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RESUMO

Revestimentos cerimicos de Aly03-5iD; foram depositados sobre o ago inoxidavel 316L
pelo método sol-gel usando a técnica “dip-coating”, a partir da mixtura dc ANOC4Hg)3 e Si{OCyH5)4
como precursores e etano] & dcido acético como salventes, a qual foi submetida a irradiagio de ultra-som .
Os filmes foram densificados a 600, 800 ¢ 1000 oC e caracterizados por difragiio de raios-X. A influéneta
dos revestimentos na Tesisténcia 4 corrosdo do substrato foi testada em NaCl 30 g dm> atravds decurvas do
polarizagio potenciodindmicas a ImV s-). Os resultados eletroquimicos mostraram que oS filmes
densificados a 800 e a 1000 °C sdo mais eficientes na protecio quimica do substrato que os filmes
densificados 2 600 °C. O aumento do teor de aluminio melhora o desempenho dos revestimentos.

SYNTHESIS OF Al303-Si07 CERAMIC COATINGS FOR CHEMICAL
PROTECTION OF STAINLESS STEEL

Alp03-8i0; sol-ge! coatings of differcnt compositions have been deposited on 316L
stainless steel by dip-coating from a sonocatalyzed sol made by the mixture of A}(OC4Hg)3 & Si(OCaHs)y
as precursors and ethanol and acetic acid as solvents. The costings were densified at 600, 800 and 1000 °C
and characterized by X-rays diffraction. The influence of the coatings on the corrosion behavior of the
substrate was tested in 3% NaCl by potentiodynamic polarization curves at 1 mV s=| The electrochemical
results showed that the films densified at 800 and 1000 °C have a better electrochemical behavior than the
films densified at 600 °C. An increase in the aluminum content improve the behavior of the coatings.
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INTRODUCAO

Os revestlmentos cerdmicos tém despertado a atengdo de muitos pesquisadores devidos as
diversas aplicagbes tecnologicas que estes materiais vém apresentando, podendo-se citar como exemplos
suas aplicagBes em: cletrnica [1], fotocletroquimica [2], eletrocromismo {3), cletrocatilise[d] ¢ como
revestimentos protetores contra a corrosdo [5-8). Estes filmes podem ser sintetizados por diversos métodos,
embora recentemente 0 método sol-gel seja o mais utilizado na preparagiio destes revestimentos. Este
método apresenta diversas vantagens de interesse pratico: (a) os filmes sdo formados a temperaturas
relativamente baixas; (b) eles permitem revestir substratos de elevada arca superficial ¢ diferentes formas;
(c) os revestimentos sdo homogéneos ¢ de elevada pureza; (d) a espessura dos filmes pode ser facilmente
ajustada ¢ {e) o processo apresenta uma grande variedade de técnicas de deposigao. O processo quimico de
preparagdo de filmes finos cerdmicos pelo método sol-gel e suas aplicagdes tecnologicas tém sido revistos
recentemente por Schmidt [9] & por Sakka e Yoko [10].

A aplicagiio de revestimentos cerdmicos, obtidos pelo método sol-gel, como revestimentos
protetores de substratos metdlicos contra a cormosdo é uma das principais linhas de pesquisas em nosso
laboratério. A estabilidade quimica de filmes de Zr05 [5-6], Ti02-5i0 [7], SiO7 [8] depositados sobre o
ago inoxidavel 316L tem sido testada em ensaios quimicos, através de medidas de ganho e perda de massa
durante oxidag#o térmica a elevadas temperanuras e imersdo em HySO, 15% respectivamente, € em ensaios
eletroquimicos através de medidas de curvas de polarizagdo potenciodindmicas em solugBes aquosas de
NaCl 30 gdm-3 e HyS0y4 15%. Os resultados obtidos mostraram que, em todos os casos, 0s revestimentos
estudados foram eficientes na protegdo do substrato contra a corros@o, mas que esta estava relacionada a

preparagio ¢ a qualidade estrutural do filme.
' O objetivo deste trabalho & o de mostrar a preparagdo de revestimentos de aluminio-silicio

(Al03-8i09) sobre o ago inoxidavel 316L e a aplicagfo destes filimics como revestimenlos proletores
contra a corrosdo atraves de ensaios eletroquimicos em solugdes de NaCl.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Escolha do Substrato .
O ago inoxidavel (Al) 316L foi escolhido por ser um material austenistico amplamente

utilizado em ambientes marinhos ¢ de indistria quimica, além de conter um baixo teor de carbono, que o
torna menos suscetivel a sensitizagdo durante o tratamento térmico necessirio para a densifica¢io do
revestimento.

Preparagdo do filme

Os filmes de Al;03-Si0; foram depositados sobre o Al 316L pelo método sol-gel. As
solugdes contendo o3 precursores foram preparadas pela dissolug@o de AI(OC4Hg)3 e Si(0CoH5)4 em
gtanol (0,43 mal/mol dos precursores) sendo em seguida adicionado Acido acético (0,087 mol/mol dos
precursores). As solugdes foram preparadas com as seguintes composigdes: (1-x)Aly03-x5i09, sendo x =
75 ¢ 60 mol%. Todas as solugdes foram submetidas a irradiagdo ultra-som durante 25 minutos. A
deposiclio do filme sobre o substrato consistiv na imersao de 1iminas de Al 316L (3x1 cm) nas sono-
solugdes seguida da retirada a uma velocidade constante de 10 cm min~!. O filme foi secado a 40 °C por 15
minutos ¢ tratado termicamente a 600, 800 e 1000 °C por diferentes periodos de tempo.
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Cuaracterizagdo Fisica do Revestimento

Analises de difragio de raios-X foram feitas em substratos com e sem revestimentos
usando um difratdmetro Rigaku Rotaflex RU 200 B com filtro de niquel, radiagdo monocromatica e com
uma poténcia de 5 kW, O difratograma do Af 316L apresentou trés picos caracteristicos ¢ujos valores de d
foram: 2,08; 1,80 & 1,27 A, os quais correspondem a fasc cibica da liga contendo Cr, Fe e Ni. O
difratograma do AI 316L tratado termicamentc a 800 °C por 9 horas apresentou uma diminuigio da
intensidade do primeiro pico e 0 surgimento de outros trés picos com 0s seguintes valores d: 3,64, 2,67 ¢
2,50 A, correspondentes a formagfo de Crp03 (5-7]. A analise do difratograma do Al 316L revestido com
o filme Al;03-8i0» nas duas composigdes ¢ tratados termicamente nas mesmas condigdes, mostrou a
presenga apenas de picos caracteristicos referentes ao substrato mdo oxidado, mostrando que o3
revestimentos de Alp03-8i05 sio amorfos nestas condigdes de tratamento térmico ¢ que s30 uma cficicnte
barreira contra a oxidagdo quimica do substrato a elevadas temperaturas.

Ensaios Eletroguimicos de Corrosdo

Métodos eletroguimicos constituem um modo preciso e conveniente de avaliar a cormosao
de um material em um determinado meio. Medidas eletroquimicas foram feitas em solugdes aquosas de
NaCl 30 g dm-3 (Merck p.a.), saturadas com ar, para amostras de Al 316L revestido com o filme de
Al903-5i07 tratado tenmicamente a 600, 800 e 1000 OC por diferentes periodos de tempo ¢ de diferentes
composighes e no Al 316L sem revestimento. As solugBes aquosas de NaCl 30 g dm-3 foram preparadas
com 4gua purificada pelo sistema Milli-Q. Os experimentos foram feitos utilizando-se um
Potenciostato/Galvanostato PAR Modelo 273 acoplado a um microcomputador para aquisicio ¢ tratamentp
dos dados por meio do software 342 PAR Corrosion Measurements. Um cletrodo saturado de calomelano
foi utilizado como eletrodo de referdncia e um eletrodo de platina foi utilizado como eletrodo auxiliar ¢
coma eletroda de trabalho as ldminas de Al 316L com ¢ sem os filmes de Alp03-8i05, as quais foram
imersas | cm na solugdo de NaCl. As curvas de palarizagio foram obtidas a ] mV 5”1 puma faixa de -1000
a 1000 mV,

RESULTADOS E DISCUSSAQ

A Figura 1 mostra as curvas de polarizagic do Al 316L com ¢ sem os revestimentos de
25Al503-758i07 e 40A1203-60Si0 tratados termicamente a 800 °C por um periodo de 2 horas enquanto
que a Figura 2 mostra as curvas de polarizagdo para o Al 316L revestido com o filme 25A1504-758i0
tratado termicamente a diferentes temperaturas, A analise das Figuras 1 e 2 mostra que o Al 316L revestido
com vs filme de Alp03-8i07 apresenta um destocamento anddico no potencial de corrosdo de até 250 mV,
mostrando desta maneira que o revestimento aumenta a resisténcia a corrosio do substrato e que a clevagio
da temperatura de densificagiio melhora as caracteristicas protetoras do filme.

A Tabela 1 apresenta os pardmetros eletroquimicos que foram determinados a partir das
curvas de polarizagdo através do "softwarc"empregado. Os valores numéricos destes mostram que a
composigio do filme, a temperatura e o tempo de tratamento térmico sdo varidveis que afetam o
comportamento resistivo do sistema substrato-filme. Os aumentos no teor de aluminio no filme, na
temperatura € no periodo de tratamento térmico mclhoram as caracteristicas fisico-quimicas deste,
pramovendo assimi, uma maior prote¢a0 ao subsirato contra a COIrosao. E intcressente observar gue os
filmes tratados termicamente a 600 °C apresentam praticamente os mesmos valores de potencial de corrosfio
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que o Al 316L, além de apresentar uma velocidade de corrosdo maior que este. Isto certamente se deve ao
fato do revestimento ser poroso quando tratado Iérmicamente g ¢sta temperatura, mMas, MesMo 3ssin, Csie
apresenta um valor de velocidade de corrosio menor que o ago tralado termicamente a 800 °C por um
periodo de 2 horas.

CONCLUSOES

O método sol-gel mostrou ser um métoda eficiente e pratico para a obtengdo de filmes finos
cerdmicos de Al303-8i0; sobre o Al 316L. Os ensaios eletroquimicos de corrosiio mostraram a eficiéncia
destes revestimentos como protetores do Al 316L contra a corrosdo, sendo que esta caracteristica esta
relacionada aos pardmetros de composigdo, temperatura e tempo de tratamento térmico.
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FIGURA 2 - Curva de polarizagdo do, filme 25A1,03-758i0, em NaCl 30 g dm

(b) 800 9C; (c) 1000 °C

FIGURA 1 - Curva potenciodindmica em NaCl 30 g dm-3a 1 mV s°I; (a) Al 316L;
(b)filme de 25A1,03-758i0, depositado sobre o AT 316L tratado
termicamente 2 800 OC durante 2 horas; (c) filme de 40A1,05-

oC
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1 mVs! a diferentes temperaturas de tratamento térmico; (a) 600 °C;
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TABELA 1 - Parimentros eletroquimicos determinados a partir das curvas de polarizagio
em NaCl 30 g dm™3. Eg,,, - Potencial de corrosdo; Rp - Resisténcia de

polarizagdo; VC - velocidade de corroséo.
AMOSTRA ~Egorr (mY) | Rp (kQ cm?) | VC (mpy) |
Al 316L 334 64,08 0,14
Al 3leL 201 18,40 0,89
(800 °C/2 h)
40A1,04-60510,. 108 43,20 0,12
(1000 °C/30 min.)
25A1,04-758i10,, 122 45,56 0,15
(1000 °C/30 1min.)
40A1,03-60Si0,. 177 33,20 0,46
(800°C/2 h)
25A1,0,-755i0,. 93 184,80 0,11
(800 °C/2 h)
25A1,05-75810;. 53 386,85 0,03
(800 °C/10 h)
25A1,04-758i0,. 409 - |16 0,64
(600 °C/2 h)
25A1,05-75810,. 372 54,08 0,39
(600 °C/10 h)
40A1,04-60810,. 356 83,90 0,22
(600 °C/10 h) '
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