Artigo Original

Analise da resisténcia a corrosao do AISI 316L eletropolido e anodizado
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Resumo

O ago inoxidavel 316L apresenta resisténcia mecanica e de corrosdo o que o torna atrativo para uso em aplica¢des
industriais. Nesse contexto, tratamentos superficiais como o eletropolimento e a anodizagdo podem aprimorar ainda mais
suas propriedades. Este estudo tem como objetivo comparar a resisténcia a corrosao do aco inoxidavel AISI 316L submetido
ao eletropolimento e a anodizac¢do, com foco na melhoria do desempenho superficial. O eletropolimento foi realizado em
solugéo de 40% v/v H,SO, a 60 °C, com aplicacdo de potencial entre 8 a 10 V. Ja a anodizagdo foi conduzida em solugio
de 10 M NaOH, em modo galvanostatico, com densidade de corrente de 0,6 mA-cm™, a 70 °C e sob agita¢do constante
por 5 minutos. As amostras foram analisadas quanto a morfologia, angulo de contato ¢ polarizagdo potenciodinamica. Os
resultados indicaram que o eletropolimento produziu uma superficie mais homogénea e livre de defeitos, conferindo ao
aco inoxidavel AISI 316L maior hidrofobicidade e melhor desempenho anticorrosivo em comparagdo as amostras sem
tratamento e anodizadas.

Palavras-chave: AISI 316L; Eletropolimento; Anodizac¢ao; Corrosao.
Corrosion resistance analysis of electropolished and anodized AISI 316L.

Abstract

AISI 316L stainless steel exhibits mechanical strength and corrosion resistance, making it attractive for industrial
applications. In this context, surface treatments such as electropolishing and anodization can further enhance its properties.
This study aims to compare the corrosion resistance of AISI 316L stainless steel subjected to electropolishing and anodization,
focusing on improving surface performance. Electropolishing was carried out in a 40% v/v H,SO, solution at 60 °C, with
an applied potential between 8 and 10 V. Anodization was conducted in a 10 M NaOH solution in galvanostatic mode,
with a current density of 0.6 mA-cm™ at 70 °C under constant stirring for 5 minutes. The samples were analyzed for
morphology, contact angle, and potentiodynamic polarization. The results indicated that electropolishing produced a more
homogeneous and defect-free surface, giving AISI 316L stainless steel greater hydrophobicity and better anti-corrosion
performance compared to untreated and anodized samples.

Keywords: AISI 316L; Electropolishing; Anodizing; Corrosion.

1 Introducao

O aco inoxidavel AISI 316L ¢ amplamente utilizado
na fabricacdo de dispositivos industriais [1], médicos e
odontologicos [2,3], em razdo de sua elevada resisténcia
mecanica, biocompatibilidade, resisténcia a corrosao, ¢ baixo
custo [4]. No entanto, aplicagdes que envolvem exposi¢ao
prolongada a fluidos, como os fisiologicos, podem induzir
processos corrosivos, levando a liberagdo de ions metalicos

"Universidade Feevale, Novo Hamburgo, RS, Brasil.

como cromo, ferro e niquel, o que compromete tanto o
desempenho mecanico quanto a seguranca biologica dos
implantes [5].

Nesse contexto, a aplicacdo da Engenharia de
Superficies surge como uma area estratégica voltada ao
desenvolvimento de tratamentos capazes de modificar as
propriedades das superficies metalicas, visando aprimorar
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seu desempenho em ambientes agressivos [1,6]. Entre os
principais tratamentos utilizados no aco inoxidavel AISI
316L destacam-se o eletropolimento e a anodiza¢ao, ambos
baseados nos principios eletroquimicos da eletrélise de
Faraday [7,8].

O eletropolimento consiste na remog¢ao anodica
controlada de material da superficie metalica, diminuindo
arugosidade [9], reduzindo tensdes residuais e melhorando
a resisténcia a corrosao [8,10,11]. Emanuele [12] verificou
que liberagdo de Ni do AISI 316L durante a exposi¢do em
solugdo de suor artificial esta associada ao efeito combinado
da remoc¢ao da camada de passivacdo do ago inoxidavel e
da microporosidade do processo de eletropolimento, o que
foi mitigado com a menor rugosidade superficial obtida
com ajustes de parametros de processo. Ja a anodizagao ¢
um processo no qual uma camada de 6xido ¢ formada na
superficie metalica por meio de polarizagdo anodica, atuando
como barreira protetora contra agentes corrosivos. No entanto,
a formacdo de nanoestruturas porosas por anodiza¢do na
superficie do AISI 316L em NaOH mostrou melhor resisténcia
a corrosdo em fluido corporeo simulado em comparagdo ao
mesmo aco sem tratamento, influenciando diretamente as
propriedades eletroquimicas e bioldgicas da superficie [4].

Diante disso, este estudo tem como objetivo comparar
aresisténcia a corrosao de superficies de aco inoxidavel AISI
316L modificadas por diferentes tratamentos eletroquimicos.
A hipétese ¢ de que métodos como o eletropolimento ¢ a
anodizacdo promovem alteracdes significativas na topografia
superficial, resultando em desempenho superior em ambientes
corrosivos simulados [6,11].

2 Materiais e métodos

O material utilizado neste trabalho foi uma chapa
metalica de aco inoxidavel AISI 316L com espessura de
0,8mm. A partir desta chapa, foram cortadas amostras de
20x20mm, as quais foram analisadas como (i) recebidas
(nomeadas de pura), (ii) eletropolidas e (iii) anodizadas.

Para o processo de eletropolimento, as amostras
foram inicialmente polidas com uma lixadeira teclago
LCFOID com rolo de feltro. Depois disso, as amostras
foram imersas em 40% HF a 60 °C por 1min e eletropolidas
em 40% v/v H,SO,, a 60 °C, com aplicagdo de potencial
de 8 a 10V. Para o processo de anodizacdo, as amostras
de ago inoxidavel AISI 316L foram lixadas até lixa SiC
2400 e polidas com pasta de diamante 1um. Em seguida,
as amostras foram anodizadas através de um sistema de
dois eletrodos, com a amostra de ago inoxidavel AIST316L
como eletrodo de trabalho e um fio de platina como contra
eletrodo. Para tanto, foi utilizada uma fonte de potencial
x corrente (300V — 500mA). O eletrélito foi uma solucgao
10 M NaOH. A anodizagio foi feita em modo galvanostatico
com aplicacdo de densidade de corrente de 0,6 mA.cm™
baseado na metodologia descrita por Burleigh et al. [13].
A temperatura de processamento da anodizagdo foi de
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70 °C com agitacdo constante para eliminar as bolhas de
gas formados por um periodo de 5 minutos [4].

As amostras foram avaliadas em vista de topo, quanto
ao angulo de contato e por meio de testes eletroquimicos de
polarizag@o potenciodinamica.

Para as analises em vista de topo ao Microscopio
Eletronico de Varredura (MEV), as amostras foram metalizadas
com alvo de ouro para condugdo elétrica e obtengdo de
imagens. O equipamento MEV utilizado para analise das
amostras é do modelo JSM-6510LV, marca JEOL.

As anélises de angulo de contato foram realizadas em
equipamento para medi¢do do angulo de contato, modelo
OCA 15EC e marca Labcontrol. Nesta analise foi utilizada
uma seringa com agulha de 0,4 mm e liquido 4gua deionizada,
depositando 8,3 pL com vazdo de 2,0 pL/s. A aquisi¢ao
de dados foi feita por meio do Software SCA20 U, da
Dataphysics Instruments.

As andlises de polarizacdo potenciodindmica das
amostras foram realizadas no intervalo de -200 mV a 500 mV
com relagdo ao potencial de circuito aberto. A varredura
utilizada durante o ensaio foi de 10 mV/s. As amostras
permaneceram 1 hora imersas no eletrdlito de 3,5 M de NaCl,
antes da realizagdo do ensaio, para garantir a estabiliza¢do
do potencial. O eletrodo de referéncia foi de calomelano
saturado (ECS) O ensaio foi realizado em equipamento
potenciostato, de marca AUTOLAB e modelo PGSTAT 302.

3 Resultados e discussoes

As micrografias das amostras de ago inoxidavel
AISI 316L pura e eletropolida, analisadas ao MEV, estdo
representadas na Figura 1.

Na Figura | observam-se diferengas nas morfologias
das amostras pura e eletropolida. Esse comportamento
também foi verificado para o aco inoxidavel AISI 316L como
recebido e eletropolido em solugdo de H,PO, (60%v/v) e
H,SO, (40%v/v) [7]. Os resultados mostraram uma camada
oxida porosa formada naturalmente, contendo fissuras,
que cobriu toda a superficie do ago inoxidavel como
recebido [7], corroborando com a micrografia da amostra
pura, Figura 1A. Ja o eletropolimento do AISI AISI 316L
em H.PO, e HSO, [7] e em eletrdlito a base de etileno
glicol-NaCl NaCl a temperatura ambiente em diferentes
velocidades de agitacdo [ 14] resultou numa superficie lisa,
livre de defeitos, associada a completa remog¢ao do 6xido.
No processo de eletropolimento, a pega a ser polida funciona
como anodo, o qual ¢ oxidado em ions metalicos devido a
perda de elétrons. Com isso, ele se dissolve no eletrolito,
resultando na remogao de materiais da superficie, deixando
a superficie lisa [ 10]. No processo de eletropolimento nao ha
interacdo mecanica, pois € usado eletrélito, o que permite o
polimento de pecas com formas complexas, sem ocasionar
danos mecénicos ou tensdes residuais, nem modificar a
estrutura cristalina apds o processo [9,10].
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Figura 1. Micrografias do aco inoxidavel AISI 316L (A) pura e (B) eletropolida.

No caso da amostra eletropolida (Figura 1B), o
eletropolimento proporcionou uma superficie com menos
imperfei¢des e com aspecto mais liso e homogéneo, sendo
possivel observar a microestrutura de grdos poligonais de
austenita, caracteristica do ago inoxidavel AISI 316L [15].

Na Figura 2 ¢ apresentada a micrografia em diferentes
magnificacdes da amostra de ago inoxidavel AISI 316L anodizada.

De acordo com a Figura 2, ndo se observa a morfologia
da amostra pura (Figura 1 A), mas uma superficie homogénea
com alguns riscos oriundos do processo de fabricagao,
indicando a formagdo de camada anodizada na superficie do
aco inoxidavel AISI 316L somente lixada e polida [13,16].
De acordo com Petry [4], a amostra anodizada em ago AISI
316L, em 10M NaOH apresenta a formagdo de estruturas
com arranjo de nano placas com angulos bem definidos, o
que ndo foi identificado nas micrografias da Figura 2. Uma
provavel explicagdo seria que as amostras de Petry [4] foram
lixadas, polidas e dacapadas em 40% v/v HF; 60% v/v HNO,,
0 que resultaria em uma superficie mais ativa anterior ao
processo de anodizagao [ 17], proporcionando a formagao de
oxido com estrutura bem definida na forma de nanoplacas.
No entanto, em maior magnificagdo (figura 2C) é possivel
observar certa rugosidade na superficie anodizada, indicando
a formacao de 6xido poroso. Estudos recentes apontam que
a anodizagdo do ago inoxidavel AISI 316L ndo forma uma
camada do tipo barreira, mas sim estruturas porosas com
potencial funcional. Ossowska et al. [18] demonstraram
a formacdo de camadas porosas em ago inoxidavel AISI
316L por meio de oxidagdo a 100V em etileno glicol e
acido perclorico, com morfologia caracterizada por poros de
diferentes tamanhos, e melhoria significativa na resisténcia
a corrosdo em solugao de ringer.

Da mesma forma, Hsu et al. [17] anodizaram AISI 316L
em acido nitrico e sulfurico, identificando uma topografia
micro/nanoporosa com formagdo de Cr,O,, estimulando
adesdo celular e potencial fungdes biomédicas.
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Essas evidéncias indicam que o ago inoxidavel AISI
316L tende a formar 0xidos porosos e ndo uma camada passiva
uniforme (6xido barreira), especialmente sob condi¢des de
anodizacdo agressiva, como em NaOH, Figura 2C.

Na Figura 3 estdo mostrados os resultados de angulos
de contato obtidos para as amostras de aco inoxidavel puro,
anodizado e eletropolido.

De acordo com a Figura 3, observa-se que ha diferenga
de molhabilidade da superficie da amostra pura (sem nenhum
tratamento superficial) em comparagdo as amostras anodizada
e eletropolida. O angulo de contato do ago inoxidavel AISI
316L puro, Figura 3a, foi de 77,9° £ 4,3, indicando que esta
amostra apresenta comportamento de superficie hidrofilica,
com menor angulo de contato, portanto maior molhabilidade
superficial em comparagdo as demais amostras. Observa-se
que o eletropolimento aumenta o angulo de contato do ago
inoxidavel para 85,3°+ 4,6. Comportamento semelhante
foi verificado em amostras de ago inoxidavel AISI 316L
como recebido e eletropolido em eletrdlito composto de
acido fosforico (60% v/v) e acido sulfarico (40% v/v). Apos
o eletropolimento, as amostras foram imersas em solucao
acida composta por acido fluoridrico (2% v/v) e acido
nitrico (10% v/v) para limpeza da superficie e formagado da
camada de 6xido natural fina e homogénea. Além disso, a
imersdo em 4cido foi usada como uma etapa de tratamento
para remover o fosfato da camada formada ap6s o processo
de eletropolimento. Os autores verificaram que o angulo de
contato formado na superficie do ago inoxidavel AISI316L
puro em contato com agua foi de 83,6°, mas diminuiu para
56,5° ap6s o eletropolimento. O menor angulo de contato
da amostra eletropolida foi atribuido ao aumento da energia
superficial, uma vez que esta amostra apresentava elevada
rugosidade. J4 para as amostras eletropolidas e quimicamente
atacadas, os autores observaram aumento do angulo de
contato devido a menor energia de superficie. Os autores
justificaram esse comportamento devido a reducdo de carbono
e da rugosidade (uma vez que as amostras apresentaram
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Figura 2. Micrografias da amostra de ago inoxidavel AISI 316L anodizada em magnificagdes de (A) 1000x (B) 5000x (C) 50000x.
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Figura 3. Angulo de contato das amostras de aco inoxidavel AISI 316L (a) Puro, (b) Anodizado e (c) Eletropolido.

superficies com aspecto mais liso), bem como, a remogao
completa de contaminagdes superficiais medida por meio de
analises de XPS (Espectroscopia de fotoelétrons excitados
por raios X) [7].

No caso da Figura 3¢, aamostra eletropolida apresenta
superficie mais homogénea e livre de imperfei¢cdes quando

Tecnol Metal Mater Min., Sdo Paulo, 2026;23:€3269

comparada a amostra pura, indicando menor energia de
superficie e portanto, o maior angulo de contato.
Analisando a Figura 3b, do ago inoxidavel AISI
316L anodizado, ¢ possivel perceber comportamento mais
hidrofébico comparado a amostra pura, devido ao aumento
do angulo de contato com o processo de anodizagao.
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As condigdes experimentais deste trabalho seguem a
metodologia adotada por Petry [4] e de acordo com o
autor, a anodizacdo em aco inoxidavel forma crescimento
de nano placas na superficie das amostras anodizadas em
aco inoxidavel AISI 316L. Segundo o autor, o crescimento
destas nano placas aumentam a rugosidade superficial da
amostra, portanto reduzindo a molhabilidade da superficie.
No caso das amostras anodizadas, Figura 3b, o aumento da
rugosidade pode ndo ser devido a formagao de nanoplacas,
mas a formagao de 6xido poroso na superficie Figura 2C.

A Figura 4 mostra as curvas de polarizagdo
potenciodinamica das amostras de ago inoxidavel AISI 316L
puro, anodizado e eletropolido.

De acordo com a Figura 4, ndo se observa variagdo
significativa do potencial de corrosdo entre as amostras
pura, anodizada e o eletropolida, que se manteve em
aproximadamente -200mV. Saha et al. [19] realizaram
polarizagcdo potenciodinamica em ag¢o inoxidavel 304 e
encontraram varia¢des de aproximadamente 100mV com
o processo de anodizagdo. O potencial de corrosdo medido
pelos autores para o aco inoxidavel sem tratamento foi
de -220mV () enquanto para a amostra anodizada foi
de -119mV (). No entanto, 0 ago inoxidavel 304 apresentou
espessura da camada anodizada de aproximadamente 1,65um.
No caso da amostra anodizada, Figura 4, é possivel que a
espessura do oxido seja fina, de alguns nandmetros, o que
concordaria com o potencial de corrosdo semelhante aos
das amostras ndo anodizadas. Ja com relagdo a amostra
eletropolida, o aco inoxidavel forma uma pelicula passiva
naturalmente ao ar em fung¢do do cromo [9]. A resisténcia a

corrosdo do ago inoxidavel resulta da presenca de um filme
fino de 6xido na superficie do metal, que ¢ estabilizado pelo
cromo, protegendo o metal. Embora adi¢des de 1% a 11%
Cr ao aco ja aumentem progressivamente a resisténcia a
oxidacdo a temperatura ambiente, esta resisténcia ¢ geralmente
insuficiente para ambientes quimicos muito corrosivos.
Ligas contendo mais de 11% Cr apesentam resisténcia a
corrosao compativel para a utilizacdo do aco em ambientes
mais agressivos [20].

Neste caso, a formagao de uma pelicula protetora,
porém bastante fina, explicaria o comportamento semelhante
entre 0 ago puro ¢ o eletropolido.

De acordo com a Figura 4, as setas horizontais preta
(puro), vermelha (eletropolido) e verde (anodizado) indicam
as densidades de corrente de corrosdo das amostras.

Observa-se que a densidade de corrente de corrosdo
aumenta aproximadamente uma ordem de grandeza para a
amostra eletropolida, sendo maior para a amostra anodizada
em comparag¢do a amostra pura. A densidade de corrente de
corrosdo esta relacionada com as reacdes de interface da
dupla camada elétrica, quando o sistema amostra/eletrélito
encontra-se em equilibrio [21]. No caso da amostra de ago
inoxidavel AISI 316L puro, as reagdes de interface em
equilibrio podem ser decorrentes do Fe presente no ago,
que ¢ o elemento quimico majoritario. Ja o eletropolimento,
seguido da exposic¢do ao ar, proporciona a formagao de uma
camada passiva na superficie das amostras, indicando que
as reagOes de interface provavelmente ocorrem entre essa
camada passiva, mesmo que de espessura fina, e o eletrolito.
E por fim, as amostras anodizadas contém em sua superficie

-1 -
—316L puro = £
+——2316L eletrodepositado § 2
-2+ 316k anodizado = l” .
Densidade
de corrente
“.‘E -3 - limite de
S corrosdo
< -4 -lanodizado, >
-g -eletropolidé\ \IL
o -5-
3 {puro
-6 - l
\.
-7 -
-8 — T T T T T T T T T T T T T T T
04 -03 -02 -0 0,0 0,1 0,2 0,3
EEcs (V)

Figura 4. Curvas de polarizacao potenciodinamica das amostras de ago inoxidavel AISI 316L puro (preto), eletropolido (vermelho) e anodizado

(verde).
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oxido [4], o qual é responsavel pela maior densidade de
corrente observada.

Com o aumento da sobretensao, a partir do potencial
de corrosao, se observa um pico em -190mV para a amostra
pura, Figura 5, em destaque no circulo pontilhado em preto.
Isso indica que ocorre polarizagdo por ativagdo, relativa a
transferéncia de carga. Esse mesmo comportamento nao
¢ observado nas amostras anodizada e eletropolida. Neste
caso, a transferéncia de carga ocorre na amostra pura, por
meio da dissolugdo do Fe para o eletrélito, com a perda de
elétrons. Como as amostras eletropolidas e anodizadas ja
contém um filme passivo em sua superficie, a transferéncia
de carga com perdas de elétrons ndo é observada. Apos a
polarizagao por ativagdo do aco inoxidavel AISI 316L puro,
se observa que a curva de densidade de corrente aumenta
linearmente até o potencial atingir aproximadamente
250mV. Esse comportamento indica a formagao de produtos
de corrosdo sem a etapa de passivagdo. No entanto, as
micrografias ao MEV apds a polarizagdo nio apresentam
produtos de corrosdo aparentes, Figura 5A.

Jana amostra anodizada, com o aumento da sobretenséo,
observa-se comportamento passivo até -0,08mV, conforme
a Figura 4, com a ocorréncia de um pico ¢ novamente a
amostra retorna ao comportamento passivo. Esse pico
observado em -0,08mV ¢ devido ao rompimento da camada
passiva, originando pites [16], e sua posterior passivagao,
o que justificaria a continuidade da curva. De acordo com
Gentil [22] os picos de densidade de corrente indicam que
o metal é susceptivel a corrosdo por pite em um potencial
especifico. Em alguns casos, o filme de 6xido formado pode

SEI 208V  WD10mm  $S30 10pm eg—

LABORATORIODE MATERIAIS - PEEVALE

x1.000

DLy
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1,000 * 10pm ¢ | m—
LABORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE . . -

ser facilmente destruido, bastando um leve choque para
destruir a pelicula. Entretanto alguns filmes passivos ndo sdo
tao sujeitos a destruigdo, mesmo quando fraturados, pois, 0s
filmes podem formar-se novamente desde que o meio seja
propicio. Assim, o aco inoxidavel contendo 18 Cre 8 Ni ¢
um bom exemplo, pois forma um filme altamente protetor na
superficie metalica e o material resiste ao ataque em meios
corrosivos, desde que haja uma pequena quantidade de
oxigénio dissolvido na solugdo, para reparar possiveis fraturas
no filme [2,3]. No caso da amostra anodizada, Figura 5C-D,
observam-se pites na superficie apds a polarizacgdo, devido
a formacao do filme passivo.

Ja para o aco inoxidavel eletropolido, se observa
somente passivacao com densidade de corrente limite de
corrosdo inferior a do anodizado, Figura 4. Além disso,
o potencial de pite do eletropolido (0,26mV) o corre em
potenciais mais nobres em comparagdo ao anodizado
(0,21mV). Racot et al. [23] avaliaram ago inoxidavel AISI
316L forjado por meio de polarizacado ciclica em eletrélito
4mol/L NaCl e verificaram que o potencial de pite ocorria
em 0,05V com relagdo ao eletrodo de referéncia Ag/AgCl.
Os autores atribuiram esse comportamento a ruptura do filme
passivo e ao desenvolvimento de pites na superficie do metal.
Os autores compararam o a¢o inoxidavel AISI 316L forjado
com o mesmo aco obtido por manufatura aditiva a laser, e
verificaram que a manufatura a laser desloca o potencial de
pite para valores mais nobres. Esse comportamento foi devido
a menor quantidade de defeitos, resultando em superficie
aparentemente homogénea, livre de imperfei¢cdes para o ago

SEI  20aV WD10mm SS30
LABORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE

x1,000 10pm

.

Josgi- 2ony - N {5830

BORATORIO DE MATERIAIS - FEEVALE

Figura 5. Micrografias das amostras de ago inoxidavel AISI 316L ap6s polarizagao: (a) Puro, (b) Eletropolido, (c) anodizado e (d) anodizado

em maior magnificagdo (3000x).
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Analise da resisténcia a corrosao do AISI 316L eletropolido e anodizado

inoxidavel obtido por manufatura aditiva comparado ao ago
inoxidavel forjado que contém imperfei¢des na superficie.

De acordo com a Figura 5 B, visualmente nao se
observam produtos de corrosdo apds a polarizagdo para a
amostra eletropolida. Portanto, o melhor comportamento
frente a corrosdo tanto em fun¢do da menor densidade
de corrente de corrosdo quanto do potencial de pite mais
nobre da amostra eletropolida pode ser explicado devido
a superficie livre de imperfei¢des, contendo uma camada
passiva, quando comparada ao ago inoxidavel AIST 316L
puro ¢ ao anodizado.

4 Conclusao

Concluiu-se, com base nos resultados, que o
eletropolimento reduziu as imperfeigdes, proporcionando
aspecto mais liso e homogéneo na superficie do ago inoxidavel
AISI 316L, revelando a microestrutura de austenita.

Os resultados de molhabilidade mostraram que ago
inoxidavel AISI 316L puro apresentou superficie mais
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