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RESUMO

Uma tecnologia para coloracdo de acos inoxidaveis por eletrodeposi¢cdo foi desenvolvida e
patenteada pelo CETEC junto ao INPI 9703991-8. Esta tecnologia foi transferida para uma
empresa mineira que produz e comercializa o produto no Mercado nacional e internacional. A
coloracdo pode ser realizada em chapas de aco inoxidavel com diferentes texturas e
acabamentos. No entanto, tem sido constatado que a coloracdo de aco em alguns dos
acabamentos mecanicos espelhados, dependendo do lote de producdo da chapa de aco
inoxidavel, revela manchas que comprometem a aparéncia do produto. Acredita-se que tais
manchas possam estar sendo originadas por deformac6es mecanicas superficiais induzidas no
polimento mecanico e que estas poderiam ser removidas pelo processo de polimento
eletroquimico. Com o propdsito de equacionar este problema, no presente trabalho, foram
avaliados os efeitos do polimento eletroquimico de um aco ABNT 304 com acabamento
mecanico industrial tipo bright buffing (BB), com o objetivo de melhorar a qualidade dos agos
inoxidaveis coloridos no que diz respeito a aparéncia e a resisténcia a corrosdo. Foi avaliada a
influéncia da temperatura no processo de polimento eletroquimico; Estudou-se o
comportamento do aco inoxidavel polido em diferentes correntes; Determinou-se a perda de
massa do aco e a possivel remocgdo das fases provenientes de camadas de deformacédo e
tensdes residuais induzidas nos processos de polimento mecénico e também riscos e outros
danos mecanicos superficiais, que comprometem a homogeneidade da coloracdo das chapas
de aco inoxidavel; Verificou-se a refletividade do aco polido eletroliticamente para uma
posterior coloracdo; Constatou-se que é possivel realizar o polimento eletroquimico, nos acos
inoxidaveis ABNT 304BB, utilizando uma solugédo concentracéo de 250g/L de CrO3 + 500g/L
H.SO,. A densidade de corrente, a temperatura e o tempo de polimento sdo pardmetros
criticos no polimento eletroquimico. Foi possivel efetuar o polimento em diferentes corrente
(1,0, 3,5 e 4,5A) de polimento. O processo de polimento eletroquimico 0 aco apresenta perda
de massa. As medidas de refletdncia indicam que as amostras polidas quando comparadas as
amostras na condicdo como recebida aumentaram sua refletividade ap6s o processo de
polimento. As imagens obtidas pela técnica de Microscopia de Forga Magnética e 0s
Difratogramas de Raio-X comprovam que o processo de polimento eletroquimico foi eficiente
para remover a martensita dos acos inoxidaveis austeniticos. A rugosidade das amostras
polidas na temperatura de 85°C € menor quando comparados a das amostras que foram
polidas na temperatura de 25°C e com as amostras como recebida. O polimento eletroquimico
influencia o comportamento mecénico das chapas de aco inoxidavel ABNT 304BB,

Xi



diminuindo a dureza e aumentando o modulo de elasticidade. O processo de polimento
eletroquimico parece provocar o desaparecimento da camada de passivagdo do aco, mas apos

a coloracdo eletroquimica esta é recuperada.
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ABSTRACT

A technology for coloring stainless steel by electroplating was developed and patented by
CETEC INPI 9703991-8. This technology was transferred to a mining company that produces
and sells the product on the nationally and internationally market. Staining can be performed
on stainless steel plates with different textures and finishes. However, it has been found that
the color of steel in some of the mechanical machining mirrored, depending on the batch
production of stainless steel plate, patches shows that compromise the appearance of the
product. It is believed that such spots may be being caused by mechanical deformations
induced in the surface mechanical polishing and that these could be removed by
electrochemical polishing process. In order to address this issue in the present study evaluated
the effects of electrochemical polishing of an AISI 304-finish industrial mechanic type bright
buffing (BB), in order to improve the quality of stainless steel colored with respect the
appearance and corrosion resistance. The influence of temperature on electrochemical
polishing; studied the behavior of polished stainless steel at different currents, determined the
mass loss of steel and the possible removal of the phases from layers of distortion and residual
stresses induced in the process mechanical polishing as well as risks and other mechanical
damage surface, thereby affecting the uniformity of the color of stainless steel plates, was
found the reflectivity of polished steel electroplated for later staining, found that it is possible
to realize the electrochemical polishing in stainless steel ABNT 304BB, using a solution
concentration of 250 g/ L CrO3 + 500 g / L H,SO,. The current density, temperature and time
of polishing are critical parameters in the electrochemical polishing. It was possible to
perform polishing at different current (1.0, 3.5 and 4.5 A) polishing. The process of
electrochemical polishing the steel is weight loss. Reflectance measurements show that the
samples polished when compared to the samples provided as received increased its
reflectivity after polishing process. The images obtained by the technique of Magnetic Force
Microscopy and diffraction of X-rays show that the electrochemical polishing process was
efficient to remove the martensite in austenitic stainless steels. The roughness of polished
samples at a temperature of 85 ° C is lower when compared to the samples that were polished
at 25 ° C and the samples as received. The electrochemical polishing influences the
mechanical behavior of stainless steel sheets ABNT 304BB, decreasing the hardness and
increasing the modulus of elasticity. The electrochemical polishing does not alter the

electrochemical corrosion resistance of AISI 304 stainless steel, however, the growth of color

Xiii



film by interference in the stainless steel surface after polishing gives greater protection to the
surface of stainless steel studied in this work.
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1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis possuem uma grande importancia tecnoldgica e econémica, pois sdo
materiais com alta resisténcia mecénica e a corrosdo, além de serem bastante durdveis em
relacdo a outros materiais. Por isso sdo amplamente utilizados nas industrias quimicas,

petroquimicas, de processos e de energia (Sedriks et. al., 1996).

Nem sempre a tonalidade cinza metélica caracteristica do aco inoxidavel se ajusta
harmoniosamente ao ambiente onde ele é aplicado, visando aumentar a aplicabilidade desse
material como forma a atender os mercados da arquitetura e construcdo civil, diversos

processos de coloragdo para o0 aco inoxidavel tém sido desenvolvidos.

A coloracéo por interferéncia dos agos inoxidaveis para fins decorativos tem sido utilizada
desde os anos 70 no segmento da arquitetura e construcdo civil. A partir desta época, as
aplicacdes deste material cresceram em volume e diversidade de aplicagdes (Sato et al.,
1992).

Os acos inoxidaveis podem ser coloridos pelo crescimento de um filme de 6xido de cromo em
sua superficie, que ao interagir com a luz ambiente provoca o aparecimento de cores que se
sucedem do bronze até o verde a medida que aumenta a espessura do filme (Junqueira, 2004).
Os processos eletroquimicos empregando solugdes &cidas sdo o0s mais utilizados por
possibilitarem um maior controle da reacdo de coloragdo, o que resulta na obtencéo de cores
mais homogéneas (Sone et al., 1991). Seguindo esta direcdo a Fundacdo Centro Tecnoldgico
de Minas Gerais - CETEC desenvolveu um novo processo de coloracao eletroquimico de aco
inoxidavel por corrente pulsada em solugdo sulfocrémica na temperatura ambiente, processo
esse patenteado junto ao INPI em 2006 (CETEC, 1999). O desenvolvimento deste processo
incluiu a otimizacao dos parametros operacionais em escala de laboratorio e, em uma segunda

etapa, a transposi¢édo para a escala industrial.

Na coloracdo industrial das chapas de aco inoxidavel vem sendo observado que em algumas
chapas de ago inoxidavel manchas na superficie sdo reveladas apds a coloracédo
comprometendo a homogeneidade da cor da chapa de aco inoxidavel colorido. Estas
ocorréncias comprometem a qualidade do produto final e, dificultam a comercializacdo destas
chapas, por exemplo, para aplicacdo em fachadas de prédios. Acredita-se que tais manchas



sdo provenientes de deformacOes e tensdes superficiais geradas nas etapas do polimento
mecanico industrial para producdo de chapas com acabamentos espelhados.

A deformacdo dos acos inoxidaveis austeniticos, tais como ABNT 304, pode induzir a
transformacdo da austenita em martensita causando manchas na superficie da chapa e
afetando a qualidade do produto final. A eliminagdo da martensita pode ser realizada com
uma operacdo de polimento eletrolitico, antes da etapa de coloracdo das chapas, que
promoverd um nivelamento da superficie do metal resultando ainda em uma elevada

refletividade e aumentando a resisténcia do material & corrosao.

Neste trabalho pretende-se polir eletroquimicamente amostras de aco inoxidavel ABNT 304
com o proposito de se obter superficies de alta refletividade para posterior coloracdo, o que
poderd resultar em mais uma alternativa de acabamento superficial para a coloracdo de acos
inoxidaveis. O desempenho frente a corrosdo do aco inoxidavel colorido na superficie
eletropolida serd comparativamente estudado em relagdo ao aco colorido em acabamento

mecanico industrial tipo bright buffing (BB).



2. OBJETIVOS

Este estudo teve como objetivo principal estudar o efeito do polimento eletroquimico de um
aco ABNT 304 na resisténcia a corrosdo de agos inoxidaveis coloridos em solucdo 250g/L de
CrO3 + 500¢/L H,SO,. Os objetivos especificos sao:

Avaliar a influéncia da temperatura no processo de polimento eletroquimico;

e Estudar o comportamento do aco inoxidavel polido em diferentes correntes;

e Determinar a perda de massa ap0s o processo de polimento;

e Remover as possiveis fases provenientes de camadas de deformacéo e tensdes residuais
induzidas nos processos de polimento mecéanico e também riscos e outros danos
mecanicos superficiais, que podem comprometer a homogeneidade da coloragcdo das
chapas de inoxidavel;

e Determinar a refletividade do ago polido eletroliticamente para uma posterior coloracao;

e Melhorar a qualidade dos agos inoxidaveis coloridos no que diz respeito a aparéncia e a

resisténcia a corrosao.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis tém sido cada vez mais empregados na arquitetura para revestimentos de
exteriores e interiores devidos as suas caracteristicas inerentes de alta resisténcia mecénica e a
corrosdo. Aléem disso, as diversidades de acabamentos mecanicos existentes para 0S mesmos

ampliam suas possibilidades de aplicagdes.

A caracteristica mais importante do aco inoxidavel é a sua resisténcia a corrosdo e esta
associada a presenca de cromo em quantidades superiores a 10,5% em peso. Essa
caracteristica de resisténcia a corrosdo € obtida porque o cromo produz uma fina camada de
oxido ou filme passivante que fica firmemente aderida a superficie do aco, impedindo o

prosseguimento da oxidacao (Krauss, 1990).

Investigagdes relativamente recentes dos filmes passivos formados na superficie dos acos
inoxidaveis tém mostrado que estes filmes apresentam uma estrutura duplex, com
propriedades semicondutoras. Esta camada é constituida de uma pelicula externa mais porosa
de hidroxidos (tipo n) e uma interna mais compacta formada principalmente de oxidos de
cromo (tipo p), formando uma juncéo pn. Modelos de comportamento frente & corrosdo tém
sido baseados na estrutura eletrdnica desta camada. Segundo tais modelos a resisténcia a
corrosdo estaria associada a presenca dos 6xidos de cromo presentes na camada mais interna,

ou seja, na interface com o aco inoxidavel (Montemor et al.,2000).

Pickering et. al., (1976) apresenta importantes fatores que devem ser considerados no

desenvolvimento de varios tipos de acos inoxidaveis, estes sao:

- resisténcia a corrosdo e a oxidacdo em ambientes de opera¢éo;
- propriedades fisicas e mecanicas;

- caracteristicas induzidas na fabricacdo decorrente de trabalhos a quente e a frio.

Os acos inoxidaveis estdo divididos em diferentes classes com base nas fases que predominam

em sua microestrutura: martensita, ferrita e austenita.



Por ser objeto de estudo deste trabalho, as caracteristicas e propriedades dos acos inoxidaveis
austeniticos serdo mais detalhadas.

3.1.1. Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo amplamente utilizados nas inddstrias quimicas,
petroquimica, nuclear, alimenticia, de bebidas e laticinios, de papel e celulose. Eles séo
fabricados nas mais diversas formas, tais como chapas laminadas, barras, perfis laminados,
arames e tubos com costura e sem costura (Padilha, 1994). Os acos inoxidaveis austeniticos

contém de 16 a 25% de cromo e apresentam um teor minimo de 8% de niquel (Leslie, 1981).

Os acos austeniticos apresentam estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC), boa
estampabilidade, alta soldabilidade e elevada resisténcia a oxidacdo. Um dos fatores
responsaveis pela boa estampabilidade dos acos inoxidaveis austenitico € a transformacdo da

austenita metaestavel em martensita durante a deformacéo (Pickering, 1976).

Segundo Padilha (1994) os agos inoxidaveis austeniticos ndo apresentam a temperatura
ambiente e no estado recozido valores de resisténcia mecanica muito atrativa apresentando
baixo limite de escoamento. Por outro lado, tém boa ductilidade e tenacidade, o que
possibilita variadas operagdes de conformacdo mecénica a frio. Uma alternativa para se
melhorar as propriedades mecénicas dos agos austeniticos € a adi¢do de nitrogénio em teores
da ordem de 0,4%. Com este procedimento pode-se elevar o limite de escoamento a
temperatura ambiente acima de 500MPa e a ductilidade do material permanece alta (Padilha,
1994). Outras técnicas de endurecimento podem ser utilizadas para aumentar a resisténcia
mecanica como: deformacao a frio e adicdo de elemento de liga.

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo resistentes a corrosdo em Varios meios quimicos,
entretanto, quando expostos a atmosfera marinha, a resisténcia a corrosao € reduzida devido a
presenca de cloretos. Os cloretos penetram no filme passivo e causam corroséo por pites. Os
pontos de corrosdo por pites tendem a ocorrer em locais tais como contornos de gréo,
inclus@es de sulfetos e 0xidos (Pickering, 1976). A “eficiéncia” da corrosdo por pites aumenta
com a concentracdo do ion causador, com o decréscimo do pH e com o aumento da

temperatura. A adicdo de molibdénio e de niquel, assim como a redugdo do numero de



inclusdes e precipitados, reduz a incidéncia de corrosdo por pites (Padilha, 1994; Castro,
2003).

A transformacdo da austenita para martensita em um sistema ferroso pode ser feita por
tratamento térmico ou por deformacéo. Dois tipos diferentes de martensita podem ser obtidos
por esse método. A martensita formada através de tratamento térmico tem estrutura cristalina
tetragonal de corpo centrado (TCC) e a resultante da deformacdo pode ser cubica de corpo
centrado (CCC) ou hexagonal compacta (HC). A primeira, de estrutura CCC, é conhecida

como martensita o’e a segunda, martensita € (Mészaros et al., 1996).

Em acgos inoxidaveis austeniticos, a martensita induzida por deformagéo ocorre quando o ago
é submetido a operagdes de conformacdo ou quando é usinado. A quantidade de martensita
formada depende da temperatura de operacdo, da composi¢do quimica dos acos (estabilidade

da austenita) e do grau e taxa de deformacéo.

De uma maneira geral, a transformacdo martensitica é uma transformacao de fase adifusional,
na qual os &tomos se movem cooperativamente por um mecanismo de cisalhamento (Otsuka e
Wayman, 1998).

A caracteristica principal da transformacdo martensitica é a mudanca de forma que ocorre na
regido transformada e resulta em defeitos de crescimento que constituem a subestrutura da
martensita. Assim, nos varios sistemas em que a transformacdo martensitica ocorre, as
variantes de martensita contém quantidades varidveis de deslocagcbes ou falhas de
empilhamento (Otsuka e Wayman, 1998).

3.1.2. Acos inoxidaveis coloridos

A utilizacdo de agos inoxidaveis coloridos como revestimentos de exteriores e interiores na
arquitetura tem sido considerada devido as suas caracteristicas de alta resisténcia mecénica e a
corrosdo, além de seu efeito decorativo em termos de acabamento, possibilitando aos

arquitetos e designers introduzir novos conceitos aos seus projetos.



A coloragdo pode ser realizada em qualquer tipo de acabamento mecénico seja ele escovado
ou brilhante, o que amplia consideravelmente as possibilidades de utilizacdo do aco

inoxidavel.

A percepcao de cor da superficie dos acos inoxidaveis coloridos resulta de fendmenos de
interferéncia luminosa que ocorrem na interagdo da luz ambiente com uma pelicula de 6xidos
que reveste a superficie dos acos inoxidaveis coloridos. A representacdo esquematica
apresentada na Figura 3.1 ilustra como ocorre o aparecimento de cores. Quando a luz
ambiente incide na superficie do filme, parte sofre refragdo para o interior do filme e a outra
parte sofre reflexdo. A luz que foi refratada reflete na interface substrato/filme. A distancia
que a luz percorre dentro do filme de o0xidos pode provocar uma defasagem entre as ondas.
Dessa forma os diferentes comprimentos de onda presentes na luz visivel sofrem
interferéncias em diferentes intensidades, possibilitando a predominancia de um determinado
comprimento de onda no feixe resultante, que sera responséavel pela cor (Junqueira, 2004).
Assim pode-se dizer que a cor resultante dependera entdo tanto da espessura do filme quanto

do angulo de observacao (Evans, 1977).

Diferentes cores incluindo o azul, dourado, verde entre outras podem ser obtidas dependendo
de fatores como: a concentracdo de componentes na solucdo, o tempo de imersdo, a
temperatura da solucéo e as condi¢des do aco. A sequiéncia de cores pode ser obtida variando-
se a espessura da camada de déxido, que cresce com o tempo de tratamento (Ogura, 1994;
Evans, 1977).

Raios incidentes Raios refletidos

N\

Q

4

y

Filme de interferéncia

Substrato de a¢o inox

Figura 3.1. Esquema mostrando a interferéncia dos raios refletidos na superficie do filme e na

interface substrato/filme dos acgos coloridos (Adaptado de: Junqueira, 2004).



A qualidade da coloragdo de uma chapa de aco inoxidavel é fortemente dependente do estado
inicial da superficie da chapa; dessa maneira quanto mais polida for a superficie da chapa
mais homogénea vai ser a coloracdo obtida (Andrade et al., 2005). O nivelamento da
superficie, obtido em um processo de polimento eletroquimico de uma chapa de aco
inoxidavel aumenta a sua refletividade, melhora sua aparéncia, reduz o coeficiente de atrito e
aumenta a resisténcia a corrosdo por um fator de quatro a cinco vezes (Marellato, 1996). A
melhoria da resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis pelo polimento eletroquimico tem
sido um dos parametros mais considerados nas industrias de semicondutores e biomédicas em
demandas para produtos em ago inoxidavel que requerem superficies extremamente planas e
resistentes a corrosdo, para atender aos altos niveis de limpeza, planicidade da superficie e

sanitareidade exigidas por estes produtos (Lee et al., 2003).

Existem trés métodos em que se obtém o crescimento de filmes coloridos por interferéncia,

estes sdo: oxidagdo térmica, quimica e eletroquimica.

O método de oxidagéo térmica é realizado em atmosfera controlada em recipiente fechado sob
uma corrente de gas podendo esse ser: argdnio, hélio ou hidrogénio. A temperatura do sistema
deve variar entre 500 e 900°C. Neste método as cores sdo pouco intensas quando comparadas

com as que sdo obtidas pelo processo de oxidacao quimica (Sygeoda, 1979).

A oxidacdo quimica consiste num tratamento onde o ago inoxidavel € imerso em uma solugéo
concentrada de acido cromico (CrOs) 2,5 mol L™ e é4cido sulfdrico (H,SO4) 5,0 mol L, a
temperatura da solucdo deve ser mantida entre 80°C e 85°C e subsequentemente é necessario
um tratamento catddico para o endurecimento do filme. Este processo conduz a formagéo de
filmes de oOxidos interferentes que possuem diferentes cores e estas variam de acordo com o
tempo de imersdo, dos componentes e da concentracdo da solucdo. Este método foi
desenvolvido por Evans et al. (1973).

Earwaker et al. (1985) e Wang et al. (1996) realizaram coloracdes por oxidacdo quimica,
monitorando o potencial e obtiveram a mesma curva que Evans (1977) e observaram que é

possivel controlar as cores utilizando esta medida.

Fujimoto et al. (1993) propuseram um meétodo eletroquimico para a coloragdo de acgos

inoxidaveis por um processo de pulsos alternados de potencial em temperaturas que variam



entre 30°C e 50°C (Fujimoto et al., 1993; Ogura, 1994; Junxi et al., 1999). Outros processos
também tém sido estudados para a obtencdo da coloragdo do aco inoxidavel, estes sdo: pulsos
alternados de corrente (Lin & Duh, 1994-1996; Wang & Duh, 1996), varredura triangular de
corrente (Ogura et al.,1996) ou superposicdo de sinais de corrente alternada e corrente
continua (Conrrado et al.,, 2001). As condi¢bes para a realizacdo deste processo sdo
semelhantes ao processo de imersdo, uma vez que se utiliza & mesma solucdo de acido
crémico e sulfurico. No processo a oxidacdo é estimulada pela aplicacdo de um sinal de
potencial/corrente e o filme de 6xido é formado pelo mecanismo similar ao método de
imersdo em uma solugdo oxidante em uma temperatura relativamente elevada. Mas esse
processo apresenta grande vantagem sob os demais, pois ele apresenta uma maior
reprodutibilidade na obtencdo da cor desejada e € possivel se trabalhar em temperaturas mais

baixas.

Ogura et al. (1994) desenvolveram um método de coloragdo de ago inoxidavel usando pulsos
alternados de potencial em solucao sulfocrémica (H,SO,4 5mol/L e CrO3 2,5mol/L); o sistema
é realizado na temperatura ambiente e durante um determinado tempo. Constatou-se que para
tempos de eletrélise de até 30 minutos, a espessura do filme aumenta linearmente com o
tempo e que com o aumento da espessura do filme de Oxido ocorre & variagdo da cor.
Pesquisas conduzidas no CETEC levaram ao desenvolvimento de um novo processo
eletroquimico de corrente pulsada em solugdo H,SO,4 5mol/L e CrO3 2,5mol/L a temperatura
ambiente, para o qual foi concedida patente pelo INPI (P1 9703991) (CETEC, 1999).

De acordo com Junqueira (2004) a modificacdo de superficies pela eletrodeposicdo de filmes
tem sido utilizada para as mais diversas aplicacdes tais como o aumento da resisténcia a
corrosdo, melhoria de propriedades triboldgicas, oticas, eletronicas e estéticas. Entre as varias
tecnologias de modificacdo de superficies encontra-se a de coloragdo de agos inoxidaveis por

diferentes processos quimicos e eletroquimicos para fins decorativos.

3.1.3. Espectrofotometria de refletancia

A percepcdo da cor pelo olho humano pode ser quantificada com base em trés atributos, estes

sdo: tom, saturacdo e luminosidade.



- O atributo tom se refere a tonalidade que é definida pela presenca do comprimento de onda

dominante da cor, como exemplo: vermelho, azul, amarelo e verde.

- A saturacdo € a concentracdo em torno do comprimento de onda dominante ou o grau de

pureza da cor.

- A luminosidade determina o quanto a cor esta proximo da luminosidade total (branco) ou da

auséncia de luminosidade (preto).

Como a visdo humana processa a cor e o brilho de forma subjetiva tornou-se necessario
especifica-los de forma objetiva, atribuindo valores numéricos a estes parametros para que

outros observadores possam avaliar as medidas de cor e brilho com relativa precisao.

A colorimetria determina os valores dos triestimulos (identifica as cores dos objetos levando
em consideracdo a faixa do comprimento de onda refletido pelo mesmo) e os expressam no
espaco vetorial tridimensional. Assim a CIE (Commission Internationale de I’eclairage —
Comisséo Internacional de Iluminagdo) fornece como se converter uma curva espectral em

valores triestimulos, que identificam a cor (Kikuti et al., 2006; VVasconcelos, 2005).

Um sistema que é recomendado pela CIE é o CIELAB que utiliza um sistema de coordenadas
retangulares L*, a*, b* definidos por:

- L*: representa a luminosidade da cor que varia de 0 para o preto a 100 para o branco;
- a*: esta relacionado a variagdo de tons entre o vermelho e o verde;

- b*: as cores que variam entre o amarelo e azul.

Uma representacdo gréfica do sistema CIELAB esta representada na Figura 3.2, onde fornece
um novo conjunto de parametros que sdo designados por L*, C*, H*. Uma cor representada
por um ponto localizado na extremidade da seta e sobre o plano circular destacado, tem na
intersecdo do plano com o eixo vertical, o valor de L*. O valor de C* pode ser entendido
como a distancia do ponto até o eixo dos valores de L* (o comprimento da seta) e o valor de
H* como o angulo formado pela seta com o eixo que liga as varia¢des de tonalidades entre o
azul e o amarelo (CETEC, 1995).
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Os parametros de cor L*, C*, H*, a* e b* s@o fornecidos por aparelhos que sdo denominados

como espectrofotdmetros de refletancia.

Luminosidade (L™)

Tonalidade (h™)

Cromaticidade (c™)

Figura 3.2. Representacdo tridimensional das coordenadas cromaticas L*, C* e H*

(Adaptacéo de: Billmeyer et al., 1981).

O efeito da luz no objeto pode ser descrito por uma curva de refletdncia. Esta curva fornece a

fracdo da luz refletida por cada comprimento de onda do material ou por cada fracdo de luz

refletida. As curvas de refletdncia descrevem exatamente o espectro de energia distribuida na

regido do visivel (Billmeyer et al., 1981). Curvas espectrofotométricas para diferentes cores

estéo ilustradas na Figura 3.3.
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Figura 3.3. Curvas espectrofotométricas para diferentes cores (Adaptacdo de: Hunter et al.,

1987)
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As curvas espectrofotométricas fornecem a porcentagem da luz refletida versus comprimento
de onda. Nota-se através do espectro que a branco é caracterizado pela alta refletancia, a cor
preta € caracterizada pela mais baixa refletincia e a cinza pela média. As outras cores
apresentam diferentes porcentagens de refletancia. Nesta técnica as analises sdo rapidas e

utilizam equipamentos relativamente baratos (Ohring, 1992).

3.2. O Fendmeno de Corrosao

Segundo Lee et. al., (2003) a corrosdo é um fenémeno de degradacdo do material, geralmente

metalico, por uma acgdo quimica e/ou eletroquimica do meio ambiente.

Estimativas feitas pela Associacdo Brasileira de Corrosdo (Abraco) indicam que, no Brasil, 0s
danos causados pela corrosdo consomem cerca de 5% do PIB, algo em torno de R$ 25
bilhdes/ano (ABM, 2001). Esses dados sdo meramente econdmicos e ndo levam em conta
danos ecologicos e até perdas de vidas humanas provocadas pela corrosdo. Essas evidéncias
mostram a necessidade premente do estudo da corrosdo, seja através do desenvolvimento de
novos materiais resistentes a esse tipo de deterioracdo, seja aplicando-se revestimentos que

permitam o uso de materiais estruturais em situagdes especiais que exijam protecéo.

Os fendmenos de corrosdo de metais envolvem uma grande variedade de mecanismos que, no

entanto, podem ser reunidos em quatro grupos, a saber (Wolynec, 2002):

- Corrosdo em meio aquoso.
- Oxidacdo e corroséo quente.
- Corrosdo em meio organicos

- Corrosao por metais liquidos.

Dentre 0s quatro mecanismos apresentados a corrosdo em meio aquoso € a mais comum, isto
é esperado, uma vez que a maioria dos fenbmenos de corrosdo ocorre no meio ambiente, no
qual a &gua é o principal solvente. A propria corrosao atmosférica, que € uma das de maior

incidéncia, ocorre pela condensacéo da umidade na superficie do metal (Wolynec, 2002).
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Os processos de corrosdo sdo considerados reagdes quimicas heterogéneas ou reaches
eletroquimicas que se passam geralmente na superficie de separacdo entre o metal e 0 meio
corrosivo. Considerando-se como oxidacéo-reducao todas as reagdes quimicas que consistem
em ceder ou receber elétrons, podem-se considerar 0s processos de corrosao como reacoes de
oxidacdo dos metais, isto €, 0 metal age como redutor, cedendo elétrons que sdo recebidos por
uma substancia, o oxidante, existente no meio corrosivo. Logo, a corrosdo é um modo de

destruicdo do metal, progredindo atraves de sua superficie (Gentil, 1996).

O fendbmeno de corrosdo do aco inoxidavel é composto pela corrosdo uniforme e corrosao
localizada. A corrosdo uniforme se processa em toda a extensdo da superficie, ocorrendo
perda uniforme de espessura (Gentil, 1996). A corrosdo localizada ocorre quando uma
camada foi danificada e o substrato foi exposto a ambientes acidos. Isto é usualmente
apresentado na forma de pites ou de corrosdo por frestas. Este fenémeno é acelerado pela
diferenga de potencial entre a superficie exposta e a &rea que ainda esta sob a prote¢do do

filme passivo (Lee et. al., 2003).

E importante classificar a corrosio de acordo com a maneira como ela se manifesta pois a
caracterizagdo das formas pode auxiliar na elucidacdo dos mecanismos de corrosao e na
aplicacdo de medidas de protecdo. Dessa forma ela pode ser classificada de diferentes formas,
estas sdo: (Gentil, 1996).

Corrosdo uniforme: este tipo de corrosdo sofre um ataque homogéneo na superficie do
material e pode ser avaliado por ganho ou perda de massa por unidade de area. Esse tipo de

corrosdo é facil de ser detectada por ser visivel e, por isso, € a menos perigosa das corrosoes.

Corrosdo por placas: a corrosdo por placas provoca ataques mais acentuados em
determinados pontos da superficie do material, provocando o aparecimento de placas;

Corrosdo alveolar: é constituido por um ataque localizado; este tipo de corrosdo pode
provocar o aparecimento de cavidades cuja profundidade € inferior a um diametro,

apresentando o fundo arredondado;

Corroséo por pites ou puntiforme: este tipo de corrosdo provoca o aparecimento de pontos —0s

pites- distribuidos na superficie metalica. Os pequenos foros podem com o passar do tempo
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perfurar a parede do equipamento provocando danos irreparaveis, ou constituir com “entalhe”

ou concentrador de tensdes, provocando a falha do material por ruptura;

Corrosao intergranular ou intercristalina: a corroséo ocorre entre os gréos da rede cristalina do
material metalico, que com o passar do tempo, perde suas propriedades mecanicas e pode

fraturar quando sofrer algum esfor¢o mecanico;

Corrosédo intragranular ou transcristalina: a corrosdo se processa nos contornos de gréos da
rede cristalina do material metalico, o qual podera fraturar & menor solicitacdo de esforgo

mecanica;

Corroséo pro fresta: este tipo de corrosdo leva o material a ruptura devido ao surgimento de

trincas e frestas e ndo ocorrem em nenhum potencial eletroquimico definido;

Corroséo filiforme: a corrosédo se processa sob a forma de finos filamentos que se propagam
em diferentes direcdes. Ocorre geralmente em superficies metalicas revestidas com tintas ou

com metais, ocasionando o deslocamento do revestimento.

Corroséo por esfoliacdo: este tipo de corrosdo se forma paralela a superficie metalica. Ocorre
em chapas ou componentes extrudados criando condic¢des para que inclusbes ou segregacoes

sejam transformadas, devido ao trabalho mecénico, em plaquetas alongadas.

Corroséo grafitica: se processa no ferro fundido cinzento em temperatura ambiente e o ferro

metalico é convertido em produtos de corroséo, restando a grafite intacta.

Empolamento pelo hidrogénio: o hidrogénio absorvido encontra-se em estado atdmico no
metal e difunde-se rapidamente e em regides com descontinuidades, como inclusdes e vazios,
ele se transforma em hidrogénio molecular, exercendo pressdo e originando a formacao de

bolhas. Nessa forma de corrosao o principal prejuizo é a perda de resisténcia mecanica.

Dentre as formas de corrosdo que foram apresentadas sera dada uma maior énfase na corrosao

por pite, pois 0 aprofundamento desta é de grande importancia para este estudo.
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Segundo Shahryari et. al (2007), a corrosdo por pite representa um dos maiores problemas
relatados para a estabilidade do ago inoxidavel que é utilizado em vérias aplicacGes, variando
da industrial a medica. A resisténcia do aco inoxidavel ao ataque por pite depende largamente
do tipo de aco inoxidavel usado e subseqlientemente das propriedades fisico-quimico da

camada de filme passivo.

O aparecimento da corrosao por pites ocorre nos agos inoxidaveis ocorre principalmente em
ambientes com altas concentracBes de cloretos. Ja nos ambientes urbanos e industriais a
presenca de SOy, NO,, CO e materiais particulados constituem as principais fontes para
aparecimento da corrosao (Junqueira, 2006; Junqueira 2007).

A corrosdo por pites € uma forma muito localizada de ataque por corrosdo, onde pequenos
pites se formam na superficie do material. Segundo Solomon (1982), a corrosdo por pite
inicia-se pela quebra da pelicula passiva em regides onde esta apresenta defeitos como

inclus6es, discordancias, contornos de gréo ou interfaces.

O pite pode ocorrer apenas pela presenca de ions cloreto, que substituem moléculas de agua
da pelicula passiva e levam a formacao de ions metalicos complexos, removendo a pelicula. A
presenca principalmente de ions cloreto inibe a passivacdo do local afetado, tendo este alta
taxa de dissolucdo atraves de reacdo anddica; para compensar a presenca dos cations
metalicos, 0s anions cloreto migram para a regido afetada, balanceando as cargas elétricas
envolvidas. O aumento da concentracdo local de cloretos leva a hidrolise da &gua, resultando
na formacao de acido cloridrico: diminuindo o pH local, a taxa de corrosdo aumenta, levando
a um aumento da concentracdo de cloretos localmente, fazendo da corroséo por pite um
processo autocatalitico (Sedriks, 1996). A corrosédo por pites pode ser prevenida pelo correto

projeto e selecdo de materiais (Pickering, 1976).

3.2.1. Método de Polarizagdo Potenciodinamica
Segundo Gentil (1996), a corrosédo é a deterioracdo de um material, geralmente metéalico, por

acao quimica ou eletroquimica do meio ambiente aliada ou ndo a esfor¢cos mecéanicos. Assim

sendo, ndo existe nenhum ensaio de corrosdo que seja universal para todos os propdésitos. Os
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fatores associados com ambos, o metal e o ambiente devem ser considerados e controlados

quando necessarios, para o estabelecimento das condi¢es adequadas ao ensaio.

A corrosdo é um processo que envolve reacdes eletroquimicas de oxidacdo e de reducéo,

assim 0s metodos eletroquimicos sao utilizados para a avaliagdo de sistemas de corrosao.

O meétodo de polarizacdo eletroquimica € de fundamental importancia no estudo da corroséo,
onde sdo utilizados como eletrodo e eletrdlito, respectivamente, 0 metal e 0 meio corrosivo de

interesse.

Para a realizacdo dos ensaios sdo utilizados equipamentos eletrénicos como o potenciostato,
fontes de tensdo continua, voltimetros entre outros. A amostra a ser analisada é mergulhada
no meio em que serd realizado o ensaio (eletrélito), dentro da chamada célula
eletroquimica.Uma montagem cléssica da célula, consiste em um eletrodo de trabalho
(amostra a ser analisada), um eletrodo de referéncia, como o eletrodo de prata/cloreto de prata
e um contra-eletrodo (geralmente de platina ou grafite). Com o potenciostato aplica-se o
potencial e I&-se a resposta em corrente do sistema, sendo que a aquisi¢cdo desses dados é feita
por um computador acoplado ao potenciostato, e uma curva de potencial versus corrente,
chamada de curva de polarizagdo, é obtida (Fontana, 1987). Um esquema para um teste

potenciodindmico esta mostrado na Figura 3.4.

potenciostato
registrador PPy

eletrolito

Figura 3.4. Representacdo esquematica para um teste potenciodindmico. ET = Eletrodo de
trabalho, ER = Eletrodo de referéncia e CE = Contra-eletrodo (Wolynec, 2002).
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O eletrodo de referéncia é mantido o mais proximo possivel da superficie do eletrodo de
trabalho (1 a 2mm). Isto é importante, pois como durante o levantamento das curvas de
polarizacdo se tem um fluxo de corrente entre o eletrodo de trabalho e o contra-eletrodo, se
estabelece um gradiente de potencial entre ambos, e o valor do potencial de eletrodo passa a

ser afetado pela posi¢éo da extremidade do eletrodo de referéncia (Wolynec, 2002).

O método de polarizacdo potenciodinamica é normalmente utilizado para determinar as
caracteristicas ativo/passivo de um dado sistema material/solucdo. Ele utiliza uma varredura
de potenciais na direcdo positiva, a uma taxa de 0,1 a 5mV/s, sendo mais confidveis 0s

resultados com varreduras mais lentas.
Sdo considerados aspectos Uteis nas curvas potenciodinamica:

- a forma da curva, pois esta indica 0 comportamento do aco frente & corrosao e é util para
determinar a ocorréncia ou ndo de passivacdo do material em um dado meio. Ainda, é
possivel determinar se a passivacdo é espontanea ou se necessita de polarizacdo para que

ocorra;

- 0s valores criticos do potencial e corrente, revelam sobre a tendéncia dos materiais a

passivacao;

- a corrente da regido passiva e 0 potencial para que ocorra a transpassivagdo. Através desses
parametros pode-se obter informacGes sobre o grau de passivacao e da estabilidade do filme
passivante. As baixas correntes na regido passiva indicam um alto grau de passivacéo,
enquanto que a regido de transpassivacgdo, localizada em um potencial alto, indica que o

filme passivante possui uma elevada estabilidade.

Todo metal imerso em uma solucgdo contendo seus proprios ions, na auséncia de reacfes que
interfiram no seu potencial de equilibrio, possui um potencial E dado pela Equacéo de Nernst.
Mas se uma corrente circular por esse eletrodo, o potencial variara, e o novo valor do
potencial E” dependera da corrente aplicada. A diferenga entre os dois potenciais é conhecida

como sobrepotencial (1).
n=E-E (3.1)
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Pode ocorrer que o potencial inicial seja diferente do potencial de equilibrio termodinamico,
devido a reagdes e fendmenos que interferem no processo. E 0 caso mais comum em corrosio
sendo esse valor conhecido como potencial de corrosdo ou potencial misto. O potencial de
corrosdo também varia ao circular uma corrente pelo eletrodo, sendo esta variacdo conhecida

como polarizagdo (Gentil, 1996).

A polarizacdo é decorrente de uma barreira energética a transferéncia eletrénica (energia de

ativacdo) e foi verificada empiricamente por Tafel, levando a Lei:

Polarizagdo anddica Na = 8, + balog i, (3.2)

: . . (3.3)
Polarizacéo catodica Ne = ac + belog i¢

Na qual n ¢ a sobrevoltagem; a € b sdo as constantes de Tafel, respectivamente (retne
temperatura, constantes dos gases, nimero de oxidacdo da espécie eletroativa, a constante de

Faraday e o efeito da barreira de energia da reacdo); i € a densidade de corrente medida.

A representacdo grafica da Lei de Tafel pode ser feita num diagrama E vs log i (Figura 3.5).

— a, T b loga,

cor

log icc-r log 1

Figura 3.5. Representacdo gréafica da Lei de Tafel (Adaptado de: Gentil, 1996).
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Na prética, a curva de polarizacdo, potencial versus o logaritmo da densidade de corrosdo se
aproxima das retas de Tafel nos limites fora da faixa de mais ou menos 50mV do potencial de
corrosdo (regido de Tafel). Para a determinacdo da corrente de corrosédo e, conseqlientemente
da taxa de corrosdo, a reta de Tafel é extrapolada até o potencial de corrosdo. A partir do
potencial de corrosdo, inicia-se a polarizacdo catddica ou anddica, medindo-se para cada
sobrepotencial a corrente caracteristica. A medida que a polarizagdo avanca, os dois

fendmenos (catodico e anddico) tornam-se independentes. A extrapolacdo dessas retas ao

potencial de corroséo, possibilita a obtencéo da corrente de corrosédo. Em Ecor, i, = | ic| =i

corr

(Fontana, 1987; Gentil, 1996).

A resisténcia a polarizacdo (Rp) se comporta como um resistor em um circuito elétrico, sendo
referente a qualquer resisténcia existente entre o eletrodo de referéncia e o eletrodo de

trabalho. A resisténcia a polarizacéo é definido por:

n _GE_ b, b,
Pdi 2310, (b, +b,) (3.4)

=" corr*®

Na qual:

- dE/di e a inclinacdo da regido linear da curva (Rp), (V/pA);
- b, e bc sdo as constantes anodica e catddica de Tafel respectivamente;
- 2,3 é 0 logaritmo natural de 10;

- icorr € COrrente de corrosdo em pA.

Em adicdo as informagdes quantitativas, corrente e taxa de corroséo, o valor de R, pode

ajudar a avaliar a capacidade relativa de um material de resistir a corrosao.

O potencial de pite (Epie) € determinado no momento em que a densidade da corrente sofre
um aumento brusco em relagéo ao potencial aplicado, quanto mais elevado for este potencial
maior € a resisténcia do material a formacao de pite. Ao atingir certo valor de densidade de
corrente, o potencial é revertido, nas mesmas condicdes de velocidade de varredura. Quando o
pite (ou pites) nucleados na primeira etapa torna-se passivo (densidade de corrente baixa),
tem-se o potencial de passivacao.
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A curva de polarizacdo anodica (Figura 3.6) € importante para auxiliar o estudo e a

identificacdo de sistemas metal/ meios passivaveis.

Fites

Passivacio

Ativacio

crit logl
Figura 3.6. Representacdo esquemaética de uma curva de polarizagdo (Adaptado de: Gentil,
1996).

Os parametros de interesse nessa curva séo:

- a corrente critica (icrir): corrente que precisa ser atingida durante a polarizagdo para que o

metal sofra passivagdo. Quanto menor iqi; mais facilmente o metal se passiva;

- 0 potencial de passivacdo (Ep): quanto mais proximo E, estiver de Ecr (potencial de

corrosdo), menor a polarizacao que o metal necessita para passivar.

- faixa de potencial em que o metal permanece passivo, ou seja, possibilidade de ocorréncia
de corrosdo por pites em potenciais mais altos.

Outros fatores que podem provocar aumento de corrente séo a corrosdo por frestas, ou por

crevice, a corrosdo sob tensdo e a oxidagdo da agua.

A resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis coloridos tem sido estudada por diversos
autores, entre estes pode-se citar o trabalho desenvolvido por Kikuti et al. (2004), ela estudou
a corrosdo por pites de amostras de ago inoxidavel ABNT 304 coloridas pelo método quimico
e eletroquimico de pulsos alternados de potencial foi utilizado as técnicas de polarizagdo

potenciodindmica e espectroscopia de impedéancia eletroquimica. Concluiu-se que o filme de
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interferéncia protege o aco quanto a corrosdo por pites nas primeiras horas de exposi¢do ao
ambiente agressivo, mas apds um periodo as amostras coloridas e os substratos apresentam o

mesmo comportamento.

3.3. Processo de polimento eletroquimico

O polimento eletroquimico é um processo de dissolugdo anddica para reducdo da rugosidade
de uma superficie metélica que resulta na obtengdo de superficies de alta refletividade e livre
de deformacdes (Piotrowski et al., 1999; Abbott et al., 2006). A célula eletroquimica para o
eletropolimento é formada por um anodo o qual representa a superficie metalica a ser polida,
um catodo e um eletrolito. Geralmente o eletrolito consiste de um fluido &cido viscoso.
Durante o polimento hidrogénio gasoso € formado no catodo e oxigénio gasoso € desprendido
do anodo, a0 mesmo tempo em que ocorre a dissolucao da superficie metalica, como ilustrado
na Figura 3.7 (Lee et. al., 2003).

-
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Figura 3.7. Representagdo do processo de polimento eletroquimico (Adaptado de: Lee, et. al.,
2003).

No processo de eletropolimento do aco inoxidavel, o material a ser polido é conectado ao
terminal positivo (anddico) de um circuito elétrico e um eletrodo é conectado a um terminal
negativo (catddico). O circuito € fechado pelo eletrolito e uma corrente continua controlada é
aplicada, formando uma célula galvénica (Lee et. al., 2003).

Durante o processo, 0 material (anodo) cede ions para a solucéo e pode dar origem a formacéo

de dois “filmes” sobre a superficie da peca: um liquido supersaturado apresenta particulas
dissolvidas do metal e outros compostos presentes pela descarga de gas (geralmente
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oxigénio). Devido a presenca de picos e vales na superficie do metal, ele ndo é recoberto
homogeneamente pelos filmes formados: os vales tendem a concentrar camadas mais densas
enguanto os picos sdo cobertos por camadas mais finas. Isso acarreta em um fluxo de corrente
elétrica maior nos picos, onde se encontra pouca resisténcia, do que nos vales, onde a
resisténcia a passagem de corrente é maior devido a maior espessura do filme formado. Como
resultado ocorrerd a dissolucdo diferenciada do metal, que serd mais rapida nos picos do que

nos vales, conferindo ao material eletropolido um perfil menos rugoso.

De acordo com Hahn et al.,(1988) existem trés regides distintas na curva de densidade de
corrente e tensdo que pode ser utilizada para fornecer informacdes que podem ser aplicadas
em casos especificos. A Figura 3.8 apresenta as regides da curva que podem ser distinguidas
como: A-B, ataque por reativo quimico (no filme anddico); B-C, regido instavel (comeca a
formar um filme anddico); C-D patamar estavel com polimento (a até filme anddico) e D-E

formacao de pites (dissolve filme anddico) (Lee, 2000).

Densidade de Corrente (A/em?)
(o
o
o

Tensao (V)

Figura 3.8. Representacdo esquematica de: Curva da densidade de corrente e tensdo para

polimento eletroquimico (Adaptado de: Lee et al., 2003).

O polimento eletroquimico tem sido utilizado para remocdo de defeitos e imperfeicOes
induzidas na superficie dos acos inoxidaveis. Este tipo de polimento remove o material sem
danificar a superficie, originando um nivelamento uniforme das saliéncias, o que resulta em
alta refletividade da superficie. Além disso, a remocdo de metal da superficie de trabalho
ocorre sem deformacdo mecanica, térmica ou quimica, eliminando as camadas danificadas,
permitindo ainda que as caracteristicas originais do material sejam completamente
restabelecidas (Marellato, 1996).
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Na literatura encontram-se relatos que no eletropolimento as solugdes séo &cidas e viscosas
para favorecer a formacdo do filme de oxidagdo. Andrade et. al., (2005) afirma que os acos
inoxidaveis ABNT 304 podem ser polidos em uma solucéo concentrada de acido sulfarico e
oxido crémico a qual pode subseqientemente utilizada para a coloragao eletroquimica do acgo

inoxidavel.

3.4. Caracterizacéo morfologica

Para compreender as relacdes entre a microestrutura e as propriedades dos materiais é
necessario estudar a sua morfologia. Para a caracterizacdo das microestruturas tem se
utilizado cada vez mais e conjuntamente a microscopia eletronica de varredura (MEV) e a

microscopia de forga atbmica (MFA).

A microscopia eletronica de varredura (MEV) é uma técnica que permite a obtencdo de
informacdes topogréficas estruturais e quimicas. O seu principio € irradiar, na area a ser
analisada, um fino feixe de elétrons na superficie da amostra, sob alto vacuo. Como resultado
da interacdo do feixe de elétrons com a superficie da amostra, uma serie de radiacdes s@o
emitidas, tais como: elétrons secundarios, elétrons retroespalhados, raios-X caracteristicos,
elétrons Auger, fotons, etc. Estas radiacBes quando captadas irdo fornecer informacGes
caracteristicas sobre a amostra (microestrutura, topografia da superficie, composicao quimica,

cristalografia, etc.).

Os sinais de maior interesse para a formacdo de imagens sdo: elétrons secundarios e 0s
retroespalhados. A medida que o feixe de elétrons primarios vai varrendo a amostra estes
sinais vao sofrendo modificacdes de acordo com as variacdes da superficie. Os elétrons
secundarios fornecem imagens de topografia da superficie da amostra e sdo 0s responsaveis
pela obtencdo das imagens de alta resolucdo; ja os retroespalhados fornecem imagens
caracteristicas de variacdo da composi¢cdo quimica. O acoplamento de detectores de raios-X
aos microscopios eletrénicos de varredura possibilita a microanalise a partir dos espectros de
energia dispersiva (EDS) ou pela varredura dos comprimentos de onda (WDS) dos elementos

quimicos presentes nas amostras em estudo.
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Na técnica de MFA o principio fundamental esta relacionada & medida das deflexdes de um
suporte em cuja extremidade livre estda montada a sonda. Estas deflexdes sdo causadas pelas
forcas que agem entre a sonda e a amostra. A varredura da superficie da amostra é feita de
forma constante e é controlada por um tubo piezelétrico que varre a sonda em uma area da
amostra ou varre a amostra em relacdo a sonda como apresentado na Figura 3.9. As forgas de
interacdo sonda-amostra, que fazem a alavanca defletir quando a sonda se aproxima da
superficie da amostra, sdo monitoradas pela reflexdo de um “laser” atras da alavanca, cujo
sinal € enviado para um foto detector. As diferencas de voltagem no fotodetector séo

responsaveis pela formacdo das imagens topograficas (Neves et al. 1998).

Laser

Fotodetector
Alavanca

Figura 3.9. Desenho esquematico do principio de funcionamento da técnica de MF
(Adaptado de: Howland e Benatar, 1996).

Existem trés modos para se obter imagens pela técnica de microscopia de forca atdmica, estas

sdo: contato, ndo contato e contato intermitente.

No modo contato a sonda varre em contato com a superficie da amostra as imagens obtidas
possuem altissima resolucdo, porém pode ocorrer a deterioragdo e mudanca morfologica da
superficie da amostra devido a interagdo com a sonda. Amostras muito macia podem ter suas
superficies danificadas pelo atrito com a sonda. Nesse caso, usa-se 0 modo ndo-contato, onde
a sonda ndo toca a superficie da amostra. Entretanto a resolugédo espacial € inferior a do modo
contato. J& o modo contato intermitente a sonda oscila sobre a amostra ora tocando a
superficie ora ndo se conseguindo altas resoluces espaciais sem alterar a superficie da
amostra, neste modo de operacéo € possivel obter imagens com altas resolucdes, reduzindo os

problemas de deformacdo da amostra presentes no modo contato, pois a movimentagéo é feita

24



com a sonda no ar, reduzindo as forgas de atrito entre a sonda e a amostra. Este modo é mais
utilizado em amostras macias, viscosas ou frageis, para evitar danos em sua superficie (Neves
et al., 1998; Araujo, 2005).

A microscopia de forca Magnética (MFM — Magnetic Force Microscopy) € uma técnica (til
para a investigacdo das propriedades magnéticas de materiais, e 0 seu modo de operacao eta
relacionado com o fato de a forgca magnética pertencer ao grupo das interacfes de longo
alcance. A Figura 3.10 ilustra esquematicamente o principio de funcionamento da MFM
(Neves et al., 1998).

Sonda
Magnetizada

Dominios Magneticos

AAA]—> [VVV | €— [AAA|

T o cemem

Figura 3.10. Desenho esquematico do principio de funcionamento da Microscopia de Forca
Magnética. (Neves et al., 1998)

Utiliza-se uma sonda recoberta por um filme de material magnético, normalmente uma liga
CoCr, que permite que a sonda seja magnetizada de modo permanente ao ser aproximada de
um campo magnetico intenso. A sonda interage com os diversos dominios magnéticos
presentes na amostra, de maneira mais ou menos intensa, conforme as suas orientacdes,
produzindo a imagem de MFM, tal como apresentado na Figura 3.9. Com o objetivo de
separar as contribuicBes magnéticas das contribui¢des topogréaficas na formacdo da imagem
de MFM, utiliza-se de um artificio baseado no fato de que as interacGes magneticas sdo de
longo alcance (>100nm) enquanto que as responsaveis pela imagem topogréafica sdo de curto
alcance (<20nm). Assim, fazendo-se a sonda percorrer a superficie da amostra a cerca de
100nm desta, elimina-se qualquer vestigio de topografia, obtendo-se somente as informacgdes
magnéticas. A resolucdo da MFM ¢ da ordem de 10 a 50nm e a interacdo magnética pode ser
monitorada através de diferentes modos. Fazendo-se a sonda oscilar acima da superficie da
amostra, uma variacdo na forca magnética provocara variacdes na amplitude, frequéncia e

fase desta oscilacdo. Assim, monitorando-se qualquer um destes parametros, tem-se uma
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medida da intensidade da interacdo magnética e estas variagdes sdo proporcionais ao
gradiente do campo magnético na amostra. (Neves et al., 1998).

O microscopio de forca atdmica opera de maneira similar a um perfildmetro, porém com uma
sonda de didmetro muito menor (< 40nm) que o da agulha de um perfilometro (1um).
Observa-se que pelo fato das imagens do MFA serem tridimensionais, elas podem ser
utilizadas para medida da rugosidade superficial e numa escala muito menor que a do

perfildometro.

Como a rugosidade é uma medida que caracteriza o nivel de irregularidades de uma superficie
assim sendo ela desempenha um papel importante para caracterizar um material. A
quantificacdo da rugosidade de uma superficie é realizada a partir de parametros relacionados

a altura e a largura das irregularidades (Gadelmawla et al., 2002).

A rugosidade média quadratica (Ra) € um dos parametros mais utilizados para rugosidade e
corresponde ao desvio médio de um perfil de sua linha média. Outra definicdo que pode ser
dada seria a distancia média de um perfil desde a sua linha média, sobre um comprimento

medido, como mostrado na Figura 3.11. Matematicamente a expressdo é a seguinte:

LR
R, :T] |v(x}|dx (3.5)
0

Figura 3.11. Definicdo do parametro Ra.

Segundo Burstein e Pistorius (1995) uma superficie rugosa do mesmo metal terd menor
potencial de pite do que aquelas com acabamento superficial mais refinado. A rugosidade da
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superficie afeta 0 nimero de pontos (sites) da superficie disponiveis para o aparecimento de
pites metaestaveis e para a transformagdo destes em pites estadveis. A um dado potencial
eletroquimico, o nimero de sites disponiveis para a criacdo de pites metaestaveis se eleva

quando o acabamento superficial € mais rugoso (Hong et al., 1997, Sasaki et al.,1997).

3.5. Ensaio de dureza por penetracéo instrumentada

Seguindo a linha de desenvolvimento das técnicas de medicdo de dureza observa-se que, na
medida em que novos materiais foram sendo desenvolvidos para atender as demandas
tecnoldgicas das areas de engenharia de superficie e nanotecnologia, tem sido necessario
medir a propriedade dureza de pequenos volumes de material, levando ao aparecimento de
novas técnicas de medi¢fes de mais alta resolugdo (Pharr, 1998).

O método de dureza por penetracdo instrumenta possibilita a pesquisa de propriedades em
regibes diminutas de materiais (<200nm) sendo assim uma medida da resisténcia de um
material a uma deformacdo localizada com uma impressdo ou risco pela aplicagédo de uma
forca. A medicdo de dureza envolve a determinagdo do tamanho da impressdo residual na
amostra como funcdo da carga aplicada. Assim a medida da diagonal da impressdo permite
calcular a area de contato do penetrador com a amostra e, a partir de entdo determinar a
propriedade dureza. Nos ensaios que exigem cargas mais baixas, a medicdo de dureza é obtida
em funcdo da forca aplicada e da profundidade de penetracdo obtida em um sistema de dureza

instrumentada (Fischer-Cripps et al., 2002).

Este método sdo empregadas cargas da ordem de milinewtons, dessa forma o termo
nanoidentacdo passou a ser utilizado como consequiéncia das profundidades de penetragOes

estarem em niveis nanométricos.

Os ensaios de dureza séo realizados com frequiéncia por serem ensaios simples e baratos, ndo
destrutivos e por possibilitarem a inferéncia de outras propriedades mecénicas do material
como resisténcia a tracdo. Existem varios métodos para determinacdo da dureza, dentre eles
pode-se citar: ensaios de dureza Rockwell, Brinell, ensaios de microdureza Knoop e Vickers.
Nestes dois ultimos ensaios, um penetrador de diamante muito pequeno € utilizado e as cargas

aplicadas sdo menores do que as empregadas nos ensaios de durezas Rockwell e Brinell. Para
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as microdurezas Knoop e Vickers, as impressdes resultantes devem ser observadas com
maiores aumentos, devido ao pequeno tamanho, e uma preparacdo cuidadosa da superficie do
corpo de prova é requerida para assegurar uma impressdo bem definida. Dessa forma
impressfes menores possuem exigéncias maiores para que a precisdo da técnica de medicéo

néo seja comprometida.

Segundo Lepienski et al. (2004), cada penetrador possui vantagens e desvantagens, e sao

selecionados de acordo com as propriedades que se deseja medir.

A curva de carregamento tem um comportamento parabdlico tipico associado as deformacdes
elasto-plasticas que ocorrem durante a aplicacdo de carga no penetrador. A partir das curvas
forca-deslocamento, do conhecimento sobre a geometria do penetrador e da profundidade de
contato é possivel obter a dureza e outras propriedades mecanicas do material tais como
modulo de elasticidade, trabalho mecéanico realizado durante a deformacdo e outras

informacdes sobre encruamento e presenca de trincas (Fischer-Cripps et al., 2002).

No ensaio de dureza por penetracdo instrumentada, a medida que o penetrador é pressionado
contra a superficie do material, ocorrem processos de deformacdo plastica e elastica,
produzindo uma impressédo de dureza com a forma do penetrador até uma profundidade de
contato. Quando o penetrador € retirado, somente a por¢do elastica do deslocamento é
recuperada, 0 que permite separar efetivamente as propriedades plasticas do material das
elasticas (Lepienski et al. , 2004). Durante o ensaio é possivel controlar a taxa de aplicagdo e
remocao da forca e também o tempo de permanéncia na forca maxima. Ao final do processo
de carregamento/descarregamento uma curva de profundidade versus forca aplicada é obtida,
esta pode ser observada na Figura 3.12. Os parametros obtidos a partir da curva sdo: forca
maxima (Fmax), profundidade final ap6s o descarregamento (hf), profundidade determinada
por uma tangente a curva de descarregamento (h,) e profundidade maxima durante o
carregamento (hmax). O pardmetro S tem as dimensdes forca por unidade de distancia e é
conhecido como rigidez de contato elastico. A dureza e o modulo de elasticidade séo
derivados destas quantidades (Oliver, et al.,1992, 2004).
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Figura 3.12. Curva Forca-Deslocamento tipica de um ciclo de carga-descarga em um ensaio

de penetracdo instrumentada (Adaptado de: Oliver et al., 1992).

Segundo Pageet al., (1993), as curvas forga-deslocamento representam impressoes digitais de
um material; pelo seu formato, € possivel fazer previsdes sobre seu comportamento mecéanico,

principalmente se essas curvas forem comparadas com a curva do substrato.

De acordo com Li et al., (2002) e Fischer-Cripps et al.,(2006) a dureza por penetracéo
instrumentada é definida como a forca aplicada dividida pela area de contato projetada. Isto &,
a pressdo média que o material pode suportar sob carga (International Organization for
Standardization, 2002).

A dureza instrumentada tem sido muito empregada nos estudos de filmes finos e de substratos
revestidos com filmes finos. Uma grande vantagem desta técnica é a possibilidade de se medir
as propriedades dos filmes sem a influéncia do substrato (Junqueira, 2004).

Nos estudos de filme, tem sido um grande desafio, isolar a influéncia do substrato na medida
dos parametros que descrevem 0 comportamento mecanico dos revestimentos. Assim,
diferentes modelos tedricos tém sido propostos para a obtengdo da dureza absoluta de filmes.
Uma abordagem que € bastante utilizada é conhecida como a regra de 1/10 de Buckle, a qual
prediz que ndo existe influéncia do substrato nas propriedades mecanicas de um revestimento
se a profundidade de penetracdo for da ordem de 10% da espessura do filme (Li et al., 1998;
Rother et al., 1995).

29



Junqueira et al. (2006) utilizou um ultramicrodurémetro para avaliar filmes de interferéncia
cujas espessuras variam entre 80 a 500nm. Neste trabalho foi avaliado as propriedades
mecanicas de filme de interferéncia em substrato de aco inoxidavel 304 utilizando cargas de
penetracdo de até 2mN. Os resultados encontrados mostram que as profundidades de
penetracdo ainda ultrapassam a regra de Blickle mesmo para o revestimento mais espesso —
mas, mesmo com esta influéncia do substrato, ainda foram observadas diferencas
significativas entre os valores de dureza no material revestido com o filme com diferentes

espessuras, em relacao ao substrato.

3.6. Analise microestrutural por Difracdo de Raio-X

O método da difracdo de Raio-X é baseado na cristalinidade dos materiais. Os materiais
cristalinos tém espacamento interatdmico regular que pode ser modificado por tensdes
elasticas, mas ndo por deformacgfes plasticas. O comprimento de onda caracteristico de um

feixe de Raio-X € da mesma ordem de magnitude do espagamento interatémico.

A difracdo de Raio-X é um método mais vantajoso que os métodos de relaxacdo mecénica por
ndo ser um método destrutivo. Além do mais, as tensdes residuais podem ser determinadas em
pequenas areas onde aparecem grandes tensdes residuais ou esteja presente um gradiente de
tensdo. O feixe de raios-X, geralmente, tem pequena penetracdo no interior de pecas feitas em
aco, da ordem de microOmetros. Dessa forma, apenas as tensdes superficiais, de estado biaxial,
sdo detectadas nos metais porque as tensGes normais proximas a superficie livre sdo sempre

relaxadas nessa regido.

Uma superficie opticamente plana é necessaria para satisfazer as condi¢cdes geométricas da
microanalise de raios-X. Segundo Remond, todas as modificagdes da superficie sejam
mecanica, estruturais, fisicas e quimicas, resultantes da preparacdo da superficie, ira afetar a

precisdo da andlise de raios-X.
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4. METODOLOGIA

4.1. Material

Neste trabalho foram utilizadas amostras de aco inoxidavel austenitico tipo ABNT 304 com
acabamento mecanico industrial tipo bright buffing (BB). A composicdo quimica esta

apresentada na Tabela IV.1.

Tabela 1V.1. Composi¢do quimica do aco ABNT 304 (% em massa).

Elemento C N> Si Mn Cr Ni S P Mo

Teor 0,0342 0,0392 036 091 181 809 00011 0,035 0,03

Fonte: ArcelorMittal Inox Brasil

4.1.1. Preparo das amostras

As amostras de ago inoxidavel ABNT 304 com acabamento mecanico tipo BB (Bright
Buffing) foram cortadas nas dimensdes de 2,0cm x 2,0cm para que fosse realizada a etapa de

polimento eletroquimico.

Para realizacdo dos ensaios de polarizacdo as amostras polidas e polidas e coloridas foram
cortadas nas dimensdes de 1,0cm? e posteriormente a amostra foi soldada a um fio de cobre,
de aproximadamente 18cm de comprimento, deixando-se descoberto 1cm nas extremidades
do fio. Em seguida a amostra foi embutida em uma mistura na propor¢do de 3:1 de resina

Colophny de fabricacdo da BDH e cera de abelha tipo Fluka Beewax da Sigma-Adrich.,

4.2. Métodos

As amostras foram submetidas a um processo de polimento eletroquimico em solucéo 2,5M
CrO3; e 50M H,SO, aquecida nas temperaturas de 25°C e 85°C, fixando a corrente de

polimento. A refletividade da superficie polida foi avaliada pela inspecdo visual e por
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medidas em um espectrémetro de refletancia ColorQuest Il da Hunter Lab. Apds o processo
de polimento foi realizada a etapa de colora¢do do aco. A resisténcia a corrosdo da amostra
como recebida, polida eletroquimicamente e subseqlientemente colorida foi estudada a partir

do levantamento de curvas de polarizacéo potenciodindmica, conforme descrito em 4.2.6.

4.2.1. Polimento eletroquimico

Amostras quadradas de aco inoxidavel AISI 304BB no estado como recebido, com uma area
de 4cm?, foram submetidas a polimento eletroquimico em uma solugo sulfocrdmica (2,5M
CrO3z e 5,0M H2804).

A amostra foi totalmente imersa em 400mL da solugdo acida contida em um béquer de
1000mL. Como contra-eletrodo foi utilizada uma chapa de aco inoxidavel austenitico com
dimensoes de (4,0 x 3,0)cm. A distancia entre os eletrodos imersos na solucdo foi mantida em

5mm para todos 0s experimentos.

O eletropolimento foi realizado nas temperaturas de 25°C e 85°C, fixando a corrente em 1,0,
3,5 e 4,5A por cm? Para cada temperatura os polimentos foram conduzidos em diferentes
tempos, pois a refletividade foi obtida em diferentes tempos de polimento.

Durante o polimento eletrolitico, foram coletados dados de tensdo “versus” densidade de
corrente utilizando-se uma fonte de tensdo (HP 6632A System DC Power Supply) a partir dos
quais foram tracadas curvas de polimento (Corrente versus Potencial).

4.2.2. Controle da variacao de massa das amostras

Para as medidas de massa, antes e ap0s 0 processo de polimento eletroquimico, foi utilizada

uma balanca analitica de cinco casas decimais modelo Sartorius BP 210D. Foram realizadas

seis repeti¢Oes para cada condi¢do de polimento.
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4.2.3. Coloracéo das amostras polidas eletroguimicamente

Apds o polimento eletrolitico as amostras foram coloridas em dourado por processo
eletroquimico de corrente pulsada em solugdo 250g/L de CrO3; + 500g/L de H,SO,4 conforme
descrito anteriormente (Junqueira et al., 2006). Para tanto foi utilizado um sistema
potenciostato/galvanostato PGSTAT 20 da AUTOLAB. Apds a coloracdo as amostras foram
submetidas a um tratamento catddico de endurecimento em uma solucdo de 250¢/L de acido
crémico com uma densidade de corrente aplicada de 0,05A/dm? por 15 minutos. Ao término
das etapas de coloracdo e fixacéo, as amostras foram lavadas com &gua destilada e secas em ar

comprimido.

4.2.4. Refletancia espectral

A qualidade do polimento foi avaliada a partir de medigdes de refletancia espectral na regido
do visivel (400-700nm) em um espectrometro da HunterLab modelo Color Quest Il. A partir
do programa aplicativo deste sistema foram obtidos, para as amostras coloridas, os valores das
coordenadas cromaticas nas formas grafica e numérica. A refletancia maxima da amostra foi
obtida do espectro de refletancia na faixa do visivel. Os valores das coordenadas cromaticas
L*, C*, h* e da diferenca de cor AE foram obtidos pelo programa aplicativo do sistema. Foi
utilizado o iluminante Dgs, que corresponde a luz natural do dia, e &ngulo de observagdo de
10°.

4.2.5. Analise da morfologia superficial dos acos

A observacdo da superficie das amostras de aco inoxidavel nas condi¢gbes como recebido e
polido, foi realizada em um microscopio eletronico de varredura modelo JSM 6360 LV 15Kv,
de fabricacdo da JEOL. As imagens geradas por elétrons secundarios foram adquiridas em

ampliacGes de 1000X.

A caracterizacdo morfologica das amostras polidas foi realizada em um microscopio de
varredura por sonda utilizando a técnica de Microscopia de For¢ca Magnética Multimode com

controlador Nanoscope |1l operando ao ar no modo contato intermitente com varreduras de

33



(20,3 x 20,3)um. Para eliminar os ruidos introduzidos pela ceramica piezoelétrica, todas as
imagens foram submetidas a um processamento de planarizagcdo de ordem zero utilizando a

funcédo “flatten” do programa da Digital. Foram realizadas sete repeticOes para cada amostra.

4.2.6. Determinacédo das Fases Presentes nas Amostras

Para determinar a presenca de fases martensiticas nas amostras polidas eletroquimicamente
foram realizados ensaios em um difratometro de raios-X modelo Shimadzu XRD-6000,
utilizando radiacdo de Cu-K,, equipado com tubo de cobre.

Esta técnica foi realizada com a finalidade de identificar as fases presentes em cada amostra,
foi utilizada a técnica das intensidades integradas, desenvolvido pelo Federal Institute for
Materials Reseach and Testing, na qual através da indexacdo dos picos do difratograma obtido,

determina-se a fase através da posicao do pico com os seguintes dados:

- Sistemas e parametros de rede: conforme indicado por Padilha e Rios (2002) e; Burns e Glazer
(1978);

- Radiac&o: Cu - K, com comprimento de onda de 1.540598 A;

- Geometria Espacial:

- indice: Miller (hkl);

- Angulo de Varredura: 40 a 90° 26 (intervalo no qual podem ocorrer pelo menos trés picos de
cada fase analisada);

- Passo: 0,020 °/s

Os difratogramas padrdes gerados sao apresentados na figura 4.1.

As quantidades relativas de fases foram determinadas utilizando a técnica das intensidades
integradas: apos realizada a difracdo de raios-X, sdo obtidos valores das intensidades dos picos
para cada amostra. Determinados os valores de 26 e das intensidades dos picos, o difratograma
relativo a cada amostra é construido. Através da indexacdo dos picos, determina-se a fase relativa

de cada pico.
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Figura 4.1. Difratogramas padrdes gerados para as fases y, a’e .
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4.2.7. Ensaios de Dureza instrumentada

Os ensaios de dureza foram realizados em um sistema de penetracdo instrumentada
Triboscope/Hysitron, acoplado a um microscopio de forca atdmica da Digital, modelo
Dimension 3000. Foram utilizadas cargas de 1000uN, sendo os ciclos de carga e descarga
conduzidos em forma de trapézio com 15 segundos para o carregamento, 5 segundos de
permanéncia da carga e 5 segundos para descarga completa, conforme apresentado na Figura

4.2. Para a realizacéo dos ensaios foi utilizado um penetrador de diamante Berkovich.

1200

1000 -

800 -

600 -

Forca (uN)

400 -

200 -

0 15 20 30
Tempo (s)
Figura 4.2. Ciclos de carregamento e descarregamento utilizados nos ensaio de penetragdo
com carga maxima aplicada de 1000uN. Penetrador Berkovich.

A partir das curvas forca-deslocamento, foram obtidos os parametros como dureza, mddulo de
elasticidade e hi/hmax, utilizando o programa aplicativo do sistema Triboscope que emprega a
abordagem de Oliver-Pharr (1992) nos célculos dos parametros. O trabalho total realizado
para a deformacdo elastoplastica (W) foi calculado pela integracdo da curva forga-
deslocamento até a profundidade maxima de penetragdo. Os ensaios foram realizados em
amostras polidas por processo de polimento eletroquimico utilizando solucéo de coloragdo em
diferentes temperaturas.
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4.2.8. Avaliacdo da resisténcia a corrosao

Foram levantadas curvas de polarizagdo potenciodindmica das amostras do ag¢o inoxidavel
304BB (antes do polimento, ap6s o polimento e apds a coloracdo das amostras polidas) em
solucdo desaerada de NaCl 3% a 25°C, em um sistema potenciostato/galvanostato PGSTAT
20 da AUTOLAB. A faixa de potencial aplicado foi de -0,8V a 1,2V e a velocidade de
varredura foi de 1mV/s. Para realizagdo destes experimentos, foi utilizada uma célula
eletroquimica de trés eletrodos, onde o eletrodo de referéncia Ag/AgCl 3M, como contra-
eletrodo foi utilizado um fio de platina e o eletrodo de trabalho era representado pelas

amostras com area de 1 cm?.

Os dados de potencial aplicado e da densidade de corrente medida foram exportados para uma
planilha do Microsoft Excel para construcdo da curva de potencial versus logaritmo da
densidade de corrente. A partir destas curvas foram determinados 0s seguintes parametros

eletroquimicos:
- Ecorr: potencial de corroséo;

- Epite: potencial de formagdao de pite;

- Epite-Ecorr: Susceptibilidade a corrosao por pites.
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5. RESULTADOS

5.1. Polimento eletroquimico

Na Figura. 5.1 estdo apresentas as curvas tipicas de densidade de corrente versus o potencial,

do aco inoxidavel 304BB polido em solucéo sulfocrémica, nas temperaturas de 25°C e 85°C.
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Figura 5.1. Curvas de polimento eletroquimico do aco 304BB em solugdo sulfocrémica nas

temperaturas de 25°C e 85C.

A inspecdo visual das amostras polidas, em ponto especificos das curvas da Figura 5.1,
indicou que nos pontos onde foi possivel obter uma superficie refletiva e com polimento
foram as correspondentes a regido de correntes de 1,0 a 4,5 A/cm? Ap6s o ponto maximo das
curvas de polimento (corrente de 4,5A) ocorreu um acentuado decréscimo da corrente,

observando-se uma corrosao generalizada e em seguida a completa dissolugdo da amostra.

De acordo com Hahn et al. (1988), a curva de densidade de corrente e tenséo obtida durante o
polimento eletroquimico pode ser dividida em trés regides distintas, estas sdo: A-B, ataque
por reativo quimico (no filme anddico); B-C, regido instavel (comeca a formar um filme
anodico); C-D patamar estdvel com polimento e D-E formacdo de pites (dissolve o filme
anodico) (Lee, 2000). No presente trabalho foi possivel verificar que o polimento ocorreu na

regido D-E (Figura 3.8) que apresenta as correntes de (1,0 a 4,5 A/cm?). Deste modo, a regi&o
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onde foi possivel realizar o polimento do ago inoxidavel 304BB, néo coincide com a regido de
polimento apresentada no modelo de polimento eletroquimico utilizando solugdes acidas,
encontrados na literatura (Lee et. al., 2000, Hahn & Marder, 1988; Andrade et al, 2005).

5.2. Perda de Massa

Na Tabela V.1 estdo apresentados os valores de massa das amostras antes e ap0s 0 processo

de polimento eletroquimico.

Tabela V.1. Perda de massa do ago inoxidavel apds o polimento eletroquimico.

Corrente de Tempode Massa(mg)™* Perda de massa (mg) *
Temp. (°C)  polimento  polimento Desvio

(A) (seg.) Inicial Final Média * Sl (%)
25 1,0 2700 3689,3 3308,3 380,9 66,1 10,3
25 3,5 1200 3622,2 3056,6 565,6 106,6 15,6
25 4,5 1200 3385,3 2720,8 6644 44,7 19,6
85 1,0 600 3470,9 3376,3 945 18,1 2,7
85 3,5 120 3595,9 3538,3 57,7 4,3 1,6
85 4,5 60 3600,3 3561,3 39,1 41 1,1

*Em cada condi¢do estdo apresentados os valores médios (6 repeticdes).

A analise dos dados da Tabela V.1, indica que houve uma variacdo das massas dos corpos de
provas apos o processo de polimento eletroquimico. Verifica-se ainda que a medida que
aumenta a temperatura de polimento, menor é a perda de massa das amostras. Este fato estar
associado a duracdo do polimento, que precisa ser mais longo na temperatura mais baixa.
Comparando-se 0 a¢o polido na temperatura de 25°C na corrente de 1,0A com um aco polido
na temperatura de 85°C na corrente de 1,0A, perceber que a duragéo do tempo de polimento
da amostra polida na temperatura de 25°C € no minimo quatro vezes maior do que a duragdo
do tempo de polimento da amostra polida na temperatura de 85°C. Verifica-se que a perda de
massa, comparando-se as duas condi¢des de polimento, é cerca de quatro vezes maior para as
amostras polidas na temperatura de 25°C. Esta evidéncia é também observada quando se

realiza a mesma comparacao para as demais condic¢des de polimento.
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Na Figura.5.2 estdo representados os valores da perda de massa média para cada condicdo de

polimento (temperaturas de 25°C e 85°C, correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A).

664,4

Perda de Massa (mg)

1,0 3,5 4,5
Corrente de Polimento (A/cm?)

Figura 5.2. Valores da perda de massa média (seis repeti¢cbes), medidas nas amostras polidas

nas temperaturas de 250C e 85°C.

Pode-se observar na Figura 5.2 que na temperatura de 25°C a taxa de dissolugdo do metal
cresce com o0 aumento da corrente de polimento. J& nas amostras polidas na temperatura de

85°C a taxa de dissolucdo do metal decresce com o aumento da corrente de polimento.

Em estudo, sobre a perda de massa pelo processo de polimento eletroquimico de ago
inoxidavel em solucdo sulfocrémica foi também considerada por Nerilson et al. (2003). Estes
autores concluiram que a realizacdo do polimento em temperatura mais elevada facilita o
processo de eletropolimento do aco inoxidavel AlSI-304. Neste mesmo estudo relataram que

existe uma relacdo linear entre a perda de massa e o tempo de polimento.

5.3. Refletancia espectral
Na Tabela V.2 estdo apresentados os valores médios (seis repeticdes) e o desvio padréo da

refletdncia maxima, para as amostras de aco inoxidavel polidas nas temperaturas de 25°C e

85°C e nas correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A.
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Tabela V.2. Valores da refletdncia méxima dos agos apos o processo de polimento.

Corrente de Tempo de . .
Temp.(°C) ) ) Refletancia Maxima (%)
polimento (A)  polimento (seg.) ) ;
Média*  Desvio Padréo
25 1,0 2700 62,62 1,4
25 3,5 1200 58,0 0
25 4,5 1200 62,72 1,4
85 1,0 600 59,0 2,0
85 3,5 120 62,0 1,6
85 4,5 60 64,8" 0,8

**Em cada coluna, médias (7 repetigdes), indicadas pela mesma letra, ndo diferem entre si pelo teste de Duncan
a 10% de probabilidade.
O aco na condigdo como recebido apresentou o valor de refletancia de 42,6(%) e o desvio padréo de 0,8.

Observa-se na Tabela V.2 que a porcentagem da refletdncia nas amostras polidas quando

comparadas a amostras na condicdo como recebida, aumentaram sua refletividade apo6s o

processo de polimento, esta evidéncia € confirmada também por inspecdo visual e

graficamente conforme a Figura 5.3.
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Amostra do aco “304” na condicdo “como recebido” apresenta refletdncia da ordem de 43%.

Figura 5.3. Valores da média de refletancia maxima (seis repeticbes), medidos nas amostras

polidas nas temperaturas de 25°C e 85°C.
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Percebe-se na Figura 5.3 que a porcentagem da refletdncia nas amostras polidas a 25°C e
85°C é da ordem de 60%, o que é superior a refletancia do aco na condi¢do como recebida

que ¢ da ordem de 43%.

Em estudos de polimento eletroquimico de acos inoxidaveis ABNT 304 Nerilson et al (2005)
menciona valores de refletancia na ordem de 75% usando uma solucdo de 2,5M L™ CrO; e

5,0M L™ H,S0, para o eletropolimento em um tempo de 10 minutos na temperatura de 45°C.

Jeyashree et al. apresenta valores de refletancia com intervalo de 90-100% usando uma
solucéo de eletropolimento com fosforico / sulfdrico (7,4 mol L-1 H2SO4 + 6,5 mol L-1 +
0,33 mol L-1 etanolamina) e com uma densidade de corrente de 31Adm™ por um tempo de

10min., porém o temperatura utilizada foi na faixa de 60-80 - C.

5.4. Propriedade Mecénica

Na Figura 5.4 estdo apresentadas as curvas forca-deslocamento tipicas obtidas por ensaios de
Penetracdo Instrumentada (EPI) das amostras de aco inoxidavel na condi¢cdo como recebido e

polido nas temperaturas de 25°C e 85°C.
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Figura 5.4. Curvas Forca-Deslocamento obtidas por EPI em amostras de aco inoxidavel
polidas a 25°C e 85°C.
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Observa-se a partir das curvas da Figura 5.4 que a profundidade final da impressédo obtida
depois da descarga (hs) para a amostra polida na temperatura de 25°C foi 286nm e para a
amostra polida na temperatura de 85°C foi 326nm. A analise comparativa das curvas forca
versus deslocamento da Figura 5.4 apresenta uma forma semelhante no inicio da regido de
carregamento para as duas temperaturas de polimento, entretanto as profundidades de contato
(hc) na carga méxima para as amostras polidas na temperatura de 25°C foi de 352nm e para as
amostras polidas e coloridas foram de 373nm. Ja a profundidade final obtida depois da
recuperacdo elastica do material para as amostras polidas na temperatura de 25°C foi 326nm e
para as amostras polidas na temperatura de 85°C foi 348nm. Estas evidéncias sugerem que 0
polimento eletroquimico, das condi¢des estabelecidas neste trabalho, altera o0 comportamento

mecanico superficial do aco inoxidavel ABNT 304.

Na Tabela V.3 estdo apresentados os valores médios de dureza (H), mddulo de elasticidade
(E) e razéo (hi/hmax) das amostras nas temperaturas de 25°C e 85°C e na corrente de 1,0A,

obtidos a partir do processamento das curvas FD.

Tabela V.3. Dureza (H), mddulo de elasticidade (E) e h/hmax das amostras polidas. Ensaios de
penetracdo instrumentada realizados com carga de 10mN.

Temperatura Dureza (GPa) * E (GPa) * he/Nmax *
25°C 3,1+0,2 150,7 0,87
85°C 28+0,3 135,5 0,87

*Foram realizadas médias (trés repeti¢des) para: dureza, mddulo de elasticidade e razdo (hf/hmax).
** Aco como recebido: H= 4,0GPa, E= 134,6GPa; hi/h,,,=0,081.

Verificando-se os resultados acima, percebe-se que a dureza do aco da condigdo na
temperatura de 25°C € maior do que a dureza do aco polido em banho na temperatura de 85°C
e a dureza do aco do substrato é maior do que a dos acos polidos. Ou seja, 0 polimento

eletroquimico resultou na reducdo da dureza superficial do ago ABNT 304.
Pode-se perceber que o mddulo de elasticidade das polidas a 25°C apresentaram um maior

valor do que as amostras polidas a 85°C dessa forma pode-se dizer que o polimento alterou o

modulo de elasticidade do aco.
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5.5. Analise microestrutural

A Figura 5.5 apresenta os difratogramas de Raios X dos ac¢os nas condi¢cbes como recebido e

polido nas temperaturas de 25°C e 85°C, nas correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A.
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(e) Ago: 304BB, condigdes: 85°C, 600 seg., 1,0A.
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(9) Aco 304BB, condicgbes: 85°C, 60 seg., 4,5A.

Figura 5.5. Difratogamas das amostras nas condic¢des: Substrato, polidas nas temperaturas de
25°C e 85°C.

O aco na condicdo como recebido (Figura 5.5 a), apresentou picos caracteristicos da presenca

da austenita (y) e da martensita (a’). Ja nas amostras polidas (Figuras 5.5. b, c, d, e, f, g) ndo

foi constatada a presenca do pico da martensita, mas somente o0s picos da austenita.
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Neste trabalho foi constatado que a martensita presente no ago inoxidavel 304 pode ser
eliminada a partir do polimento eletroquimico e que, portanto este processo pode ser uma

alternativa para a garantia de uma superficie homogénea.

5.6. Caracterizacdo morfologica

5.6.1. Microscopia eletronica de Varredura - MEV

Na Figura 5.6 estdo apresentadas as imagens da superficie do aco inoxidavel austenitico
304BB antes e ap6s o0 polimento eletroquimico nas temperaturas de 25°C e 85°C nas
correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A.

T Siia

(b) 25°C, 2700seg., corr

ente de 1,0A (e) 85°C, 600 seg., corrente de 1,0A
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m

(c) 25°C,1200 seg., corrente de3,5A (F) 85°C, 120 seg., corrente de 3,5A

i
(d) 25°C,1200 seg., corr. de 4,5A (9) 85°C, 60 seg., corr. de 4,5A
Figura 5.6. Micrografias das mostras polidas nas temperaturas de 25°C e 85°C, MEV.

A andlise da superficie das amostras polidas eletroquimicamente por Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) permitiu observar diferencas nas morfologias das amostras polidas nas
diferentes condicdes de eletropolimento, o que pode ser associado com as diferentes
intensidades de refletancia, ja apresentadas no item 5.3.

Na Figura 5.6 é possivel observar, nas amostras polidas na temperatura de 25°C, os contornos
de gréos austeniticos com a presenca de protuberancias, sendo que na condicdo de polimento
de corrente de 4,5 A, a superficie apresenta-se mais plana. Entretanto verifica-se que na
temperatura de 85°C a topografia ndo est presente, sugerindo uma maior planicidade na
superficie destas amostras.

Lee et. al., (2003) e Abbott (2006) relataram em estudos de polimento eletroquimico de ago

inoxidavel que a melhor condicdo para o alcance de uma superficie mais brilhante e mais

homogénea ocorre quando apos o polimento a microestrutura fica bem revelada.
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No estudo de polimento eletroquimico do ago inoxidavel ABNT 304 em solucdo sulfocromica
conduzida por Nerilson et al. (2003) foram analisadas as amostras eletropolidas pela técnica
de microscopia Eletronica de Varredura. As andlises de superficies permitiram uma
correlacdo entre a luminosidade obtida e o alisamento da superficie. Assim, os autores
classificaram as amostras como: opaca, a que apresentou-se completamente rugosa, semi-
brilhante, a que apresentou-se com um significante decréscimo de rugosidade, e foi
classificada como brilhante, 0 amostra que apresentou praticamente nenhuma rugosidade

sendo assim, esta considerada como uniforme.

Levando-se em consideracédo as classificagoes realizadas pela literatura (Nerilson et al. 2003)
pode-se dizer que: na Figura 5.6 as amostras (b) e (c), sdo classificadas como opacas, pois as
imagens revelam que estas sdo completamente rugosas, a amostra (d) é classificada como
semi-brilhante, pois a imagem revela que a rugosidade diminuiu, e as amostras (e), (f) e (9)
sdo classificadas como brilhantes, j& que as micrografias mostram que as superficies dos a¢os

tornaram-se bastante uniformes e niveladas, praticamente sem qualquer rugosidade.

5.6.2. Microscopia de Forga Magnética - MFM

Na Figura 5.7 estdo apresentas as imagens dos acos inoxidaveis 304BB, na condi¢cdo como

recebido e ap0s o0 processo de polimento. As imagens apresentadas na coluna da esquerda séo

da superficie das amostras e as imagens da direita sdo imagens magnéticas.

(a) Como recebido
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(b) 25°C, 2700 seg., corr. de 1,0A

(c) 25°C, 1200 seg., corr. de 3,5A

(d) 25°C, 1200 seg., corr. de 4,5A
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(e) 85°C, 600 seg., corr. de 1,0A

(f) 85°C, 120 seg., corr. de 3,5A

(9) 85°C, 60 seg., corr. de 4,5A
Figura 5.7. Imagens de MFM das amostras polidas nas temperaturas de 25°C e 85°C.




O ac¢o 304BB na condicdo como recebido esta apresentado na Figura 5.5 (a), atraves desta
visualiza-se que esta imagem evidencia a presenca de uma fase magnética, que deve estar
associada a martensita, que é magnética. Observa-se também nas imagens de MFM das
amostras polidas nas temperaturas de 25°C (Figura 5.7. b, ¢, d) e temperatura de 85°C (Figura

5.7. e, f, g), que martensita foi removida em todas as condi¢des de polimento.

A técnica de Microscopia de Forca Magnética (MFM) foi utilizada simultaneamente com a
técnica de Microscopia de Forca Atdmica, por Vilela et al., (2001), em estudo sobre a analise
metalografica em aco inoxidavel austenitico apos deformacdo em diferentes temperaturas.
Foi possivel, atraves deste estudo, a identificacdo e a quantificacdo da austenita e das

martensitas, € e a’, presentes no ago ABNT 304.
Santos et al., (2007), analisou a microestrutura do ago inoxidavel duplex 2205 solubilizado e
envelhecido. Obteve-se, através da técnica de MFM, a distribuicdo das fases que pode ser

observada sem a necessidade de ataque da superficie.

Na Tabela V.4, estdo apresentados os parametros de rugosidade obtidos do processamento das

imagens de MFM.

Tabela V.4. A Rugosidade, R, (nm) das amostras polidas em solucdo sulfocrémica .

Corrente de Tempo de
Temp. (°C) ) ) Ra (nm)
Polimento (A) Polimento (seg.)
25 1,0 2700 20,9
25 3,5 1200 21,3
25 4,5 1200 8,6
85 1,0 600 1,4
85 3,5 120 2,0
85 4,5 60 4.8

O valor de R, do aco na condi¢do como recebido é 21,9nm.

Observa-se na Tabela V.4 que os valores de rugosidade das amostras polidas na temperatura
de 85°C sdo menores quando comparados as amostras que foram polidas na temperatura de

25°C e com o substrato. Verifica-se que a amostra que foi polida na temperatura de 25°C e na
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corrente de 3,5A, a rugosidade foi maior do que as outras amostras da mesma temperatura
este fato esta associado ao resultado de refletancia, pois acredita-se que quanto maior a

rugosidade menor € a refletancia do material.

Como relatado na literatura Mészéros et al., 1996, nos agos inoxidaveis austeniticos e em
varias outras ligas metalicas, a martensita pode se formar durante o processo de resfriamento
ou por aplicacao de tensdes. A possibilidade de deformacéo na superficie das chapas dos acos
inoxidaveis ABNT 304 durante o processo de polimento mecanico industrial para obtencao do
acabamento BB pode induzir a transformacdo da austenita em martensita. A presenca de
martensita na superficie da chapa poderia alterar a homogeneidade da mesma podendo
provocar uma coloracdo diferenciada na regido onde ocorresse a presenca da martensita,

comprometendo a qualidade da chapa de ago inoxidavel colorido.

Estes resultados confirmam o que j& havia sido apresentado anteriormente nos difratogramas
de raios x (Figura 5.5), onde indicava a existéncia de austenita (y) e martensita (o) no
substrato (Figura 5.5 a) e a martensita (o) foi removida em todas as condi¢fes de polimento
(Figuras 5.5 b, c, d, e, fe g).

As imagens obtidas pela Microscopia de Forca Magnética e os difratogramas obtidos por
Difracdo de Raios-X comprovam que o processo de polimento eletroquimico foi eficiente
para remover a martensita dos agos inoxidaveis austeniticos.

5.7. Resisténcia a corrosao eletroquimica

As curvas tipicas de polarizagdo potenciodindmica das amostras nas condicGes antes e apos 0
polimento eletroquimico, na temperatura de 25°C e nas correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A, estdo

apresentadas na Figura 5.8.

Os parametros eletroquimicos obtidos a partir das curvas de polarizacédo estdo apresentados na
Tabela V.5.
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Figura 5.8. Curvas de polarizacdo, do aco 304BB obtidas em solucdo de NaCl 3% antes e

apos polimento eletroquimico a 25°C com velocidade de varredura de 1mV/s.

Observa-se que, nas curvas referentes as amostras polidas, 0 Epie-Ecor € menor quando
comparadas Epiee-Ecorr das amostras na condigéo polido e colorido. Esta evidéncia sugere um
aumento da resisténcia a corrosdo das amostras polidas ap6s a coloragdo. Percebe-se que 0
potencial de corrosdo (Ecor), nas amostras polidas sempre apresenta-se maior quando

comparado ao potencial de corrosdo das amostras polidas e coloridas.

Na Figura 5.9 estdo apresentas as curvas tipicas de polarizacdo potenciodindmica para as
amostras de aco inoxidavel nas condicBes antes e apos 0 polimento na temperatura de 85°C e
nas correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A.
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Figura 5.9. Curvas de polarizacdo, do aco 304BB obtido em solugdo de NaCl 3% antes e ap0s
polimento eletroquimico com velocidade de varredura de ImV/s.

Pode-se observar na Figura 5.9 que as curvas das amostras polidas na temperatura de 85°C
sdo similares as das amostras polidas na temperatura de 25°C. Nota-se ainda na Figura 5.9
que as curvas de polarizagcdo das amostras na condigdo como recebida e as amostras polidas
na temperatura de 85°C estdo na mesma faixa de potencial, indicando um comportamento
semelhante frente a corrosdo para estas amostras. Pode-se perceber também que, quando
comparadas com as amostras polidas e coloridas, as curvas de polarizagdo estdo um pouco
deslocadas para potenciais mais negativos e a regido de passivacdo das amostras polidas séo
menores do que a regido de passiva¢ao das amostras polidas e coloridas.

Estudo semelhante foi realizado por Santos et al., (2009) utilizando, uma solucédo
sulfocrémica nas temperaturas de 25, 55 e 85°C, para o polimento eletroquimico do aco
ABNT 304, as curvas de polarizagdo realizadas para o ago polido eletroquimicamente
apresentaram um comportamento semelhante ao apresentado neste trabalho, onde o Eco das
amostras polidas na temperatura de 25°C e 85°C apresentaram valores menos negativos que
as demais, o E,it das amostras foram praticamente os mesmos para todas as condicdes de
polimento. Sugerindo que a susceptibilidade a corrosdo por pites ndo foi afetada pelo processo

de polimento eletroquimico.
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Ziemniak et al. (2008) ao estudar o efeito do polimento eletroquimico do aco inoxidavel 304,
verificou que esse comportamento, pode estar relacionado a uma dissolucgéo seletiva de cromo
no filme passivo do aco levando a formacdo de uma camada muito fina, porosa e mais rica em
ferro do que em cromo, o que poderia estar comprometendo a formacdo da regido de
passivagao.

Na Figura 5.10 estdo apresentados os valores de refletancia média para as diferentes

condigdes de polimento.
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Corrente de polimento (A/m?
M 25°C POLIDO M 25°C POLIDO E COLORIDO
M 85°C POLIDO M 85°C POLIDO E COLORIDO

Figura 5.10. Resultado das médias e dos respectivos desvios padrdes da regido de passivacao
(Epite-Ecorr) das amostras polidas e polidas e coloridas em fungdo da corrente

utilizada para o polimento eletroquimico 1,0, 3,5 e 4,5A.

Analisando a Figura 5.10, observa-se que as amostras polidas e coloridas nas temperaturas de
25°C nas correntes de 1,0, 3,5 e 4,5A e na temperatura de 85°C nas correntes de 3,5 e 4,5A
apresentam a regido de passivagdo maior do que as amostras que foram polidas. Pode-se
considerar que a amostra polida e colorida na temperatura de 85°C e na corrente de 1,0A
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apresentou Epite-Ecorr igual ao da amostra polida na mesma condigdo, estes dados estdo

apresentados mais detalhadamente na tabela V.5.

Tabela V.5. Parametros eletroquimicos dos acos polidos e polidos e coloridos obtidos a partir

dos ensaios de polarizagdo em solugdo de NaCl 3%.

Correntede Tempode Condigdo

: . S Epite Enfie- S
Temp.(°C) po"(me”to poz'sfg‘;;‘to am(()jsatra* (mV) * (m\p/) * p(mV)
25 1,0 2700 Pol. -308,0 -145,4 168,6
25 1,0 2700 Pol.+ Col. -496,5 -122,6 373,9
25 3,5 1200 Pol. -266,4 -90,82 175,6
25 3,5 1200 Pol. + Col. -541,0 50,97 592,0
25 4,5 1200 Pol. -241,3 40,4 281,7
25 4,5 1200 Pol. + Col. -430,9 31,1 395,6
85 1,0 600 Pol. -260,4 199,7 500,8
85 1,0 600 Pol. + Col. -464,8 42,0 490,0
85 3,5 120 Pol. -281,6 23,5 305,1
85 3,5 120 Pol. + Col. -531,6 83,4 552,4
85 45 60 Pol. -286,2 19,2 305,4
85 45 60 Pol. + Col. -554,5 -66,6 487,9

*Nas colunas (Ecor, Epite € Epite — Ecorr) €Sté0 apresentadas os valores médios (quatro repeticdes).
*Sigla: pol.: Polido, col.: colorido.
*Meédia dos parametros eletroquimicos obtidos para as amostras de:

Substrato: Econ=-265mV; Epie= 4,68mV; Epite-Ecor= 270mV.

Substrato colorido: Ecor=-553mV; Epie= 321mV; Epite-Econr= 873mV.

A andlise dos parametros apresentados na Tabela V.5, indicam que o Ec de todas as
amostras polidas nas temperaturas de 25°C e 85°C apresentam-se entre -241mV e -308mV, e
0s parametros das amostras polidas e coloridas estdo entre -430mV e -560mV. Os outros
parametros eletroquimicos considerados, Epiw € Epite-Ecor diferiram entre as amostras polidas,
mas os valores encontrados para Epie-Ecorr fOram sempre maiores para as amostras polidas e

coloridas sugerindo um aumento da protecdo da superficie do aco apds a coloragéo.

O valor do Eg (Tabela. V.5) obtido para o ago na condigdo como recebido é -265mV, este
valor esta proximo aos valores do Ecor das amostras polidas. Ja os valores, E¢or= -553mV;

Epite= 321mV; Epite-Ecor= 873mV, obtidos para 0 aco na condic¢éo “como recebido colorido”,

57



sugerem que nessa condi¢do 0s agos sd0 mais resistentes a corrosao por pites do que 0s acos
polidos, polidos e coloridos e na condi¢gdo como recebido.

A analise comparativa dos valores encontrados para Epie-Ecor (figura 5.10), mostra que
sempre ocorre um aumento dos mesmos apos a coloragdo independentemente do polimento

eletroquimico sugerindo uma maior protecdo das amostras a partir do processo de coloracéo.

Para a complementacgéo dos estudos de avaliagcdo da resisténcia a corrosdo, seriam necessarios
métodos de mais alta resolugdo, tais como os baseados na impedancia eletroquimica. Seria
ainda importante a carcterizacdo da composicdo quimica da camada de passivacdo a partir de
técnicas de XPS (X-ray Photoeolectron Spectroscopy) para investigar as variacdes de

composicao quimica da superficie do aco no carater protetor dos filmes de passivacao.

58



6. CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho déo suporte as seguintes conclusdes:

e E possivel realizar o polimento eletroquimico de acgos inoxidaveis ABNT 304 de
acabamento bright buffing (BB) utilizando uma solucgdo concentracdo de 250g/L de CrO;
+500¢/L H,SO,.

e A densidade de corrente, a temperatura e 0 tempo de polimento sdo parametros criticos no

polimento eletroquimico.

e Foi possivel efetuar o polimento em diferentes densidades de corrente (1,0, 3,5 e 4,5
amperes) de polimento. A densidade de corrente foi considerada alta em relacdo a outros
trabalhos encontrados na literatura.

e No processo de polimento eletroquimico o a¢o apresenta perda de massa.

e As medidas de refletancia indicam que as amostras polidas quando comparadas as
amostras na condicdo como recebida aumentaram sua refletividade ap6s o processo de

polimento, esta evidéncia foi confirmada tambeém por inspecao visual.

e As imagens obtidas pela Microscopia de Forca Magnética e os Difratogramas de Raio-X
comprovam que o processo de polimento eletroquimico foi eficiente para remover a

martensita dos agos inoxidaveis austeniticos.

e Os valores de rugosidade das amostras polidas na temperatura de 85°C sdo menores
quando comparados ao das amostras que foram polidas na temperatura de 25°C e com as

amostras como recebida.
e O polimento eletroquimico influencia 0 comportamento mecéanico superficial das chapas

de aco inoxidavel ABNT 304 com acabamento BB, diminuindo a dureza e aumentando o

modulo de elasticidade.
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O polimento eletroquimico ndo modifica a resisténcia a corrosao eletroquimica do ago
inoxidavel ABNT 304, no entanto, o crescimento de filmes coloridos por interferéncia na
superficie dos acos inoxidaveis ap6s o polimento confere maior protegdo a superficie do

aco inoxidavel estudado neste trabalho.
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7. RELEVANCIAS DOS RESULTADOS

Os resultados permitiram concluir que € possivel obter um acgo inoxidavel polido através do
processo de polimento eletroquimico e é possivel colorir 0 ago eletropolido, conservando as

caracteristicas do acgo eletropolido.

Mesmo com todas as variaveis que o processo de polimento eletroquimico oferece, a pesquisa
desenvolvida contribuiu para aumentar o conhecimento referente ao polimento eletroquimico
do um material em desenvolvimento e certamente contribuira para a continuidade do trabalho

para que em um futuro este material tenha uma possivel transferéncia para a escala industrial.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Utilizar metodologias baseadas em Auger/XPS para determinacdo da constituicdo quimica
dos agos inoxidaveis polidos utilizando solucdo sulfocromica para o polimento nas
temperaturas de 25°c e 85°C para com que assim se possa explicar o comportamento do ago

eletropolido frente a corrosao.

Utilizar métodos de mais alta resolugdo tais como a impedancia eletroquimica para
complementar o estudo de avaliagdo da resisténcia a corrosdo das amostras polidas e

coloridas.
Explorar as alternativas de polimento em densidades de correntes mais baixas para viabilizar a

insercdo do polimento eletroquimico como pré-tratamento no processo industrial de

coloracéo.
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