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Resumo

Para este estudo foi desenvolvido uma superficie seletiva composta de niquel (brilhante-fumé) depositado em
substrato de aco inoxidavel 304, utilizando um processo de galvanoplastia, eletrodeposicao. A caracteristica em destaque
desta superficie é alta absorcao da energia da radiacdo solar, onde se utiliza um protétipo Coletor Solar Industrial na
conversao desta energia em energia térmica; O Coletor Solar é formado pela calha parabdlica e um tubo concentrador de
energia, que tem sua aplicabilidade em promover transferéncia de calor, proporcionando viabilidade na captacao e retencao
eficiente da radiacao espectral. Neste trabalho o intuito é simular a superficie do tubo concentrador em amostras, escala
laboratorial. Este trabalho foi subdividido em duas etapas: a primeira etapa com o processo de galvanoplastia aplicada
ao substrato no qual foi eletrodepositado uma camada de Niquel Brilhante - NB, variando a espessurade | a |5 um, e
uma segunda camada por imersao do banho metélico de Niquel Fumé — NF. A segunda etapa com a caracterizagao da
superficie galvanizada com a técnica de leituras de absorbéancia da radiacao por Espectrofotometria de FTIR, obtencao
de imagens amplificadas com a técnica Microscopia éptica, e o processamento das imagens amplificadas com a técnica
de Quantificacdo de fases do metal com o software IMAGO®. Ao término do estudo observou-se que quanto menor a
espessura maior fracao de porosidade do NB, melhor adsor¢ao da camada metalica do NF, promovendo assim altos indices
de absorbancia da radiagao espectral.

Palavras-chave: Galvanizagao; Superficie seletiva; Processamento de imagens.

OBTAINING AND CHARACTERIZING THE SELECTIVE SURFACE WITH
NICKEL METALIC DEPOSITS

Abstract

For this study, a selective surface composed of nickel (bright - smoked) deposited on 304 stainless steel substrate
was developed, us in electroplating, electroplating. The characteristic feature of this surface is high absorption of energy
from solar radiation, where a prototype Industrial Solar Collector is used in the conversion of this energy to thermal
energy; The Solar Collector is formed by the parabolic trough and na energy concentrator tube, which has its applicability
in promoting heat transfer, providing viability in the capture and efficient retention of espectral radiation. In this work
the aimis to simulate the surface of the concentrator tube in samples, laboratory scale. This work was subdivided in two
stages: the first step with the electro plating process applied to the substrate in which a layer of Nickel Brilliant - NB was
electrodeposited, varying the thickness of | to |5 um, and a second layer by immersion of the nickel metal bath Fumé -
NF. The second step with the characterization of the galvanized surface with the technique of absorbance readings of the
radiation by FTIR Spectrophotometry, obtaining images amplified with the technique Optical Microscopy, and the processing
of the amplified images with the technique of Quantification of phases of the metal with the IMAGO® software. At the
end of the study, it was observed that the lower the thickness the greater the porosity fraction of the NB, the better the
adsorption of the metallic layer of the NF, thus promoting high absorbance indexes of the spectral radiation.

Keywords: Galvanization; Selective surface; Image processing.
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I INTRODUCAO
1.1 Superficie Seletiva do Concentrador Solar

O estudo de superficies seletivas para coletores solares
térmicos usa a energia na forma de radiacao eletromagnética,
esta é um tipo de energia transmitida por diferentes formas
de calor e da luz, esta radiacao é transcrita no espectro
eletromagnético e se estende por comprimentos de ondas;
os valores de comprimentos de onda entre 300 nm e
3000 nm ¢é a regiao de radiagdo solar, sio nomeadas por:
ultravioleta, visivel e infravermelho [1]. A seguir, Figura I,
o espectro eletromagnético, em destaque o espectro solar.

Para que a radiacao solar seja transformada em energia
térmica ou energia elétrica, é necessario um instrumento de
conversao, o coletor solar através da transferéncia de calor
realiza esta conversao de forma eficiente. O coletor solar é
basicamente um dispositivo que promove o aquecimento

de um fluido, agua ou ar, através da conversao da radiacao
eletromagnética do Sol em energia térmica [2]. O coletor
para aquecimento constitui-se de superficies que simulam
um corpo negro, o qual absorve toda radiacao que nele
incide, e nenhuma parte da radiacdo incidente é refletida
ou transmitida.

O uso dessa tecnologia apresenta as seguintes
vantagens: elevada eficiéncia de coleta de calor; permite utilizar
diversos fluidos para transferéncia de calor; construido com
tecnologia nacional; baixo custo de aquisicao; aplicavel em
qualquer dimensao. Pode ser utilizada por diversos setores
industriais que se utilizam de energia térmica.

A Figura 2 apresenta o coletor solar, o equipamento é
composto por uma calha parabdlica e um tubo concentrador
solar. Este trabalho se deteve em revestir a superficie de
um substrato — a simular a superficie do componente tubo
concentrador solar. O revestimento em questdo, visa a
obtencao da propriedade seletiva de melhor absor¢ao da
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Figura . Espectro Eletromagnético [1].
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Figura 2. Coletor Solar [3].
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radiagao térmica do sol. As superficies dos materiais, cujo
comportamento € seletivo, tém um objetivo especifico de
melhorar a eficiéncia do coletor solar elevando a absorbancia
para a radiagao solar e reduzindo as perdas que ocorreriam
por radiacoes emitidas pelo préprio coletor.

Termodinamicamente a idealidade de superficie
seletiva é o corpo negro, objeto hipotético que absorve toda
aradiacgao incidente sobre ele, e nenhuma parte da radiacao
incidente é refletida ou transmitida. A energia absorvida pelo
corpo sob a forma de calor, a partir da radiacao solar, é a
energia fototérmica. A conversao fototérmica da energia
solar se fundamenta em mecanismos que variam segundo
o material absorvente envolvendo difusio de atomos,
absorcao de fotons e aceleracao de eletrons. A energia
cinética das particulas da superficie aumenta por conducao,
através de todo o corpo, acarretando em um incremento
na temperatura do material [2].

1.2 Tratamento de Superficie

A técnica de galvanizacao deposita uma fina camada
metalica sobre um objeto para decoragao, protecao contra
corrosao, condutividade elétrica, resisténcia ao desgaste,
seletividade e assim por diante [4]. Dentre as propriedades
citadas, foi produzida e analisada na superficie galvanizada
as caracteristicas técnicas de resisténcia a corrosio e de
seletividade.

Branco e Sade [2] detectou em seus estudos que
depésitos metdlicos com camadas de Niquel e Oxido de
Niquel produzem superficies seletivas, formando placas
absorvedoras, comumente utilizadas em aquecedores e
concentradores solares. O Niquel possui caracteristicas
nobres e propicia para substratos de aco, ligas de zinco,
aluminio e suas ligas e sobre cobre e suas ligas, resisténcia
a abrasao e corrosao.

Os depésitos galvanicos, aplicados e analisados, sdo o
NB e o NF. O Niquel Brilhante é um depésito de Niquel de
alto brilho e qualidade superior, proporciona aderéncia na
superficie para outros depdsitos como cromacao e Niquel
Fumé, tem alta resisténcia a meios corrosivos, e apresenta
étimo aspecto decorativo; Niquel Fumé é um depésito
adequado para deposicao de camada de revestimentos
antigos, enegrecidos, sobre metais de cobre, latao, niquel,
prata e zinco. O NF é indicado a ser utilizado com camada
de deposicao de Niquel Brilhante aplicada anteriormente [5].

De acordo com a norma ASTM B504-90 [6], se utiliza
o Método Coulométrico, que é baseado na ‘Lei de Faraday -
o peso do metal depositado é proporcional a quantidade de
eletricidade transmitida. Para a mesma quantidade de eletricidade
transmitica, o peso do metal depositado é proporcional ao
seu equivalente eletroquimico [4]. Para obtencao de dados
de medicao da espessura da camada eletrodepositadas, a
medicao se da através do processo de oxirreducao dos
metais presentes dissolvidos no formato de sais, ou de anodo.
Este procedimento engloba os seguintes parametros: diferenca
de potencial (ddp), densidade de corrente (I), tempo (t), o

peso molecular do elemento quimico (PM), constante de
Faraday (F) e o nimero estequiométrico de elétrons (v.e).
A Equacao | relaciona os dados na obtencao do valor da
massa eletrodepositadas na superficie do substrato obtendo
o valor da massa eletrodepositada em unidade no Sl ‘g’.
Na sequéncia, Equacdo 2, a conversao do valor em massa
para valor espessura, unidade de espessura no S| ‘um’, se
faz necessario o acréscimo da area do substrato (A) e da
densidade do metal (d).

= 1.t.PM (
vel

Ee m.100 @)
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1.3 Processamento de Imagens

Imagens ampliadas reais ou virtuais de objetos é
alcancada através de analise de microscopia 6ptica, que
realiza uma varredura nas superficies das amostras diante
de lentes esféricas de microscépio de luz refletida, e com
isso observa caracteristicas morfolégicas de rugosidade,
uniformidade, defeitos por polimento, distribuicdo dos
poros, presenca de fissuras e de eroséo, vazios, contorno
de graos, dentre outras.

Segundo Mansur et al. [7] a resolucao de uma imagem
em um microscépio se define como a capacidade de perceber
os detalhes do objeto observado, com ou sem ampliacao.
Todo sistema 6ptico tem um limite finito de resolucao, a
partir do qual, uma ampliacao além deste limite perdera a
capacidade de definir os detalhes do objeto. A determinacgao
da resolucao 6ptica, Equacao 3, se estabelece em cima das
leis fisicas ‘Lei de Abbe’ determina leis fisicas na obtencao de
valores de resolucao (D) correlacionando com comprimento
de onda da radiacao (1), indice de refracao (n) e angulo da
radiagao incidente (o).

22
2.n.sen(a.)

©)

Otimizando o processo de produgiao de um material
galvanizado, faz-se relevante entender sua morfologia a nivel
microscépico, através de caracterizacdes micro-estruturais, as
quais avaliam as propriedades fisicas da amostra: mecanicas,
elétricas, bioatividade, imunogenicidade, eletrdnicas,
magnéticas, opticas, quimicas e térmicas. A analise na
micro-estrutura da superficie galvanizada visa principalmente
estimar o desempenho qualitativo durante o seu periodo
de vida util, minimizando falhas indesejaveis, descamacao,
fraturas, perda de brilho, mudanca na coloracao, corrosao,
dentre outras.

A andlise de imagem automatizada consiste em tratar
uma imagem digital evidenciando as regides de interesse
de maneira que o programa possa analisar. O tratamento
de imagem se da por operagdes de matrizes que alteram
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o valor de seus pixeis. Pixeis sao elementos da imagem e
possuem posicao e valor de brilho definidos, formando
uma matriz correspondente a imagem, que determinacao
a distribuicao de tamanho de grao, fracao de fase, que
quantifica a area obtida pelos depésitos galvanizados e
suas inclus6es, podendo assim determinar o controle de
qualidade da superficie adquirida [8].

1.4 Espectroscopia ()ptica por FTIR

A anadlise de Espectroscopia 6ptica por FTIR
determina os indices de absorcao da radiacao espectral da
superficie das amostras galvanizadas, correlacionando faixas
eletromagnéticas espectral em fungcao com a absorbancia
emissiva dos depésitos de Niquel Brilhante e Niquel Fumé
na superficie do substrato.

A espectroscopia € o conjunto de técnicas que utilizam
ainteracao da radiagao eletromagnética com a matéria, com o
intuito de obter informacdes fisicas e quimicas de determinado
material. Na espectroscopia no infravermelho, utiliza-se a
regiao do infravermelho do espectro eletromagnético, que
corresponde aos comprimentos de onda na faixa entre
0,7 um até | mm [9].

Figueira [10] destaca que o espectro de absorcio
optica de uma amostra é o registro obtido da intensidade da
luz absorvida em funcao do comprimento de onda. Em geral,
em vez da intensidade da luz absorvida, o que se registra
no espectro ¢ o logaritmo da relagao entre a intensidade
da luz incidente |, e a intensidade da luz transmitida .
Esta grandeza é chamada de absorbancia (A, ) ou densidade
optica, Equacao 4:

1
Abs = ZOg [TOJ

A superficie eletrodepositada de NF neste trabalho
busca alcancgar as caracteristicas seletivas do corpo negro,
visto que em sua fungao se destaca o escurecimento da

“)

(b)

amostra. O NF vem sendo estudado desde a década
de 50 devido possuir propriedades opticas, o estudo da
caracteristica seletiva em diferentes condi¢oes de produgao
demonstraram a possibilidade de seu uso com alta eficiéncia
em coletores solares [2].

As atividades desenvolvidas tiveram seu enfoco em
superficies de amostras que simulem o tubo concentrador
solar, foram realizados o processo Eletroquimico de
Galvanoplastia, as analises de Absorbancia por FTIR e a
Caracterizacao Micro Estruturais. O objetivo é a obtencao
de uma superficie seletiva e com resisténcia a corrosao
nas amostras, a ser aplicada posteriormente em um Tubo
Concentrador Solar Industrial.

2 METODOLOGIA

O processo de galvanizacao dos metais de Niquel
Brilhante e Niquel Fumé e as suas Caracterizacdes Micro
Estruturais foram realizadas no Laboratério de Engenharia
Eletroquimica - LEEq da UFCG. A andlise de espectroscopia
por FTIR foi realizada no Laboratério de Avaliacao e
Desenvolvimento de Biomateriais do Nordeste - CertBio na
UFCG. A anilise estatistica do processamento de imagens
foi obtida através do software IMAGO®, disponibilizado pelo
Laboratério de Meios Porosos - LMPT da UFSC.

2.1 Preparacao das Amostras, Galvanizacao

A galvanizagao foi realizada sobre substrato de ago
inox 304, com espessuras entre | um a 15 um do banho
galvanico Niquel Brilhante. Na sequéncia foi realizada a
imersao sobre o depésito do NB com o banho metalico de
Niquel Fumé por tempo pré determinado de 10 minutos
por fabricante.

Na Figura 3 se ilustra o sistema eletroquimico de
galvanizagiao com depdsitos de NB e NF: retificador, agitador
magnético com controle de temperatura, phmetro, célula

S substrato Aco
Eletrodeposicdo de Niquel Brilhante

Imersdo em banho galvanico Niquel Fumé
Top coat - selante

Figura 3. (a) llustracao de um Sistema de eletrodeposicao galvanica: (1) Anodos de Niquel; (2) Substrato de Aco Inox; (3) Agitador magnético
com aquecimento; (4) pHmetro; (5) Retificador Agitador magnético com aquecimento; (6) Tanque/PP; (b) Camadas obtidas pelo processo de

galvanizacao.
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galvanica composta por catodo (substrato a ser depositado),
anodo (metal a se depositar, a se corroer) e eletrélito (meio
por onde ocorre a passagem de elétrons dos metais, que
contém sais do metal dissolvidos que se depositam no
substrato).

2.2 Caracterizagao de Imagens

Etapas do processamento de imagens: A aquisicao de
imagens com captagao de informacdes Spticas e transformagao
em um sinal elétrico; O pré-processamento convertendo
as informacobes 6pticas em imagens digitais; A segmentacio
com formas e padrdes, estipuladas pelo software IMAGO®,
quantificando os espacos da microestrutura [ 1].

Na aquisicao de imagens se utilizou a andlise de
Microscopia Optica através de um microscépio éptico
com luz polarizada (MOLP) Leica modelo DM[750M com
aumento de 5 vezes a 100 vezes, as imagens selecionadas
captaram a ampliacdo de 20 vezes com o auxilio de lentes
esféricas. A calibragao do foco das imagens foi obtida de
acordo com os critérios requeridos pelo operador, a obtencao
de imagens com maior nitidez facilitou a caracterizacao e
tratamento das imagens, posteriormente para a analise de
quantificacao da fracao de fases.

A anilise de quantificacdo de fracao de fases,
processamento estatistico dos pixels das imagens amplificadas,
se utilizou do software IMAGO?®, convertendo as informagdes
opticas em imagens digitais, caracterizando imagens de
estruturas diversas, neste caso, microestrutura de materiais
metalicos, tem morfologia bifasica com poros e particulas
[12]. Foram processadas apenas com a conversao das fotos
paraimagens em niveis de cinza, e posterior binarizacao que
detecta os contornos de graos e as regides interiores dos
graos, e a segmentagao que quantificou a fracao de poros,
detectando as fases dos depésitos de NB ou NF

2.3 Analise da Absorbancia da Radiacao Espectral

A caracterizacao por espectroscopia de emissao
optica foi realizada por um espectrofotometro Perkin
Elmer Spectrum 400 FT-IR FT-NIR, separou-se as amostras
eletrodepositadas com variacdes de espessuras, obtendo
os resultados de absorbancia em fungao do nimero de
onda na faixa espectral eletromagnética do Infravermelho.

3 RESULTADO E DISCUSSOES

Apds a galvanizagao as amostras foram caracterizadas com
atécnica de absorbancia da radiacao por Espectrofotometria de
FTIR e a caracterizagao Micro Estrutural por processamentos
de imagens usando a técnica de microscopia 6ptica, e em
seguida o tratamento de dados com o software IMAGO®,
quntificando a fracao de fases metdlica.

A Figura 4, apresenta a imagem do substrato aco
inox 304 sem tratamento(a),o substrato galvanizado com
Niquel Brilhante com espessura de 5 um (b), e por dltimo
da amostra com Niquel Fumé(c).

A seguir, Figura 5, apresentaas imagens com ampliacao
de 20 vezes das amostras galvanizadas com os depésitos de
NB e NF, obtidas na andlise de microscopia 6ptica. Regides
distintas em preto corresponde ao depésito de Niquel
Fumé, a parte mais clara é determinada pelo percentual do
depdsito de Niquel Brilhante, demais cores devido captacao
optica do substrato aco 304.

No processamento da imagem com o software
IMAGO®, em destaque na Figura 6 e 7 a sequéncia da
obtencdo da fracdo de fase: (a) o histograma de 8 bits
(256 niveis de cinza) caracterizando as fases de interesse
definidas na imagem binaria, (b) imagem com segmentacao
binaria separando as fases da imagem, (c) imagem com

Figura 4. (a) Substrato de aco inox 304; (b) Amostra Galvanizada por Niquel Brilhante; (c) Amostra galvanizada por Niquel Fumé.
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Figura 5. Imagens obtida via técnica de microscopia 6ptica: (a) Amostra com espessura de | um de NB com NF; (b) Amostra com espessura

de I5 um de NB com NFE
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Figura 7. Processamento da Imagem da Figura 3b: (a) Histograma de 8 bits; (b) Imagem binarizada; (c) Imagem binarizada invertida.

segmentacao binaria com fungao invertida, caracterizando
a fracdo de poros da fase do NF

O software IMAGO® a partir da funcio caracterizagio da
porosidade quantificou as fases em branco das Figuras 6b e 7b
que sao as fracdes sobressalentes das amostras com deposito
NB, e invertendo a configuracao das imagens, Figuras 6¢c e
7c destacam as fragdes adsorvidas na amostra do depésito
de NF. Na Tabela | apresenta a fracao de fase que destacou
a porcentagem das amostras processadas com diferentes
espessuras, onde a espessura do depdsito do NB determinou
a fracao que melhor se aderiu o deposito imerso de NF

De acordo com a Tabela |, quanto maior a espessura
do depésito do NB, menor é a capacidade do depdsito do
NF aderir a amostra, tendo em vista que os depdsitos com
menor espessura (| ym e 5 um) de NB tem maior quantidade
de espacos vazios e com isso o NF preenche as lacunas dos
poros e consegue assim obter uma maior fracao de fase.

A anidlise de Espectroscopia de Infravermelho de
Tranformada Fourier (FTIR -Fourier - Transform Infrared
Spectroscopy) determinou a absor¢ao da radiagao dptica relacao
das amostras galvanizadas. A seguir, Figura 8, apresenta as
curvas de absorbancia comparadas para diferentes espessuras

446 Tecnol. Metal. Mater. Miner., Sao Paulo, v. 15, n. 4, p. 441-448, out./dez. 2018



Obtencao e caracterizacao de superficie seletiva com depdsitos metalicos de niquel

Tabela |. Quantificagdo da Fragdo das Fases dos depésitos NB e NF

Espessura do depésito de NB com

imersao do deposito NF | pm 5 pm 10 ym 15 pm
Fragdo de Fase do depésito NB(%) 23.001 32.4495 41.1807 69.846
Fracdo de Fase do depésito NF(%) 76.99 67.5505 58.8193 30.154
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Figura 8. Grafico de comparagao das amostras caracterizadas no
Espectrofotometro FTIR.

de depésito de NB com NF em fungao do numero de ondas
(ecm™") do espectro eletromagnético de radiacio.

A andlise de espectroscopia de emissao 6ptica por
FTIR determinou por comparagao a absorbancia das amostras.
As amostras do NF com menor espessura de depdsito
do NB obtiveram os maiores valores de absorbancia; a
comparar os resultados das andlises de microscopia éptica
e de espectroscopia por FTIR, pode-se observar que as
amostras com deposi¢des menores (I um e 5 um), possui
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maior porosidade e consegue adsorver em maior quantidade
o NF, obtendo maiores absorbancia em relacao as outras
amostras.

4 CONCLUSOES

A galvanizacao tratou a superficie dos substratos, aco
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Niquel Brilhante e Niquel Fumé.

Na caracterizacao das amostras galvanizadas, a
técnica de Microscopia Optica obteve imagens ampliadas,
que foramprocessadas no software IMAGO®, quantificando a
fracao fases metalicas e porosas do NB e NF. Determinou-se
que as amostras com menor espessura de depésito NB tem
na sua microestrutura mais espacos vazios e com isso acarreta
uma maior uniformidade no depésito NF no substrato.

A seletividade analisada através da espectroscopia
por FTIR, mostrou que as amostras com menor espessura
do depésito de NB com NF obtiveram maiores indices
de absorcao de radiacao em relacao as demais. Com isso
pode-se concluir que as amostras com menores espessuras
de depésitos de NB(I| e 5 um) adsorveram melhor o NF em
sua superficie, sendo viavel sua aplicagao como amplificador
de rendimento térmico na superficie do concentrador solar.
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