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Resumo

A coloragao de agos inoxidaveis pode ser conduzida por processo eletroquimico em
solucdes sulfocrdbmicas e pode ser realizada em diferentes acabamentos. Nos
acabamentos padronizados para obtencdo de superficies brilhantes podem ser
induzidas deformacdes mecanicas que comprometem a qualidade da superficie
colorida por interferéncia. Neste trabalho foram avaliados os efeitos do polimento
eletroquimico (PE) no aco ABNT 304 com acabamento brilhante. O objetivo final foi
o de melhorar a qualidade da chapa de ago inoxidavel visando um produto de ago
inox colorido com boa uniformidade da cor. O PE foi realizado na prépria solucéo de
coloracdo. Apés o PE foram determinadas a refletancia da superficie e a resisténcia
a corrosao. A remocao das fases presentes devido a deformacgao foi detectada por
DRX e MFM. Os resultados mostram que o PE aumenta a refletividade da superficie,
diminui a nanodureza, remove a martensita proveniente das deformacbdes sem
alterar a resisténcia a corrosdo do ago inoxidavel.

Palavras-chave: Polimento eletroquimico; Agos coloridos; Polarizagao anddica.

EFFECT OF ELECTROCHEMICAL POLISHING ON THE SURFACE
CHARACTERISTICS OF STAINLESS STEEL FOR COLORATION

Abstract

Stainless steels coloration can be conducted by electrochemical process using
sulphochromic solutions. The use of a mechanical polishing for a bright surface
finishing prior to coloration step can induce mechanical defects and heterogeneities
at the steel surface which can compromise the quality and the uniformity of the
coloration. In this work, the effects of an electrochemical polishing on the AISI 304
were evaluated. The aim of the work was to improve the coloration quality. The
electrochemical polishing was performed using a coloration solution. To evaluate the
removal of the defective layer after the electrochemical process X-rays diffraction,
magnetic force microscopy and nanohardness techniques were used..The corrosion
resistance was determined by anodic polarization curves in a 3% NaCl solution.
Atomic force microscopy and reflectance measurements showed the decrease of the
steel surface roughness and an increase of reflectance after electrochemical
polishing, respectively. XRD, magnetic force microscopy and nanohardness analysis
reinforce that electrochemical etching was efficient to remove the superficial
martensite layer induced by the mechanical polishing. The corrosion resistance was
not affected by the electrochemical polishing.

Key words: Electrochemical polishing; Colored stainless steel; Anodic polarization.
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1 INTRODUCAO

A coloracao por interferéncia de agos inoxidaveis para fins arquiteténicos pode ser
conduzida por processo eletroquimico em solugdes sulfocrémicas utilizando chapas
com diferentes texturas e acabamentos mecanicos.” Nos acabamentos
padronizados para obtencao de superficies brilhantes em chapas de ago inoxidavel
podem ser induzidas deformagdes mecanicas superficiais, que comprometem a
qualidade da superficie colorida por interferéncia, dificultando a comercializagao
destas chapas.

Na coloracao industrial das chapas de ac¢o inoxidavel, vem sendo observado que,
algumas chapas apresentam variagdes de cor, reveladas apos a coloragdo, o que
compromete a homogeneidade superficial do ago inoxidavel colorido. Para os
acabamentos mais brilhantes este efeito torna-se mais evidenciado. Acredita-se que
tais variagdes sao provenientes de deformacdes e tensdes superficiais geradas nas
etapas do polimento mecanico industrial.?

A deformagdo dos acgos inoxidaveis austeniticos, tais como ABNT 304, pode
induzir a transformacao da austenita em martensita causando alteragdes localizadas
na superficie da chapa, afetando a qualidade do produto final. A eliminagcdo da
martensita pode ser realizada com uma operagao de polimento eletroquimico, antes
da etapa de coloragdo das chapas, que promovera um nivelamento da superficie do
metal resultando, ainda, em uma elevada refletividade. Salienta-se que esse
nivelamento da superficie melhora sua aparéncia, reduz o coeficiente de atrito e
aumenta a resisténcia a corrosao por um fator de quatro a cinco vezes.®

Andrade et al.,” afirmam que os agos inoxidaveis ABNT 304 podem ser polidos
em uma solucdo concentrada de acido sulfurico e 6xido crdmico, a qual pode,
subsequentemente, ser utilizada para a coloragao eletroquimica do ago inoxidavel.
Dentro desse contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar os efeitos do polimento
eletroquimico, de um ago ABNT 304 com acabamento mecanico industrial tipo bright
buffing (BB), com o propdsito de se obter superficies com alta refletividade e
nivelada superficialmente, para posterior coloragcdo, o que poderia resultar em uma
alternativa de acabamento superficial para a coloracdo de acgos inoxidaveis.
Amostras de acos inoxidaveis foram polidas na solucdo utilizada industrialmente no
processo de coloragdo e comparadas com o mesmo aco na condicdo de “como
recebido”.

Para a caracterizagdo morfologica e mecanica dos agos polidos
eletroquimicamente, foram utilizadas técnicas de alta resolugdo. Assim a
caracterizagao foi realizada utilizando as técnicas de refletdncia espectral,
microscopia eletrbnica de varredura (MEV), microscopia de forga atdémica (MFA),
microscopia de forga magnética (MFM) e ensaios de penetragao instrumentada. Foi
também estudado comparativamente a resisténcia a corrosdo do ago inoxidavel
polido.

2 MATERIAL E METODOS

Amostras de aco inoxidavel austenitico ABNT 304 com acabamento mecanico
industrial tipo brigth buffing (BB) foram cortadas nas dimensdes de 2x2cm lavadas e
submetidas a procedimentos de polimento eletroquimico. O polimento foi conduzido
em solugdo 250g/L de CrO3 + 500 g/L de H2SO4, com uma densidade de corrente
de 0,05A/dm? na temperatura de 85°C, utilizando um potenciostato/galvanostato
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PGSTAT 20 da AutoLab. A solugao de polimento foi a mesma solucéo utilizada para
a coloracado das amostras.

Amostras com e sem polimento foram coloridas, na cor dourada, a partir de
processo eletroquimico de corrente pulsada conforme ja descrito anteriormente.)) A
qualidade do polimento foi avaliada a partir de medigbes da refletancia espectral
maxima na regido do visivel, sendo realizadas em um espectrofotdmetro da
HunterLab modelo ColorQuest [l. As medidas foram obtidas adotando-se o
iluminante Dgs, que corresponde a luz natural do dia e, angulo de observagao de 10,
A caracterizagdo morfolégica das amostras foi realizada por microscopia eletrénica
de varredura (JEOL JSM 6360LV) e por microscopia de varredura por sonda
(SPM Dimension 3100 da Digital Instruments). No SPM foram empregados os
modos de Forca Atdmica (MFA) e Forca Magnética (MFM). As imagens MFA e de
MFM foram obtidas em duas etapas. Na primeira etapa, a ponta, operando no modo
de contato intermitente (Tapping Mode) varre uma linha da superficie. Na segunda,
ela percorre a mesma linha, mas afastada de uma altura da superficie de modo a
sentir forcas de longo alcance. Nesta segunda varredura detectam-se as variagdes
de fase ou frequéncia de oscilagdo da alavanca, registrando a influéncia da forca
magnética. Nas analises foram utilizadas sondas de silicio recobertas com um filme
de Co/Cr (sonda MESP da Nanosensers). A distancia de separagao entre a ponta e
a amostra foi 100 nm. A partir do processamento das imagens (400 pm?) da
superficie foi calculada a rugosidade média (Rj) utilizando o programa aplicativo
especifico para processamento das imagens do Digital.

Os ensaios de nanodureza foram realizados em um sistema de penetracao
instrumentada Triboscope/Hysitron, acoplado a um microscopio de forga atdmica da
Digital, modelo Dimension 3100. Foram utilizadas cargas de 10 mN, 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. Para a realizagdo dos ensaios foi utilizado um penetrador de diamante
Berkovich. A partir das curvas forca-deslocamento, foram obtidos os parametros
como dureza e modulo de elasticidade, utilizando o programa aplicativo do sistema
Triboscope que emprega a abordagem de Oliver-Pharr® nos calculos dos
parametros. O trabalho total realizado para a deformacao elastoplastica (Wtotal) foi
calculado pela integragdo da curva forga-deslocamento até a profundidade maxima
de penetracdo. Os ensaios foram realizados em amostras polidas por processo de
polimento eletroquimico utilizando solugédo de coloracdo em diferentes temperaturas.
O teste de Anova a 5% de probabilidade foi adotado para comparagaéo das médias
dos valores medidos para a dureza das amostras.

Para determinar a presenca de fases martensiticas nas amostras polidas
eletroquimicamente foram realizados, além das imagens de forga magnética,
ensaios em um difratbmetro de raios-X modelo Shimadzu XRD-6000, utilizando
radiacdo de Cu-Ka, equipado com tubo de cobre. O angulo de varredura utilizado
variou de 40° a 90°; com passo de 0,020°/s. Para identificagdo das fases presentes
foi utilizada a técnica das intensidades integradas, a qual indexa os picos do
difratograma obtido pela posi¢cao no espectro.(G)

A avaliagédo da resisténcia a corrosao foi conduzida a partir do levantamento de
curvas de polarizagao potenciodindmica em solugéo desaerada de NaCl 3% a 25°C,
utilizando um sistema potenciostato/galvanostato Autolab, PGSTAT 20. A faixa de
potencial aplicado foi de 0,8 V a 1,2 V com velocidade de varreduraimV/s. Foi
utilizada uma célula eletroquimica de trés eletrodos, onde o eletrodo de trabalho era
representado pelas amostras de aco com area de 1 cm?, o eletrodo de referéncia
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Ag/AgCl 3M e o contra-eletrodo por um fio de platina. A partir dessas curvas, foram
calculados os parametros eletroquimicos de potencial de corrosao (Ecorr), corrente de
corrosao (lcorr), potencial de pite (Epite) e a resisténcia a nucleagdo de pites
representada pela diferenca Epite — Ecorr. "

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 esta apresentada a composicdo quimica do aco ABNT 304
determinada no Centro de Pesquisa da Aperam South America.

Tabela 1. Composicdo do ago ABNT 304
Elemento C N, Si Mn Cr Ni S P Mo
% massa 0,034 0,039 0,360 0,910 18,100 8,090 0,001 0,035 0,030

Na Tabela 2 estdo apresentados os valores das refletdncias médias (seis
repeticdes) e os desvios padréao da amostra polida e na condigdo como recebida.

Tabela 2. Refletancia maxima dos agos como recebido e apds o processo de polimento

Condicdes de polimento Refletancia maxima (%)
Amostra Temperatura Corrente Tempo (s) Média Desvio
(°C) (Aldm?) P Padrio
Como
recebido o 43,0 0.80
Polido 85 4,5 60 64,8 0,75

Observam-se pelos resultados da Tabela 2 que a refletividade da amostra polida
aumentou quando comparada a amostra na condigdo como recebida, o que também
foi observado por inspecao visual.

Os resultados da avaliagdo morfolégica das superficies das amostras, realizadas
por microscopia eletrénica de varredura e microscopia de varredura por sonda estao
apresentadas nas imagens da Figura 2 e Figura 3 respectivamente.

Figura 2. Micrografia eletrénica de varredura da superficie da amostra “como recebida” (a) e amostra
polida (b).

A andlise da superficie das amostras polida e “como recebida” por Microscopia

Eletronica de Varredura (MEV) permitiu observar as diferengas das morfologias.
Nota-se que, apds o polimento eletroquimico, ocorre o desaparecimento de estrias
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resultante do acabamento mecénico BB e revelagéo dos graos austeniticos
conforme ja observado anteriormente por Santos et al.®

Os resultados observados no MEV estado de acordo com que foi apresentado por
Abbott et al.®) que relataram em estudos de polimento eletroquimico de aco
inoxidavel que a melhor condigéo para o alcance de uma superficie mais brilhante e
mais homogénea ocorre quando apos o polimento a microestrutura fica bem
revelada.

As imagens adquiridas no MFA para anadlise topografica estdo apresentadas na
Figura 3 (a e b). Observa-se que o processo de polimento eletroquimico aumentou a
planicidade da superficie da amostra na “condicdo como recebida”. O perfil
topografico apresentado na Figura 3 e o decréscimo do valor de rugosidade (Ra) de
13,0 nm para 5,1 confirmam o aumento da planicidade com o polimento.

RaClcy 13.001 nm

0 10.0 20.0

Rallcy 5.093 nm

I I
10.0 20.0

i

Figura 3. Analise topografica obtida por MFA: imagem e perfil topografico das amostras (a) na
condigdo como recebida e (b) polida.

3061



67

0 Ccongresso -
2012 abm

m intérnational congress

3pm 3um

Figura 4. Imagens de microscopia de varredura por sonda da amostra “como recebida” (a)
topografica por MFA, (b) magnética por MFM e amostra polida eletroquimicamente (c) topografica por
MFA, e (c) magnética por MFM.

Paralelamente, as imagens de fase magnética (Figura 4b e d) indicaram a
presenca da fase martensitica na condi¢do “como recebida” (4b) que foi eliminada
com o processo de polimento (4c). Os resultados de MFM foram confirmados pela
analise de difratometria de raios-X (Figura 5).

O difratograma do ago na condigdo como recebido (Figura 5 a), apresentou picos
caracteristicos da presencga da austenita (y) e da martensita (o’). Na amostra polida
(Figuras 5 b) nao foi constatada a presenga do pico da martensita, somente os picos
da austenita foram identificados. Dessa maneira, a martensita presente no aco
inoxidavel 304 foi eliminada no polimento eletroquimico.
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Figura 5. Difratogramas das amostras de ago 304BB nas condi¢des: (a) como recebida e polida.

O comportamento mecanico das amostras estudadas pode ser avaliado pelas
curvas forgca-deslocamento (FD) da Figura 5. A partir do processamento das curvas
FD foram calculados os valores de dureza (H) e do mdédulo de elasticidade (E)
apresentados na Tabela 3.
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Figura 5. Curvas de Forga-Deslocamento, obtidas por EPI, em amostras de ago inoxidaveis ABNT
304 “como recebido” e polida. Penetrador Berkovich.

Tabela 3. Dureza (H) e do modulo de elasticidade relativo (E;) das amostras na condigdo como
recebida e polida. Ensaios de penetragio instrumentada realizados com carga de 10mN, penetrador
Berkovich

Amostra Dureza (GPa) E, (GPa)
“como recebido” 40+0,2 134,6
polido 28+0,3 135,5

*As médias (trés repeticdes) diferem entre si pelo teste de ANOVA a 5% de probabilidade

A anadlise comparativa das curvas forga versus deslocamento (FD) da Figura 5
mostra que a curva da amostra polida estda mais deslocada para a direita indicando
uma maior profundidade de penetracdo e consequentemente menor dureza
superficial conforme Tabela 3. Estas evidéncias indicam que o polimento
eletroquimico altera o comportamento mecanico superficial do aco inoxidavel
ABNT 304, o que deve estar associado a remog¢ao da martensita com o polimento.

A avaliagao da resisténcia a corrosdao das amostras na condicdo como recebida e
polida pode ser analisada nas curvas de polarizagdo anddica ilustradas na Figura 6.
Nota-se na Figura 6 que as curvas de polarizagdo das amostras na condigdo como
recebida e polida sdo muito semelhantes indicando valores proximos para o Epie €
para o Ecor, apesar, de ser possivel notar que o E.,, da amostra polida esta
ligeiramente deslocado para potenciais mais negativos. Considera-se que, as
diferengas observadas s&o muito pouco expressivas, sugerindo um comportamento
similar frente a corrosao para estas amostras.
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Figura 6. Curvas de polarizacao tipicas do ago ABNT 304 com acabamento industrial BB obtido em
solugao de NaCl 3% antes e apds polimento eletroquimico. Velocidade de varredura: 1mV/s.

4 CONCLUSOES

E possivel realizar o polimento eletroquimico de acos inoxidaveis ABNT 304 de
acabamento bright buffing (BB) utilizando uma solugao de 250g/L de CrO3 + 500g/L
H2S04.

A refletividade das amostras polidas aumenta quando comparadas com as amostras
na condicdo como recebida.

A rugosidade superficial das amostras na condicdo como recebida diminui com o
polimento eletroquimico.

O polimento eletroquimico foi eficiente para remover a martensita dos acos
inoxidaveis austeniticos. O desaparecimento desta fase influenciou o
comportamento mecanico superficial das chapas de ago inoxidavel, diminuindo a
dureza.

A resisténcia a corrosao do aco inoxidavel ABNT 304 nao foi afetada pelo processo
de polimento eletroquimico.
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