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Resumo

Revestimentos protetores a corrosao contendo nanoparticulas de TiO, dopadas com cério
foram produzidos para o aco inoxidavel AISI 316L. Para a sintese deste revestimento, foram
misturados acetilacetona, etanol, nitrato de cério hexahidratado, tetra-n-butil-titanato e
trietanolamina, utilizando a técnica sol-gel. Esta mistura foi diluida em etanol. Para a
deposigé@o do revestimento, os corpos de prova foram previamente polidos e desengraxados.
As deposicdes foram realizadas por imersao utilizando o processo de dip-coating. Os corpos
de prova foram imersos por uma e trés vezes repetidas na solucdo de revestimento, ficando
nesta solugdo por dois, dez, vinte e trinta minutos. As atividades eletroquimicas dos corpos de
prova revestidos foram determinadas por espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIS).
Os corpos de prova apresentaram resisténcia de polarizacdo significativa. Para os corpos de
prova que foram imersos uma unica vez, os diagramas indicaram que quanto maior o tempo
que o corpo de prova permanece imerso em solucdo de revestimento, maior a resisténcia de
polarizacdo. Também foi constatado que a resisténcia de polarizacdo aumenta com o nimero
de imersdes do corpo de prova na solucéo de revestimento.
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INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis constituem-se em um dos materiais de engenharia mais
importantes para aplicagdes industriais devido a sua excelente resisténcia a corrosdo. Sua
producdo mundial em 2015 foi superior a 38 milhdes de toneladas, sendo o Brasil responsavel
por aproximadamente 316 mil toneladas (www.abinox.org.br/aco-inox-estatisticas-

anuais.php).

Devido a sua excelente resisténcia a corrosdo, € largamente utilizado nas industrias
quimica, petroquimica, farmacéutica, refinaria, destilaria de alcool e laticinios,
entretanto, quando submetido a ambientes agressivos e condi¢Bes adversas, 0 aco
inoxidavel pode sofrer corrosdo localizada (YUAN; TSUJIKAWA, 1995, v. 142, p.
3444-3450).

Vaérios tratamentos de superficie tém sido propostos para aumentar a sua resisténcia a
corrosdo, tais como metalizacdo de arco idnico (ZHANG et al., 2014), conversdo quimica
(XU et al., 2014), deposicdo quimica de vapor (ALKHATEEB et al., 2011,), pulverizacdo de
plasma (GURAPPA, 2002), nitretacdo a plasma, deposicdo de camada atémica (MARIN,
2012) e deposicdo por sol-gel (AFSHAR, 2014; MASALSKI et al.,, 1999; PIETRZYK,
GAWRONSKI e BLASZCZYK, 2010; POURHASHEM). Revestimentos de alumina
(GURAPPA, 2002; MASALSKI et al., 1999), diéxido de zircénio estabilizado com magnésio,
zirconia estabilizada com itrio (GURAPPA, 2002), biovidro-silica (POURHASHEM e
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AFSHAR, 2014,), titdnio-molibdénio-nitrito (ZHANG et al., 2014), hidroxiapatita com uma
camada intermediaria de carbono (PIETRZYK, GAWRONSKI e BLASZCZYK, 2010),
hidroxiapatita dopada com estroncio (GOPI et al., 2013) e diéxido de titanio (BARATI et al.,
2014) tém sido objeto de estudos para utilizacdo em aco inoxidavel AlSI 316, resultando em
maior resisténcia a corrosdo em comparacdo com o material sem revestimento.

“Estudos recentes sobre filmes nanoestruturados aplicados sobre o ago inoxidavel,
com melhora significativa na resisténcia a corrosdo, tém sido reportados, em particular, a
utilizacdo de diéxido de titdnio (TiO;) nanoestruturado” (LIN et al., 2010; LI; FU, 2013).
“Sua excelente estabilidade quimica e propriedades fotoelétricas o tornam tecnologicamente
importante para prote¢do contra corrosdo. O revestimento de TiO, tem grande vantagem sobre
0S outros revestimentos porque ndo é consumido durante o processo de protecdo, ndo sendo
considerado como um anodo de sacrificio” (LI; FU, 2013).

Neste trabalho, o cério foi o elemento usado para dopar nanoparticulas de TiO,, por
meio da técnica sol-gel, para produzir revestimentos para 0 aco inoxidavel AISI 316L. O
cerio, nas formas de nitratos e cloretos, apresenta caracteristicas atrativas para a industria por
ndo ser considerado um agressor para 0 meio ambiente e para a vida humana. As propriedades
eletroquimicas e mecanismo de protecdo a corrosdo de revestimentos de TiO, dopados com
cerio para o aco inoxidavel foram abordados neste trabalho.

Os objetivos deste trabalho foram sintetizar e caracterizar um filme resistente a
corrosao a base de sol-gel de TiO, diluido dopado com cério.

METODOLOGIA

Neste trabalho foram utilizados corpos de prova de aco inoxidavel AISI 316L
revestidos com TiO, dopado com cério. Este trabalho foi realizado no Laboratorio de Estudos
Eletroquimicos da ULBRA.

Filmes contendo nanoparticulas de TiO, diluidas dopadas com cério foram
empregados para revestir amostras de aco inoxidavel (AISI 316L). Os corpos de prova foram
preparados seguindo as etapas de lixamento, polimento e desengraxe com acetona, etanol e
agua destilada. Para sintetizar as particulas de diéxido de titanio dopadas com cério, foram
misturados acetilacetona, etanol, nitrato de cério hexahidratado, tetra-n-butil-titanato e
trietanolamina utilizando a técnica sol-gel. Esta mistura foi diluida em etanol.

Utilizando o processo de dip-coating a velocidade de 16 mm/min, os corpos de prova
foram imersos nesta solugdo em sete condicdes diferentes: condicdo B1: os corpos de prova
foram imersos uma vez; condicdo B2: os corpos de prova foram imersos uma vez e mantidos
na solucdo por dois minutos; condicdo B3: os corpos de prova foram imersos trés vezes;
condicdo B4: os corpos de prova foram imersos trés vezes e mantidos na solucdo por dois
minutos; condicdo B5: os corpos de prova foram imersos uma vez e mantidos na solugédo por
10 minutos; condicdo B6: os corpos de prova foram imersos uma vez e mantidos na solucéo
por 20 minutos; condi¢cdo B7: os corpos de prova foram imersos uma vez e mantidos na
solucdo por 30 minutos.

Ap0s 0s processos de imersao, os corpos de prova foram levados ao forno mufla para
tratamento térmico a 250 °C por 30 minutos e 500 °C por 1 h. Estes foram, posteriormente,
imersos em agua fervente por 10 minutos, retornando ao forno a 500 °C por 10 minutos. A
atividade eletroquimica dos corpos de prova revestidos foi determinada por espectroscopia de
impedancia quimica em solu¢do agressora contendo cloreto (3,5% NaCl).



RESULTADOS E DISCUSSAO

Os diagramas de Nyquist, obtidos por espectroscopia de impedancia quimica em
solugdo de NaCl 3,5%, sdo apresentados nas Figuras 1, 2 e 3. A Figura 1 apresenta 0s
diagramas em funcdo do tempo de permanéncia dos corpos de prova na solucdo de
revestimento. Os corpos de prova foram imersos uma unica vez na solucdo de revestimento,
mas mantidos na solucdo por diferentes tempos: B1, sem tempo de permanéncia; B2, dois
minutos de permanéncia; B5, 10 minutos de permanéncia; B6, 20 minutos de permanéncia e
B7, 30 minutos de permanéncia. Os espectros indicam que quanto maior o tempo de
permanéncia dos corpos de prova na solucdo de revestimento, maior a resisténcia de
polarizacdo, ou seja, maior o efeito protetivo do revestimento.

A Figura 2 apresenta, também, os diagramas em funcdo do tempo de permanéncia
dos corpos de prova na solucdo de revestimento. Os corpos de prova foram imersos, no
entanto, trés vezes na solucdo de revestimento, mas mantidos na solucdo por diferentes
tempos: B3, sem tempo de permanéncia e B4 por dois minutos de permanéncia a cada
imersdo. Os espectros também indicam que quanto maior o tempo de permanéncia dos corpos
de prova na solugdo de revestimento, maior a resisténcia de polarizacéo.

O mesmo comportamento foi observado nos espectros da Figura 3. Nesta Figura, sdo
apresentados os diagramas dos corpos de prova submetidos a uma (B2) e trés imersdes (B4),
sendo mantidos na solucao de revestimento por dois minutos em cada imersdo. Os corpos de
prova com o maior numero de imersdes foram 0s que apresentaram a maior resisténcia de
polarizacéo.

Figura 1: Diagramas de Nyquist para os corpos de prova submetidos a uma imerséo
(velocidade de 16 mm/min), por diferentes tempos de permanéncia na solucdo de
revestimento: sem tempo de permanéncia (B1); dois minutos (B2); 10 minutos (B5); 20
minutos (B6) e 30 minutos de permanéncia (B7). Eletrolito: solucdo de NaCl 3,5%.
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Figura 2: Diagramas de Nyquist para os corpos de prova submetidos a trés imersoes
(velocidade de 16 mm/min), por diferentes tempos de permanéncia na solucdo de
revestimento: sem tempo de permanéncia (B3) e com dois minutos de permanéncia a cada
imersdo (B4). Eletrdlito: 3,5% NaCl.
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Figura 3: Diagramas de Nyquist para 0s corpos de prova submetidos a uma imersao
(B2) e trés imersdes (B4), a velocidade de 16 mm/min, e mantidos na solugdo de revestimento
por dois minutos em cada imersdo. Eletrolito: 3,5% NaCl.
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CONSIDERACOES FINAIS
Para 0s corpos de prova que foram imersos mais de uma vez em solucéao sol-gel, foi

constatado que com o maior nimero de imersfes a resisténcia de polarizacdo aumenta, ou

seja, maior o efeito protetivo do revestimento.
Em relacdo ao tempo do corpo de prova imerso em solucdo, os diagramas indicam

que quanto maior o tempo que o corpo de prova permanece imerso em solucdo de
revestimento, maior a resisténcia de polarizagéo.
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