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ESTUDO COMPARATIVO DE FILMES INTERFERENTES CRESCIDOS
SOBRE ACO AISI 204 ATRAVES DO METODO ELETROQUIMICO
APLICANDO CORRENTE DE ONDA QUADRADA

Lucas Stéphano Viegas '
Jane Zoppas Ferreira '

Resumo

Filmes de 6xidos interferentes coloridos agregam melhorias estéticas e podem interferir na resisténcia a corrosao
dos acos inoxidaveis. Para fins comparativos, neste trabalho filmes 6xidos foram crescidos sobre aco inoxidavel AlSI 204
através do método eletroquimico. A densidade de corrente foi avaliada através de ensaio em célula de Hull, enquanto o
tempo de crescimento e temperatura ideal do sistema foram obtidos através de uma variacao sistematica destes parametros.
A suscetibilidade a corrosao foi avaliada através de ensaios acelerados de exposicao a névoa salina e camara de vapor
condensado. Definiu-se a densidade de corrente de 0,3 A/dm? e temperatura de 40°C como os melhores parimetros para
o crescimento do éxido interferente. Os ensaios de corrosao apontaram que os filmes éxidos diminuiram a resisténcia a
corrosao do aco, mas sem relacao direta com a espessura. A caracterizagao superficial revelou que os filmes sao porosos
e rugosos. A composicao quimica mostrou que o processo de coloracao produz filmes ricos em cromo.
Palavras-chave: Aco inoxidavel; Anodizacao; Coloracao.

COMPARATIVE STUDY OF INTERFERING FILMS GROWN ON 204 AlSI
STEEL BY THE ELECTROCHEMICAL METHOD APPLYING SQUARE
WAVE CURRENT

Abstract

Films of colored interfering oxides add aesthetic improvements and can influence the corrosion resistance of stainless
steels. In order to be comparative, in this work oxide films were grown on AlSI 204 stainless steel by the electrochemical
method. The current density was evaluated by Hull cell, while the growth time and temperature of the system were
evaluated by systematically varying of these parameters. Susceptibility to corrosion was evaluated by salt spray and
condensed steam chamber tests. The current density was defined by 0.3 A/dm? and 40°C as the best parameters for the
production of the oxide. The corrosion tests showed that the oxide films reduce the corrosion resistance of steel, but
is not related to the thickness. The surface characterization revealed that the films are porous and rough. The chemical
composition showed that the coloration process produces films rich in chromium.

Keywords: Stainless steel; Anodizing; Coloring.

I INTRODUCAO

A durabilidade e a diversidade de acabamentos  outras cores. Buscando atender a demanda por materiais
superficiais dos acos inoxidaveis sao atributos que tém  com excelentes propriedades de resisténcia a corrosao e que
promovido uma aplicacao cada vez mais intensa dos mesmos ~ apresentem apelo para os setores de arquitetura e design,
na arquitetura, proporcionando uma atmosfera moderna  surgiram os acos inoxidaveis com filme éxido interferente
e sofisticada aos ambientes [1]. Porém, em determinados  crescido na superficie.
projetos, a cor cinza metélica do ago inoxidavel nao é A literatura afirma que filmes 6xidos coloridos
desejada e eles sao substituidos por outros materias de  crescidos sobre a superficie de acos inoxidaveis através
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do processo de anodizagdo melhoram suas propriedades
de resisténcia a corrosao [2] e, devido ao fenémeno de
interferéncia da luz refletida na interface filme 6xido/ar e
aco/filme de 6xido e conforme a espessura do filme, ha o
aparecimento de cores do espectro entre bronze e verde.
Os processos eletroquimicos empregando solugdes acidas
e oxidantes sao os mais utilizados por possibilitarem um
maior controle do filme éxido, gerando assim cores mais
homogéneas [3].

O presente trabalho tem o objetivo de obter pecas
coloridas em aco inoxidavel AlSI 204 através do método
eletroquimico aplicando corrente de onda quadrada, avaliar
a superficie e a resisténcia a corrosao.

2 MATERIAIS E METODOS

Chapas em aco AlSI 204 foram cortadas com
dimensoes de 50 mm x 60 mm x |,5 mm para a coloracao
e dimensdes de 150 mm x 60 mm x |,5 mm para os ensaios
em célula de Hull. As pegas foram lavadas com acetona,
submetidas a limpezas com desengraxante alcalino, secas
e entdo ensaiadas.

A fim de identificar qual a densidade de corrente
ideal para a coloracao do aco inoxidavel, realizou-se ensaio
em célula de Hull. Essa célula é utilizada usualmente para
eletrodeposicao de metais. Entretanto, neste trabalho,
ela foi empregada para avaliagdo do filme 6xido formado.
Avaliou-se o aspecto visual do filme éxido crescidos sobre a
superficie da chapa de aco AlSI 204, ligada ao anodo de uma
fonte de corrente, A partir da regido do filme com melhor
aspecto fisico e visual definiu-se a densidade de corrente a
ser utilizada nos ensaios de coloragao. O esquema da célula
de Hull pode ser visto na Figura .

O sistema montado para a coloragao utiliza duas
placas de aco inoxidavel AlSI 204 como catodo e, entre elas
auma distancia de 4 cm, uma placa do mesmo aco inoxidavel
ligada ao anodo da fonte de corrente. A édrea total exposta
do 4nodo foi de, aproximadamente, 32 cm?®. A Figura 2
apresenta o esquema do sistema montado para a coloragao.

Anodo

Figura |. Esquema da célula de Hull utilizada para definir a densidade
de corrente.

As propriedades do filme interferente formado sobre
a superficie do ago inoxidavel estdo intimamente ligadas
com o tipo de corrente aplicada e o tempo de aplicagdo [4].
Foi utilizada corrente alternada quadrada com ciclo anédico
e catddico de 6 s e 2 s, respectivamente. A fim de obter
diferentes cores de filme, o tempo total de coloragao variou
entre 2,5 e 20 minutos. Para a avaliacao da influéncia da
temperatura, fixou-se a densidade de corrente de 0,3 A/dm?,
definida através do ensaio em célula de Hull. Realizaram-se
ensaios de |0 minutos para varias a influéncia da temperatura
na cor formada. Nestes ensaios, a temperatura variou entre
40°C e 80°C a uma taxa de 10°C por ensaio.

O ensaio em névoa salina visa simular de forma
acelerada a exposicdo em ambiente maritimo, enquanto
os ensaios em camara Umida visam simular ambientes com
elevada umidade relativa. Os ensaios de névoa salina e de
camara Umida foram realizados por 1000 horas, conforme
asnormas ASTM B 117 [5] e NBR8095 [6], respectivamente.

Amorfologia do éxido foi avaliada através de microscopia
eletrénica de varredura (MEV) com aplicagcao de 15kV de
tensao e a andlise quimica superficial foi realizada através da
fluorescéncia de raios-x (FRX) com um analisador portatil,
com tempo de analise de 40 segundos.

3 RESULTADOS

3.1 Densidade de Corrente a Partir da Célula de
Hull

Através de analise visual, a vista desarmada,
verificaram-se as diferencas no filme de éxido crescido no
ensaio em Célula de Hull. Definida a regiao com o melhor
aspecto visual e uniformidade de cor, concluiu-se que
a densidade de 0,3 A/dm? resulta nos filmes de melhor

ANODO (+)
CATODO (-)

Fonte de Corrente

"

Solugao Oxidante

TANQUE
MATERIAL A SER
ANODIZADO

Figura 2. Sistema utilizado para o crescimento de filmes 6xidos
interferente sobre a superficie do aco inoxidavel AlSI 204.
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qualidade. A Figura 3 apresenta uma pega que representa
a triplicata apés este ensaio. E possivel observar a variacao
de cor entre aregiao de alta e baixa densidade de corrente,
direita e esquerda da pega, respectivamente. Estes valores
extremos de densidades de corrente foram descartas devido
a nao reprodutibilidade das cores nos ensaios e da falta de
uniformidade do filme éxido formado nestas regides.

O:s filmes de éxidos coloridos por interferéncia foram
crescidos utilizando a forma de onda quadrada empregada
por Wang e Duh [7] em seu trabalho. Estes autores também
sugerem ciclos anédicos e catodicos com razao de 3 para |.
Assim, utilizou-se ciclos de 6 s anddicos e 2 s catddicos
neste trabalho.

Nos demais ensaios (influéncia de tempo de imersao,
temperatura e avaliacao de corrosao) utilizou-se a densidade
de corrente de 0,3 A/dm? na producio das pecas a serem
avaliadas.

3.2 Influéncias da Temperatura do Banho

Com o aumento da temperatura da producdo de
pecas, ocorre uma dificuldade na reproducao de cores. Além
desta dificuldade, notou-se também que as pecas produzidas
com temperaturas mais elevadas apresentam mais de uma
cor na mesma pega. Assim, optou-se por produzir pecas
em temperatura de 40°C, devido a reprodutibilidade e
uniformidade das cores. Esta temperatura foi utilizada na
coloracao das demais pecas produzidas e ensaiadas.

3.3 Influéncias do Tempo de Imersao

A Tabela | retine os diferentes tempos de imersao
utilizados para o crescimento do éxido e as diferentes cores
resultantes. E possivel observar uma gama de cores em curto
intervalo de tempo. Pegas com menos de 12,5 minutos de
anodizacao apresentam-se tons de dourado e azul. Pecas
com maior tempo de exposi¢ao apresentaram tons de roxo
e a partir dos 20 minutos a cor verde. A Figura 4 apresenta

Figura 3. Peca em aco inoxidavel apds ensaio em Célula de Hull.
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as pegas anodizadas a 40°C por intervalo de 7,5 min (a),
10 min (b) e 20 min (c).

As pecas apresentaram a caracteristica de iridescéncia,
pois conforme o angulo de observagao é possivel observar
diferentes tons cores. Este efeito & mais facilmente observavel
em pecas anodizadas em um maior intervalo. Verificou-se
também que o maior tempo de exposicao acarreta em uma
nao uniformidade da cor. Este efeito é facilmente observado
nas bordas das pegas, isto pode justificado por uma maior
densidade de corrente nestas regioes.

3.4 Analise Quimica

A andlise quimica através da fluorescéncia de raios-x
apontou que os filmes 6xidos interferentes sao ricos
em cromo. As pecas coloridas com o filme interferente
apresentam um porcentual superior de cromo comparado
a amostra inicial, como é possivel observar na Tabela 2 que
apresenta o porcentual médio, de 3 amostras, do cromo
superficial das pecas. Nota-se que as pecas coloridas por
20 minutos apresentam concentragdes de cromo superior as
amostras coloridas por |0 minutos, indicando um aumento
proporcional ao tempo de ensaio.

Tabela I. Variacdo da cor sobre a superficie do ago conforme tempo
de crescimento do filme éxido interferente

Tempo de Crescimento Cor formada

(min)
2,5 Dourado
5 Marrom-Roxo
7,5 Azul Metilico
10 Azul-Dourado
12,5 Azul-Dourado
15 Bronze
17,5 Roxo
20 Verde metalico

Tabela 2. Concentracido de cromo superficial por FRX em funcao
do tempo de anodizagao

20 min
15,35

10 min
15,15

Inicial

Cr 14,74

(b) (c)

Figura 4. Pecas imersas anodizadas a 40°C por (a) 7,5 min (b) 10 min
(c) 20 min.
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3.5 Anailise Microestrutural

A Figura 5 mostra a micrografia obtida por microscopia
eletrénica de varredura para as amostras coloridas por
10 e 20 minutos em solugido oxidante a 40°C. Através
das imagens é possivel observar uma variacao no aspecto
superficial, bem como o crescimento da heterogeneidade
conforme maior tempo de producao do filme 6xido. Os graos
apresentam tamanho médio de | um para pegas produzidas
por 10 minutos, Figura 5a e de, aproximadamente, 3 um
para pecas produzidas por 20 minutos, Figura 5b.

3.6 Ensaios Acelerados de Corrosao
3.6.1 Névoa salina

Pode-se observar através da Tabela 3 a evolucao do
grau de corrosao das pecas coloridas por 10, |5 e 20 minutos
ensaiadas em névoa salina. A média do grau de corrosao
inicial das pecas coloridas por |5 minutos foi grau I,
evoluindo de grau apenas apds 672 horas de ensaio. Nao se
observou o mesmo comportamento nas pecas produzidas

por 20 minutos, que apresentam elevado grau de corrosao
a partir do inicio do estudo.

A vista desarmada, podem-se observar pequenos
pontos de corrosao nas pecas de |0 minutos e areas marrons
nas pecas produzidas por 20 minutos, oriundos do 6xido de
ferro. Neste ensaio nao é possivel observar superioridade
de resisténcia a corrosao de determinado grupo. Assim, nao
se afirma que o método de coloragcao aumente a resisténcia
a corrosao, mas que esta é da mesma ordem de grandeza
das pecas sem o filme de éxido interferente crescido.

3.6.2 Camara Umida

Diferentemente do ensaio em névoa salina, nao se
encontraram produtos de corrosdo na superficie das pecas
ap6s 720 horas em camara imida. Através da andlise a vista
desarmada das pecas, é possivel afirmar que nao houve
indicios de produtos de corrosao nas pecas. Nao houve perda
de brilho ou mudanca aparente das cores. Este resultado
permite concluir que qualquer das amostras coloridas
através do método eletroquimico, durante 720 horas, sao
resistentes a ambientes com alta umidade relativa.

Figura 5. Analise superficial por MEV de pecas produzidas por (a) |0 min e (b) 20 min de anodizacao, aplicagdo de 15kV e aumento de 20.000x.

Tabela 3. Avanco do grau de corrosao para amostra inicial e pecas anodizadas por 10 min, |5 min e 20 min em ensaio de névoa salina, segunda

norma ASTM BI 17 [5]

P¢/ t(h) 24 48 96 168 240 336 384 408 432 504 552 672 720
Branco 0 0 0 0 | 3 3 3 3 3 3 3 3
10 min 0 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 4 4
15 min | | | | | | | | | | | 4 4
20 min 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
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4 DISCUSSAO

Foi possivel observar, através do ensaio em célula
de Hull, que a densidade de corrente a ser aplicada para
o crescimento do filme de 6xido deve ficar na faixa entre
0,1 e 0,5 A/dm% Nao ocorrendo o crescimento dos filmes
em densidades maiores que estas.

Temperaturas abaixo de 40°C resultam em baixa
reatividade e baixa eficiéncia no crescimento do filme.
Entretanto, em temperaturas préximas a 100°C, ha
evaporacao da solucdo oxidante e aparecimento de mais
de uma cor [7]. Neste trabalho, a temperatura de 40°C foi
definida como a ideal para a producao de pecas uniformes.

O método de coloracgdo através da aplicacao de
corrente com formato de onda triangular produz pecas
com as cores azul, marrom e verde em tempos de imersao
de 16, 24 e 27 minutos, respectivamente [8]. Através da
aplicacao de corrente com formato de onda quadrado, foi
possivel produzir pecas uma maior gama de cores em menor
tempo de coloracao.

O aco inoxidavel apresenta baixa resisténcia a corrosao
em meios salinos, devido a presenca de CI, pois este ion
pode romper o filme de 6xido de cromo, levando a producao
continua do éxido. Neste trabalho foi possivel observar que
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