identificou o nitrogénio na

superficie da amostra tratada.

5.3 ANALISE DA DUREZA VICKERS (HV)

Os ensaios foram realizados com o objetivo de obter o perfil de microdureza
ao longo da regido transversal da amostra, apresentando a variagdo de dureza na
regido fundida pelo tratamento de RSL, na regido do substrato sem tratamento e
sobre as trilhas e pogas de fusdo nas velocidades de varredura do feixe laser de 20,
40 e 60 mm/s.

As medidas de microdureza da superficie do material foram realizadas sobre
as trilhas de fusdo (ver legendas (2), 4), (6) da Figura 11) e também na parte nao
tratada da amostra (ver legendas (1), 3), (5) e (7) da Figura 11), aplicando-se uma
carga de 0,1 kgf a 15s em cada parte com 10 (dez) microindenta¢des. Na parte
transversal da amostra foram realizadas 10 (dez) microindenta¢des sobre as pogas
de fusdo (ver legendas (8), 10 e (2) da Figura 11), sobre a zona de transicdo entre a
poca e o substrato (ver legendas (9), 1) e 13) da Figura 11) e na regido do substrato

(ver legenda da Figura 11), aplicando-se uma carga de com carga de 0,05 kgf a
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15s em cada parte, e entdo foi calculada a média da dureza em cada uma das
partes descritas, bem como o desvio padrao a partir dos dados obtidos. Na Tabela
10 é mostrada a dureza Vickers média e seus respectivos desvios padrdes de cada
regiao analisada.

Tabela 10 — Andlise da dureza Vickers do material tratado por RSL nas regides sobre as trilhas de
fusdo, entre as trilhas de fusdo e sobre a poga de fusao, bem como do substrato.

Condigao Seca A Velocidade Reqia Dureza Desvio
de ensaio egao mostra i egiao média adrao
do feixe p
Sobre a poca 54,74 3,26
20 mm/s
Zona de transigao (9) 48,19 5,42
Sobre a poga 58,69 1,50
100 gf a Tratada 40 mm/s
15 Transversal Zona de transicao @ 55,45 2,87
s
Sobre a poga @ 59,91 1,79
60 mm/s
Zona de transigao ©3 53,71 3,71
N&o tratada - Substrato 36,85 2,09
20 mm/s Sobre a trilha @ 59,83 6,40
50 gf a Tratada 40 mm/s Sobre a trilha () 62,20 4,84
Superficial
15 s 60 mm/s Sobre a trilha (6) 62,36 5,13
N&o tratada - Superficie ORE(@) 49,57 2,29

Fonte: O autor

Analisando-se os resultados da Tabela 10 pode-se verificar que a dureza
média da superficie ndo tratada ((1), 3), (5) e (7) da Figura 11), é de 49,57 HV. Na
regido sobre as trilhas de fusdo a dureza média foi de 59,83; 62,20 e 63,36 HV ((2),
(@), (6) da Figura 11), respectivamente para Vp, = 20, 40 e 60 mm/s.

Na analise de dureza da sec¢ao transversal da amostra podemos verificar a
dureza média sobre a poga de fusdo de 54,74; 58,69 e 59,91 HV ((8), 10, 12 da
Figura 11), respectivamente para a V, = 20, 40 e 60 mm/s. Na regido de transigao
entre a poca de fusdo e o substrato a dureza média foi de 48,19; 55,45 e 53,71 HV
((9), A1), @3) da Figura 11). A regi&o do substrato atingiu uma dureza média de 36,85
HV, conforme pode ser visualizada na legenda (14) da Figura 11.

O aumento da dureza na regido tratada pode ser atribuido as alteracdes
microestruturais promovidas pelo processo de tratamento a laser, onde a regiao

tratada apresenta caracteristica mais homogénea que o substrato, além da formagao
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de fases intermetalicas metaestaveis durante a solidificacdo rapida, sendo estas
melhor distribuidas pela matriz de Al. Este resultado é semelhante ao encontrado
pelos autores Pinto et al. (2003), Rams et al. (2007), Bertelli et al. (2011), Bismarck,
Garcia e Spinelli (2012), Yao (2014), entre outros pesquisadores. A Figura 33 mostra
o grafico dos valores coletados da dureza média da superficie e da segdo
transversal da amostra tratada e n&o tratada pela RSL.

Figura 33 — Grafico da analise da dureza Vickers (HV 0,1kg 15s), indicando os respectivos valores de
HV da superficie e da sec¢do transversal da regiao tratada por RSL; bem como os valores
de HV (HV 0,05kg 15s) para o substrato nao tratado.
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Fonte: o autor

Pode-se observar neste grafico (Figura 33) que a diferenca da dureza média
€ dada pelas mudancas microestruturais ocasionadas pelo tratamento a laser. Na
secao transversal, a regido sobre as pocas de fusdo apresentam uma maior dureza
média que as zonas de transicao (entre as pogas e o substrato), pois a
microestrutura da zona de transi¢do esta em forma de graos alongados dispostos
perpendicularmente a interface tratada e o substrato predominam a regido de
transicao entre as pogas de fusédo e o substrato, enquanto que na regido de poca de
fusdo é notada uma microestrutura com grdaos mais arredondados € menores. A
microestrutura de gréos perpendiculares a interface entre a poga de fusdo e o

substrato € mais evidente a velocidade de varredura do feixe laser mais baixas,
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como € o caso da poga de fusdo gerada com Vy, = 20 mm/s, mostrada na Figura 25b,
mas, porém nao apresentou maior dureza que para as velocidades de 40 e 60 mm/s.
Na regido de superficie, as trilhas de fusdo apresentam a maior dureza média,
sendo maior para a trilha na velocidade de 60 mm/s, enquanto que a superficie nao

tratada obteve o menor valor desta regio.

5.4 ESTUDO DE RUGOSIDADE POR MICROSCOPIA DE FORGA ATOMICA

A técnica de microscopia de forga atdémica (MFA) foi empregada no estudo
da topografia das amostras tratadas por RSL para diferentes velocidades de feixe
laser e para amostra ndo tratada. Esta técnica permite medir as dimensdes de picos
e vales que caracterizam a rugosidade na superficie da amostra em uma escala
nanometrica.

As imagens obtidas pela técnica de MFA indicam que as cores mais claras
representam regides mais altas, enquanto que as regides mais escuras as mais
profundas. A rugosidade superficial ou topografia do material base (substrato)
estudada por meio do MFA é mostrada na Figura 34, sendo (a) a imagem

bidimensional (2D) e (b) a imagem tridimensional (3D) da amostra n&o tratada.

Figura 34 - Analise topografica do material base (substrato) por meio de microscopia de forga atémica
mostrando (a) uma vis&o bidimensional e (b) uma vis&o tridimensional.

10.00 um 20.00 x 20.00 um 0120 20.00x20.00 [um] Z 0.00 - 1750.58 [rm]

Fonte: O autor
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Na amostra tratada por RSL a analise de microscopia de forca atémica foi
realizada na regido sobre a trilha e entre as trilhas de fusdo e no substrato, conforme
0 panorama da Figura 11.

Para amostras tratadas a laser com trilhas isoladas, as figuras a seguir
mostram as imagens obtidas por MFA sobre as trilhas e entre trilhas de fusdo da
amostra tratada por RSL variando-se o parametro velocidade de varredura do feixe
laser nos valores de 20, 40 e 60 mm/s. As Figura 35, Figura 36 e Figura 37 mostram
a topografia da amostra tratada nas regides sobre a trilha de fuséo, entre a trilha de
fusdo, bem como a pocga de fusdo formada na sec¢ao transversal pela aplicacdo do

laser.

Figura 35 - Anadlise topografica do material tratado por RSL na velocidade de 20 mm/s das regibes:
(a) trilha de fuséao, (b) parte néo tratada, na lateral esquerda da trilha de 20 mm/s e (c) a
poga de fusdo gerada pelo tratamento.

20.00x20.00 [um] Z 0.00 - 1084.39 [nm] 20.00%20.00 [um] Z 0.00 - 6907.84 [nm]

(c)

57838
[rm]

000
U

20.00 % 20,00 [um) Z 0.00 - 578.38 [nm]

Fonte: O autor
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Figura 36 - Andlise topografica do material tratado por RSL na velocidade de 40 mm/s das regibes:
(a) trilha de fusédo, (b) entre as trilhas de 20 e 40 mm/s (parte ndo tratada) e (c) poca de
fuséo.

20,00 20.00 [um]  Z 0.00 - 695.07 [nm] 20:00%20.00 um] - Z50:00 = 4284:31 [nm]

20.00% 20,00 [um] Z 0.00 - 1265,49 [nm]

Fonte: O autor
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Figura 37 - Andlise topografica do material tratado por RSL na velocidade de 60 mm/s das regibes:
(a) trilha de fuséo, (b) entre a trilha de 40 e 60 mm/s (na parte nao tratada), (c) a poca de
fusdo. (d) regido vizinhanga da trilha de 60 mm/s da parte n&o tratada (extremidade direita
da amostra).

20.00%20.00 [um] Z 0.00 - 630.83 [nm] 20.00%20.00 [um] Z 0.00 - 369452 [nm]

20.00 % 20.00 [um] Z 0.00 - 789.89 [nm] 20.00x 20.00 [um] Z 0.00 - 3537.09 [nm]
Fonte: O autor

A Tabela 11 mostra o resultado da analise de rugosidade da superficie e da
secao transversal da amostra Al-1,5%Fe tratadas por RSL bem como a do substrato.
A regido analisada na liga Al-1,5%Fe por MFA pode ser visualizada por meio da
identificacdo das legendas da Figura 11 indicados na Tabela 11 e apresentadas em

forma de grafico por meio da Figura 38.
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Tabela 11 - Parametros e resultados da analise de rugosidade das amostras analisadas por MFA.
Baseada na Figura 11.

Amostra Velocidade Regio Parédmetros do MFA (nm)
do feixe 9 Ra Rq Ro R, Ry Rziis
20 . Sobre a trilha @ 132,29 166,66 617,78 1,08 465,06 538,11
mm/s
Sobre a poca 38,43 393,44 50,53 608,48 215,04 286,36
Sobre a trilha @ 94,42 114,89 343,03 687,90 344,87 336,69
Tratada 40 mm/s
Sobre a poga 95,91 131,70 582,09 1,27 684,54 617,63
50 } Sobre a trilha @ 61,48 80,02 348,02 678,14 330,12 333,90
mm/s
Sobre a poga (12) 33,78 51,28 448,22 789,76 314,54 381,31
Nao tratada Substrato 166,51 216,23 697,43 1,75 1,05 841,35
Entreatilnade20mmise o7 06 geg83 143 381 239 189
extremidade esquerda @
Entre as trilhas de 20040 447 13 55223 1,04 429 234 2,13
Nao mm/s (3)
tratada Entre as trilhas de 40 e 60 635,72 764,99 2,04 4’02 1,98 1’99
mm/s (5)
Na vizinhanga da trilha de
60 mm/s e extremidade 607,54 740,05 2,05 3,76 1,71 1,87

direita @

Fonte: O autor

Figura 38 — Grafico da analise de rugosidade, conforme os dados da Tabela 11.
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A partir dos dados coletados da rugosidade superficial (Tabela 11), das
imagens geradas pela analise de MFA e do grafico apresentado por meio da Figura
38. A regidao compreendida paralelamente as laterais das trilhas V, = 20, 40 e 60
mm/s, nao tratada, resultam em maior rugosidade média de todo o material, com R,
de 537, 407, 636, e 607 nm, respectivamente mostrados nas Figura 35b, Figura 36b
e Figura 37b,d. Isto pode ser explicado pelo fato de que a superficie da amostra foi
submetida ao jateamento de areia com o objetivo de diminuir a refletividade
superficial da amostra, a fim de otimizar a aplicacdo do laser melhorando o
coeficiente de absorgéo. Na regido de trilhas a rugosidade média foi de 132, 94 e 61
nm para as velocidades V,, = 20, 40 e 60 mm/s, respectivamente, conforme a Figura
35a, Figura 36a e Figura 37a.

A regiao sobre as pocas de fusao apresentou uma rugosidade média de 38,
96 e 34 nm para as velocidades V, = 20, 40 e 60 mm/s, respectivamente, conforme
mostra a Figura 35c, Figura 36¢ e Figura 37c. Na regido de substrato (ndo tratado) a
rugosidade média foi de 166 nm, conforme mostra a Figura 34.

De acordo com Bertelli (2011), as protuberancias das regides sobre as
trilhas de fusdo sédo geradas em fungéo da baixa velocidade de varredura do laser e,
por isso, a regido com a menor velocidade de varredura do feixe laser possui uma
maior rugosidade que para velocidades maiores. A regido do substrato obteve-se R,
de 166 nm, ultrapassando os valores maximos encontrados nas regides tratadas por
laser (entre 61 para 60 mm/s a 132 nm para 20 mm/s).

Diante do exposto, observou-se que as regides tratadas apresentam uma
menor rugosidade superficial que as regides nao tratadas, e em fungdo das imagens
apresentadas, percebe-se que a regido sobre as pocas de fusdo e sobre as trilhas
mostram-se com uma superficie mais regular do que as outras regides, no entanto,
na regido sobre as trilhas (Figura 35a, Figura 36a e Figura 37a) observam-se varios
defeitos, como porosidades e trincas confirmadas pela analise realizada por MFA
(Figura 34), onde as trincas sao mais evidentes na poga de fusdo na velocidade de
40 mm/s e os microporos na poca de fusdo na velocidade de 20 mm/s. Das analises
de rugosidade e dureza Vickers, observou que a amostra tratada apresentou uma
superficie mais uniforme que a amostra nao tratada, onde a superficie com maior
valor de rugosidade apresentou menor valor de dureza e vice-versa. Isso pode ser
explicado devido ao fato de que em condi¢des de resfriamento rapido, a fase estavel

AlsFe pode ser substituida pela metaestavel AlgFe, que apresenta maior resisténcia
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mecanica e uma microestrutura mais refinada mais comum em solidificacéo rapida.
Este resultado é semelhante ao encontrado por Teleginski (2012), em amostras da
liga Al-1,5%Fe e por Micene (2014), em amostras da liga Al-2%Fe ambas tratadas
por RSL.

5.5 DIFRACAO DE RAIOS X
5.5.1 Perfil das Fases Identificadas nos Difratogramas

A Figura 39 mostra os difratogramas gerados com os angulos de incidéncia,
a=0,5° 1°, 2° 3° 4°, 5° e 6°, no modo de varredura continua com passos de 0,02°
/ min, com 26 de 20° a 90° realizado em amostra da Al-15%Fe. Os parametros € a
configuracado usada nos difratogramas esta descrita na Configuracéo 1, da Tabela 6,

da secao anterior.

Figura 39 - Os difratogramas da liga Al-1,5%Fe tratada a laser por meio da radiagdo Cu K, com
angulo de incidéncia, a = 0,5°, 1°, 2°, 3°,4°, 5° e 6°.
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Fonte: O autor.

Como pode ser observado na Figura 39, com o aumento do angulo de

incidéncia, ou seja, para profundidades maiores, houve uma mudanga gradativa dos
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difratogramas, onde alguns picos se tornaram mais intensos e outros
desapareceram, confirmando a presenca de textura ou orientacdo preferencial na
microestrutura, além da possibilidade da existéncia de fases localizadas em
diferentes profundidades em relagdo a superficie (CULLITY; STOCK, 2001;
BIRKHOLZ, 2006; ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011).

O estudo dos perfis de fases da liga Al-1,5%Fe tratada por RSL em modo de
sobreposicao de trilhas em fungao da variagao do angulo de incidéncia, por meio da
técnica de DRXIR foram realizadas com angulos incidéncia, a, de 3° e 6°, com
radiacdo Cu Ky (A=1,54056 A), cujos difratogramas sdo mostrados nas Figura 40 e
Figura 41. Os parametros e a configuragdo utilizada para obtengcdo dos

difratogramas esta descrita na Configuragao 2, da Tabela 6, da sec¢ao anterior.

Figura 40 - Difratograma da amostra da liga Al-1,5%Fe tratada por RSL gerado por meio da técnica
de DRXIR, com a = 3° e radiagdo Cu K,.
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Fonte: O autor.
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Figura 41 - Difratograma da amostra da liga Al-1,5%Fe tratada por RSL gerado por meio da técnica
de DRXIR, com a = 6° e radiagao Cu K.
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Fonte: O autor.

Nota-se no difratograma com angulo de incidéncia 3° (Figura 40), os picos
principais estdo localizados nos angulos 20 = 38°, 45° e 82°, respectivamente nessa
ordem, cujo pico de maior intensidade tem orientagcdo preferencial em [1 1 1],
considerando a fase Al (AMCSD-011136) (DOWS; HALL-WALLACE, 2003). Ja no
difratograma com angulo incidéncia de 6° (Figura 41), os picos principais estao
localizados em 20 = 45°, 65° e 78°, respectivamente nessa ordem, a qual o pico
principal tem orientagdo preferencial [2 0 0] e a fase AIN e Fe (AMCSD-0011214)
s&o as mais evidentes (VOLLSTADT, 1990; DOWS; HALL-WALLACE, 2003). N&o foi
encontrado arquivo de informacgao cristalografica livre para a fase AIN.

Na camada estudada foram encontradas fases formadas por 6xidos, tais
como o Al,O3 (ICSD-009770) e Al 144032 (ICSD-066559) com picos mais intensos
para angulo incidéncia de 6° (ZHOU; SNYDER, 1991; FINGER; HAZEN, 1978). A
presenca de 6xidos na superficie da amostra tratada ja era esperada devido ao
tratamento laser ter sido realizado sem o gas de protecao, favorecendo a formacéao
de Oxidos e até mesmo de nitretos, pois a alta temperatura do tratamento a laser e a
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exposicao ao ar favorece a formagéao de nitretos, ja que o ar atmosférico é composto
principalmente de nitrogénio (78,08%), de oxigénio (20,95%), de argbnio (0,93%) e
0,04% de outros gases (CO2, Hy, Ne, He, CH4, Kr, NO, Xe e O3) (ATKINS; PAULA,
2008; MICENE, 2014).

Nos difratogramas com maior &ngulo de incidéncia também foi observado a
presenca de metais simples como o Fe e o Al, mas as fases intermetalicas em
equilibrio AlsFe (Al13Fes) e a metaestavel AlgFe ndo foram observadas, entretanto
tais fases foram encontradas pelos autores Goulart el al. (2009a, 2009b), Bertelli et
al. (2011) e Pariona et al. (2013). Por outro lado, a fase metaestavel AlgFe, foi
identificada apds a aplicacdo do método de dissolugao parcial da matriz de aluminio
em solucao de butanol de maneira a revelar a morfologia de gréaos maiores (fase de
equilibrio) e graos menores (fases metaestaveis) (GOULART el al. 2009a, 2009b;
GOULART, 2010; BERTELLI et al. 2011).

Estes resultados sao similares aos encontrados pelos autores Pariona et al.
(2012a, 2012b e 2013), aos quais identificaram a presenca de Al,O3; e Fe;O3 na
superficie da amostra tratada por RSL pela técnica de DRX por angulo rasante,
neste trabalho também identificou-se a fase Al,O3, semelhantemente aos resultados
encontrados pelos autores Bian et al. (2012). Em outro trabalho recente Micene
(2014), estudando a liga Al-2%Fe tratada por RSL sem o gas de protecéo, também
identificou a presenca destes 6xidos, além da presenca do AIN. Similarmente a
estes resultados Teleginski (2012) também encontrou a presenga de Al;O3 e Fe,0s3,
em estudo da liga Al-1,5%Fe tratada por RSL.

Observa-se na Figura 22 e Tabela 8 que o aluminio estd em maior
concentracdo na zona tratada em comparagcédo a zona néao tratada (substrato). Isto
pode ser explicado pelo fato de que a fase estavel AlzFe predominante na liga Al-
1,5%Fe (substrato), esta prevista no diagrama de fases do sistema binario Al-Fe,
para a composicdo de 58% a 61% de aluminio em peso (Figura 1, Tabela 1),
enquanto que a fase metaestavel AlgFe, esta prevista para a composicao de 73% de
aluminio em peso, conforme mostrado na Tabela 1, portanto a fase Al;Fe tem menos
ferro em peso em sua composi¢cao do que a fase metaestavel AlgFe. Dessa forma, o
ferro apresenta uma concentragdo um pouco maior no substrato do que na regiao
tratada (Tabela 8), evidenciando o crescimento competitivo entre as fases AlsFe
(Aly3Fey) e AlgFe, ocorridas em situagdes de altas taxas de arrefecimento, conforme
relato dos autores Mondolfo (1976) e Allen et al. (1998).
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5.5.2 Angulo critico, coeficiente de absorgao linear e a profundidade de penetracdo

Considerando os elementos componentes da liga Al-1,5%Fe para fins de
estudo de DRXIR, com radiacdo Cu K, (A=1,542 A), e utilizando os dados da Tabela
2 aplicados na equacao 9, encontramos o angulo critico, a., calculado de 0,237°.
Como os angulos de incidéncia analisados neste experimento sdo todos acima do
angulo critico (a > 0,237°), pode-se calcular a profundidade de penetragao dos raios
X por meio da primeira (Eq. 10) e da segunda abordagem (Eqg. 12) de profundidade
de penetracdo, sem, no entanto, considerar os efeitos da refragado no feixe de raios
X, conforme os autores Birkholz (2006) e Cai et al. (2009), descrito pelas equacoes
10 e 12.

O coficiente de atenuacao linear, u, e o coeficiente de atenuagado de massa,
Um, encontrado a partir da equacdo 4, foi de 139,8804 cm™' e 53,39 cmzlg,
respectivamente. Este resulltado foi comparado aos dados do programa XCOM
disponivel na pagina do Institute National of Standards and Technology — NIST,
NIST (2014), referentes a liga Al-1,5%Fe mostrados na Figura 42 e Tabela 13.

A Figura 42 mostra o grafico do coeficiente de absor¢do de massa total, do
espalhamento coerente e incoerente e da absorgao fotoelétrica versus a energia do
féton, extraidos da pagina do NIST (2014) por meio do programa XCOM, tomando
como referéncia a liga Al-1,5%Fe composta por uma mistura de 98,5% de Al e 1,5%

de Fe em peso, submetida a uma radiacao Cu Ka.
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Figura 42 - Gréfico do coeficiente de absor¢do de massa (em cmZ/g) versus féton-energia (MeV) da
liga Al-1,5%Fe construido no programa XCOM (NIST, 2014).
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Fonte: Adaptado de NIST, 2014.

Na Tabela 12, estdo dispostos os dados das principais fases da liga em
estudo identificadas pelas técnicas de DRX, e também das fases nao identificadas
pelas referidas técnicas, mas previstas no diagrama de fases do sistema Al-Fe
conforme a literatura ja citada (KATTNER; BURTON, 1992; ALLEN et al., 1998).

Tabela 12 — Propriedades para algumas fases da liga Al-1,5%Fe com radiagdo Cu K, com féton-
energia na ordem de 8,0 KeV.

Densidade Coeficiente de Atenuagcdo  Coeficiente de Atenuagao

Espécie ou fase [g/cmz] de Massa [cm2/g] Linear [cm'1]

Al 2,699 49,60 133,97
Fe 7,870 304,10 2393,27
Al-1,5%Fe 2,620 () 53,41 139,93
Al,O4 3,984 31,56 125,73

Al; 144032 3,652 26,66 97,36
AIN 3,260 35,14 114,56
Al;Fe 3,896 151,40 598,85
AlgFe 3,450 115,00 396,75

Fonte: NIST, 2014; (*) Bertlelli, 2011.
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Na Tabela 13 sdo mostradas as profundidades de penetracdo do feixe de
raios X sobre o material tratado por RSL, considerando a intensidade transmitida
atenuada em 37% do valor inicial, 77, € com uma atenuacao de 63% da intensidade
inicial medida deixando a amostra irradiada, 73 descritas pelas Eq. 10 e 12. As
profundidades de penetracdo mostradas na Tabela 13, representadas por 7. € 7s3,
mostram as profundidades em fung¢do do angulo de incidéncia, a, para a liga Al-
1,5%Fe, considerando que a mesma possui uma microestrutura homogénea, ou
seja, considerando uma densidade unica em toda a camada estudada
(BOUROUSHIAN; KOSANOQVIC, 2012).

Tabela 13 — As profundidades de penetragao total (em uym) da radiagao Cu Ka no material tratado por
RSL em relagdo aos angulos de incidéncia, considerando que a liga Al-1,5%Fe seja
uniformemente homogénea na camada tratada.

. Angulo de incidéncia («)
Profundidade

05° 1,0 15° 20 25° 30 35° 4,0° 4,5° 5,0° 5,5° 6,0°

T1/e 0,624 1,248 1,871 2,495 3,118 3,741 4364 4,987 5,609 6,231 6,852 7,473
T63(38,474°) 0,615 1,213 1,793 2,357 2,904 3,433 3,945 4,441 4,919 5,381 5,826 6,253

Fonte: O autor.

Entre as profundidades 7. € 753 (Tabela 13), a abordagem 7;. mostrou a
maior profundidade de penetracdo da radiagdo na amostra, devido a esta nao
considerar a atenuacado da intensidade do feixe que sai da amostra. Também é
possivel verificar nas duas abordagens que a penetragdo é aumentada a medida
que o angulo de incidéncia é acrescido (CULLITY; STOCK, 2001; BIRKHOLZ, 2006;
ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011).

Na Tabela 14, sdo mostradas as profundidades de penetragcdo para o
material tratado por RSL para as principais fases identificadas nos difratogramas,
calculadas a partir da equacao 12, considerando que a intensidade transmitida foi
atenuada em cerca de 63% da intensidade inicial medida deixando a amostra
irradiada, 53 (SINGH; LOW, 2002). Em cada difratograma analisado houve uma
pequena variagao da posicdo 20 em relacdo aos picos principais devido ao erro
instrumental atribuido pelo baixo angulo de incidéncia (CULLITY; STOCK, 2001;
BIRKHOLZ, 2006; ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011).
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Tabela 14 — Calculos das profundidades de penetragdo 753 (em pm) da radiagdo Cu Ka incidente no
material tratado por RSL para as principais fases identificadas.

Angulo de incidéncia ()
0,5° 1,00 15° 20 25° 3,0 35° 4,0 45° 50 55 6,0

Al / 38,47° 0,644 1,242 1,883 2,479 3,059 3,624 4,173 4,706 5,225 5,730 6,217 6,691

Fe /44,72° 0,036 0,072 0,106 0,140 0,172 0,204 0,235 0,265 0,294 0,333 0,350 0,371

AIN / 44,72° 0,752 1,486 2,201 2,897 3,575 4,235 4,876 5,500 6,106 6,696 7,266 7,820

AlL,O3 / 35,14° 0,684 1,346 1,988 2,609 3,210 3,790 4,349 4,888 5,408 5,906 6,385 6,844
Al;14403,/66,83° 0,887 1,756 2,601 3,447 4,267 5,072 5,861 6,635 7,392 8,135 8,863 9,573

Fonte: O autor.

Fases /20

Na Tabela 14 pode-se observar que as fases que contém o aluminio tendem
a sofrer uma maior penetracdo da radiacdo Cu Ka, e em contrapartida, o Fe é
menos penetrado pela radiacdo de raios X que as outras fases. Isto ocorre devido
aos diferentes coeficientes de absorcao linear de cada fase envolvida. Na equagao
10, podemos verificar que quanto maior for o coeficiente de absorcao linear de um
material, menor sera a penetragao da radiagao de raios X neste material (CULLITY,
1978; BIRKHOLZ, 2006; ALS-NIELSEN; MCMORROW, 2011).

Na Tabela 15, as fases intermetalicas eutéticas AlsFe e AlgFe, estavel e
metaestavel, respectivamente, apresentaram diferentes profundidades de
penetracdo da radiacdo Cu K, sendo que a fase AlgFe apresenta a maior
penetracao da radiacao de raios X que a fase AlsFe, pois possui menor densidade e
menor coeficiente de atenuagdo linear do que a fase AlsFe. Estas fases
intermetalicas e, principalmente a metaestavel AlgFe, sdo responsaveis pela
significativa melhora das propriedades da liga Al-Fe, tais como a redugédo da
rugosidade, o aumento da resisténcia a corrosdo e da dureza, do refinamento da
microestrutura, onde particulas do intermetalico AlgFe estao finamente dispersas na
matriz de Al, com uma morfologia em formas de placas orientadas na diregdo do
fluxo de extracao calor, conforme relato de Goulart et al. (2009a, 2009b) e Bertelli et
al. (2011).

Tabela 15 — Calculos das profundidades de penetragdo 753 (em pm) da radiagdo Cu K, incidente no

material tratado por RSL para as fases n&o identificadas no difratograma, mas previstas
para o sistema Al-Fe (KATTNER; BURTON, 1992; ALLEN et al., 1998).

Angulo de incidéncia (a)
Fases /20

05° 1,00 15° 20° 25° 30 35° 40 45 50 55° 6,0

AlsFe / 43,14° 0,146 0,288 0,427 0,562 0,693 0,821 0,945 1,065 1,182 1,295 1,404 1,512
AlsFe / 42,40° 0,217 0,429 0,634 0,835 1,030 1,219 1,402 1,581 1,753 1,921 2,083 2,240

Fonte: O autor.
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A Figura 43 mostra o grafico das profundidades de penetragcdo (em um) da
radiacdo Cu Ka incidente no material tratado por RSL em fung&do do angulo rasante
para as principais fases identificadas e nao identificadas nos difratogramas. Os
dados utilizados para construcdo deste grafico foram extraidos das Tabela 13,
Tabela 14 e Tabela 15.

Figura 43 — Mostra o grafico as profundidades de penetragdo (em um) da radiagdo Cu Ka incidente
no material tratado por RSL em fungdo do angulo rasante para as principais fases
identificadas e nao identificadas no diagrama. Dados coletados por meio da Tabela 13,
Tabela 14 e Tabela 15.
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Fonte: O autor.

Pode-se observar na Figura 43, que a fase Al;Fe sofre menor penetragao de
raios X que a fase AlgFe. Verifica-se também que esta fase possui o segundo maior
coeficiente de absor¢do massico e a segunda maior densidade estando presente na
composi¢ao desta liga, ficando atras apenas do Fe que possui a maior densidade e
o maior coeficiente de absorgdo massico (Figura 43). No grafico acima (Figura 43),
observa-se que as fases com maior coeficiente de absor¢do massico sdo menos
penetradas pela radiacdo raios X que as outras, isso implica diretamente na
magnitude do caminho 6tico percorrido pelo feixe na superficie do material. Sendo

assim, utilizando uma mesma radiacao para materiais com mais de uma fase o
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difratograma resultante sera proveniente de varias profundidades com contribui¢cdes

relativas especificas de cada fase envolvida.
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6 CONCLUSAO

No estudo microestrutural da regido tratada, tanto para a camada tratada,
quanto para as trilhas isoladas, a zona fundida mostrou-se mais homogénea e
refinada, com menos rugosidade, apresentando maior dureza que a parte nao
fundida. A zona de transigdo entre a poga fundida e o substrato (ZAC) apresentou
dureza um pouco menor que o centro da poca. As regides tratadas para trilhas
isoladas, nas velocidades de 20 mm/s apresentou um abaulamento na superficie,
entretanto o abaulamento ndo foi observado para velocidades maiores. Também
para baixas velocidade de varredura foi mais evidente a presenca da zona afetada
pelo calor (ZAC). Para maiores velocidades de varredura do feixe laser a regido
fundida foi mais homogénea e mais refinada, bem como apresentou menor
rugosidade e reducao de microporos. Na zona de transi¢do fundida/substrato (zona
afetada termicamente) foi observada a estrutura de grdos alongados
perpendiculares a zona de transicdo fundida/substrato, ocupando maior area para
baixas velocidades. A poga de fusdo gerada em velocidade de varredura do feixe
laser mais altas possui dimensdo menor que a poga gerada em velocidade mais
baixa. A poca de 60 mm/s apresentou a maior largura em relagcao a altura, sendo a
poca de 40 mm/s mais estavel e a de 20 mm/s com a maior altura em relagéo a
largura.

No estudo do perfil de fases formadas em funcdo da profundidade da
camada tratada em amostras da liga Al-1,5%Fe tratadas por RSL usando a difragéo
de raios X com angulo de incidéncia rasante (DRXIR) para varios angulos de
incidéncia, variando-se os angulos de incidéncia observou-se a presenga de fases
metaestaveis, por exemplo, Al, AIN, 6xidos de aluminio e Fe, sendo a fase Al com os
picos mais intensos. Estas fases também foram observadas para angulos de
incidéncia maiores, mas, porém com o Fe e o AIN sendo os de picos mais intensos.
O N mostrou-se em maior concentracdo na amostra de camada tratada em modo de
sobreposicao de trilhas, confirmada pela analise de EDS. Deste modo, as
caracteristicas morfolégicas e quimicas do material base (substrato) e do material
tratado por RSL foi completamente alterado.

As vantagens do emprego da técnica de RSL sdo muitas, mediante este
estudo mostrou a presenca de fases metaestaveis a amostra tratada, como os

oxidos e os nitretos, sendo estas fases propiciam a zona tratada mais homogénea,
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refinada e de alta dureza. Devido a esta caracteristica estes materiais tratados pela
técnica RSL podem ser considerados inovadores que podem ser usados em
maquinarias e equipamentos destinados a industria aeronautica, eletrénica e

automobilistica.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Realizar a dissolugdo parcial da matriz aluminio a fim de revelar as fases
intermetalicas;

2. Fazer a analise de DRXIR, estudando o perfil de fases em relagao a
profundidade, na amostra tratada pela técnica de revelagao de intermetalicos;

3. Realizar a RSL utilizando gases de protegéo para verificar a efetividade do
processo;

4. Fazer uma comparagao do material tratado a laser com a mesma liga
anodizada;

5. Fazer o refinamento da estrutura pelo Método de Rietveld.
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