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Resumo 

 

Neste trabalho tem por objetivo a caracterização física e eletroquímica dos diferentes 

tratamentos químicos propostos para a melhoria da superfície da liga de alumínio 

AA6063T5. A fim de estudar a influência de cada composto foram realizados oito 

tratamentos químicos: tendo como base NaOH, Na2SO4, NaCl, HNO3 e nanopartículas 

de sílica. A resistência contra a corrosão das superfícies após os tratamentos foram 

avaliadas por espectroscopia de impedância eletroquímica. Os estudos físico e 

morfológico foram analisados através de fotografias, microscopia óptica, espectrometria 

por dispersão de energia de raios-X, microscopia eletrônica de varredura e dureza pelo 

método de Vickers. Os resultados demonstraram a possibilidade da utilização do banho 

proposto para a melhoria das ligas de alumínio AA6063T5, obtendo uma superfície mais 

homogênea e com aparência de anodizado fosco. A adição de 1000 mgL-1 de 

nanopartículas de SiO2 ao tratamento químico melhorou ainda mais o aspecto de 

anodizado fosco na superfície da liga.  

Palavras Chaves: Alumínio, Espectroscopia de Impedância eletroquímica, Polimento 

químico.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Abstract 

This work aims to physical and electrochemical characterization of different chemical 

treatments for improving the surface of AA6063T5 aluminum alloy. In order to study the 

influence of each compound were made eight chemical treatments: based on NaOH, 

Na2SO4, NaCl, HNO3 and silica nanoparticles. The corrosion resistance of the surfaces 

after treatment were evaluated by electrochemical impedance spectroscopy. The physical 

and morphological studies were analyzed through photographs, optical microscopy, 

energy dispersive spectroscopy X-ray, scanning electron microscopy and hardness by 

Vickers method. The results demonstrated the possibility of using the proposed bath to 

improve AA6063T5 aluminum alloys, obtaining a more homogeneous surface and 

appearance of matte anodized. The addition of 1000 mgL-1 SiO2 nanoparticles chemical 

treatment improved further anodized matte appearance on the alloy surface. 

Keywords: Aluminum, electrochemical impedance spectroscopy, chemical polishing. 
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1. INTRODUÇÃO 

O alumínio é a segunda liga mais utilizada na indústria; devido às suas propriedades; 

baixa massa específica, boa condutividade térmica e elétrica, resistência à corrosão, ótimo 

resultado estético, moldabilidade e soldabilidade, além de poder combinar-se com a maioria 

dos metais. [1] 

Os processos de preparação de superfícies das ligas de alumínio são classificados 

industrialmente como mecânicos, eletrolíticos e químicos. Visam eliminar marcas de 

laminação, riscos oriundos do manuseio e transporte, melhorar o acabamento das peças, e 

podem também fornecer pontos de ancoragem para a aderência a revestimentos e pinturas. [2, 

3] 

Industrialmente são empregados banhos químicos como Alupol, Alupol I.[4] O 

chamado banho alcalino visa à obtenção de uma superfície homogênea com a aparência de 

anodizado fosco. Nestes banhos são usados hidróxido de potássio (KOH) ou hidróxido de 

sódio (NaOH), sendo este último o mais utilizado. Porém, para que aumente a o aumento da 

refletância do metal e sua uniformidade, nesses banhos alcalinos deve-se recorrer a aditivos 

fluoretados, gluconatos e complexantes, que são poluentes ao ecossistema. Além disto, esse 

método é mais caro em relação aos demais. [2, 5]  

Neste trabalho, buscou-se desenvolver uma nova metodologia para o preparo de 

superfícies de alumínio da série 6000, destinado à indústria de acabamento de superfície, 

utilizando NaOH, NaCl, Na2SO4 e HNO3 e nanopartículas de SiO2. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1 Ligas de Alumínio  

As ligas de alumínio tem grande aplicação tecnológica devido as suas propriedades, 

tais como: baixa densidade, bom resultado estético, relativa resistência a corrosão, resistência 

mecânica, condutividade (cerca de 65% Cu) e boa moldabilidade.[6] 

Foi estabelecida pelo Sistema internacional de designação de ligas a divisão em série 

das ligas de Al de acordo com a sua composição, iniciando por AA as ligas a base de 

alumínio. A Associação de Alumínio designou um sistema numérico de quatro dígitos. O 

primeiro dígito indica o grupo dos elementos majoritários da liga, determinando sua 

característica. Os elementos contidos na liga são: cobre, silício, magnésio, zinco e manganês. 

O segundo dígito está relacionado com as modificações que foram feitas à liga, onde a 

original tem este dígito igual a zero e as ligas que sofrem modificações são numeradas de 1-9. 

Os dois últimos dígitos na série estão relacionados com a pureza da liga, sendo os dígitos 

relacionados às casas decimais de uma pureza de 99,XX%. Por exemplo, a liga 1145 tem uma 

pureza de 99,45%, enquanto a liga 1200 tem uma pureza 99%. Para as outras ligas estes 

dígitos tem pouco significado e servem apenas para identificar as ligas de alumínio na série 

em relação ao seu uso e aplicabilidade. A adição de elementos secundários (zircônio, prata, 

bismuto, boro e vanádio) podem conferir melhoria das propriedades à liga básica como: 

resistência à corrosão e moldabilidade. Outros elementos como ferro, sódio e antimônio são 

considerados impurezas, os quais alteram as propriedades da liga como, por exemplo, 

diminuição da resistência à corrosão. [2] 

A Tabela 1 mostra a série dos elementos que compõem a liga e o seu efeito sobre a 

mesma. [2] 
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Tabela 1 – Designação da série e efeitos dos elementos presentes na liga. [2] 

ELEMENTOS SÉRIE EFEITO DOS ELEMENTOS  

NA LIGA 

Al 1xxx Aumento resistência a corrosão; 

Baixa resistência mecânica; 

Melhora usinabilidade. 

Cu 2xxx Aumento da resistência mecânica; 

Diminuição da resistência a corrosão; 

Aumento da ductibilidade e soldagem 

dificultada 

Mn 3xxx Aumento da resistência mecânica  

Boa resistência a corrosão 

Si 4xxx Redução do ponto de fusão e do coeficiente 

de expansão 

Diminui a usinabilidade e melhora a 

soldabilidade 

Mg 5xxx Aumento da resistência mecânica  

Melhora da resistência à corrosão em meio 

salino  

Soldagem facilitada 

Si e Mg 6xxx Melhora propriedades mecânicas 

Aumenta resistência a corrosão 

Mg e Zn 7xxx Aumento da resistência mecânica  

Aumento da ductibilidade 

Fe e Si 8xxx Melhores propriedades mecânicas 

 

A liga em estudo é da série 6xxx, e tem aplicação na indústria aeronáutica, automotiva 

e na construção civil. [7] A ampla utilização desta série ocorre devido a sua facilidade de 

alterar suas propriedades mecânicas com os tratamentos térmicos, melhorando sua resistência 

mecânica e moldabilidade. [2] 

Dependendo do tratamento térmico utilizado, esta liga ela recebe a designação da letra 

T seguida por um dígito que varia de 1-10 (Tabela 2).  De acordo com as normas 

ABNT/NBR-6835 (1981), a liga em estudo é designada AA6063T5. 
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Tabela 2 – Especificação dos tipos de tratamento térmicos (ABNT/NBR-6835). 

DESIGNAÇÃO TIPO DE TRATAMENTO 

T1 

Conformação em temperatura elevada; 

Resfriamento; 

Envelhecimento natural; 

Produtos não trabalhados a frio após o resfriamento. 

T2 

Conformação em temperatura elevada; 

Resfriamento; 

Envelhecimento natural; 

Produtos trabalhados a frio após o resfriamento.  

T3 

Solubilizado; 

Envelhecimento naturalmente; 

Produtos trabalhados a frio após solubilização. 

T4 

Solubilizado; 

Envelhecimento natural; 

Produtos não trabalhados a frio após solubilização. 

T5 

Conformação em temperatura elevada; 

Resfriamento; 

Envelhecimento artificial. 

T6 

Solubilizado. 

Envelhecido artificialmente; 

Produtos não trabalhados a frio após solubilização. 

T7 
Solubilizado. 

 

T8 

Solubilizado; 

Envelhecido artificialmente; 

Produtos trabalhados a frio após solubilização. 

T9 

Solubilizado; 

Envelhecido artificialmente; 

Produtos trabalhados a frio. 

T10 

Conformação em temperatura elevada; 

Resfriamento; 

Envelhecimento artificial. 

 

2.2 Tratamentos de Superfícies  

Os tratamentos das ligas de alumínio têm como finalidades: retirar marcas de 

laminação, riscos e camadas de óxidos, facilitar a aderência de revestimentos e melhorar o 

acabamento das peças.  Este tipo de tratamento depende do controle de vários parâmetros 

físico-químicos intrinsicamente ligados: temperatura, tempo de imersão, concentração dos 

reagentes, composição da liga e processo térmico o qual a liga é submetida. As indústrias 

possuem o interesse em melhorar a aparência do metal e, ao mesmo tempo, adequarem-se aos 

conceitos de redução de consumo dos recursos naturais, para que haja desenvolvimento de 

forma sustentável.[8] 
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Os processos de preparação de superfícies das ligas de alumínio são classificados 

industrialmente em mecânicos, eletrolíticos e químicos. [1, 2, 7, 8]  

No processo mecânico há algumas restrições como em peças de geometrias irregulares 

e aplicação em seu interior, e, de incrustações de partículas. Além disto, ocasionam problemas 

de segurança e saúde para o operador e necessitando de equipamentos de proteção. Isto ocorre 

devido à produção de um resíduo em pó na superfície do alumínio e suas ligas. Esse resíduo é 

causado pelo efeito abrasivo e atrito sob a superfície do metal. [1,2] 

O processo eletrolítico é uma anodização da peça em soluções ácidas concentradas ou 

misturas de ácidos. Esse processo pode causar uma dissolução seletiva, onde o metal menos 

nobre da liga se dissolve preferencialmente em relação aos outros componentes mais  

nobres. [4] Esse processo consiste no crescimento de uma camada de óxido de estrutura 

diferente da camada de óxido natural do alumínio, a qual é produzida através da aplicação de 

um potencial ou corrente anódica na liga de alumínio imersa em um eletrólito. [4] A espessura 

desta camada varia cerca de 100 μm. Ou seja, é 103 a 104 vezes mais espessa do que a camada 

de óxido natural das ligas de alumínio, que tem espessura na ordem de 5 a 10 nanômetros. [2] 

A Tabela 3 mostra a lista dos principais tratamentos químicos aplicados 

industrialmente nas ligas de alumínio. [9]  

 

Tabela 3 - Resumo dos principais tratamentos químicos aplicados nas ligas de alumínio. [9] 

TRATAMENTO FONTE DE CONSULTA 

Anodização com ácido sulfúrico e 

fosfórico 
[10] 

Tratamento com pasta ácida [11, 12] 

Anodização com tartarato de 

amônio 
[13] 

Anodização com ácido bórico [14] 

Anodização de ácido crômico [15, 16] [14] [17] [18-29] 

Anodização com ácido oxálico [21] 

Anodização com ácido fosfórico 
[13, 15, 16] [14] [19, 21, 30, 31] [20, 

21] [22, 32] [33] [23-25, 29, 34] 

Tratamento a base de hidróxido 

de sódio 
[35] 
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Os tratamentos químicos podem ser controlados por dois processos baseados na 

velocidade de dissolução:  

 Controle por difusão e a formação de um filme sólido o qual é responsável pela 

inibição do ataque;  

 A lenta velocidade de dissolução, onde o brilho da superfície em escala 

micrométrica é obtido pela formação do filme de óxido e sua dissolução periódica.  

Na literatura [9] é reportado vários tratamentos de superfícies de liga de alumínio 

utilizando soluções ácidas ou alcalinas. Porém, estes estudos não fornecem informações 

conclusivas, pois, os procedimentos estão protegidos por patentes. São exemplos desses 

banhos: o Alupol, o ácido fosfórico–nítrico e o Alupol I que consiste em um banho alcalino.  

O Alupol consiste em solução fumegante de ácido fosfórico e ácido sulfúrico sob 

agitação. O ataque não produz óxidos na superfície, mas produz uma textura grosseira. O 

tratamento químico produz um filme branco de fosfato de alumínio que pode ser removido 

com uma solução de ácido crômico (30 g L-1) e ácido fosfórico (30 g L-1) ou ácido sulfúrico 

(30 g L-1) a uma temperatura de 60 ºC a 80 ºC. A taxa de dissolução do metal é baixa. [36] 

Outra opção para dissolução do filme branco de fosfato de alumínio é o banho de ácido 

fosfórico-nítrico utiliza-se também cobre e ácido acético. O ácido nítrico promove um 

acabamento mais uniforme e aumenta a passivação da superfície do metal. Este processo é 

utilizado após o acabamento mecânico, sendo mais apropriado para alumínio comercial e ligas 

de alumínio contendo magnésio e manganês. O cobre é adicionado a essa solução para 

aumentar a refletância da superfície. O ácido acético adicionado ao banho fosfórico-nítrico 

aumenta a velocidade do ataque da solução, pois remove cerca de 5 a 25 μm min-1 da 

espessura do metal. Porém, a vida útil dessas soluções é mais curta devido às perdas com a 

volatilização do ácido acético. [36] 

Foi proposto grande número de banhos alcalinos para ataque e polimento químico da 

superfície do alumínio e suas ligas; porém, esses banhos são pouco utilizados na indústria, 

pois o ataque é muito intenso e não atinge as mesmas características que os banhos ácidos. 

Um desses banhos é o Alupol I, onde sua composição contém hidróxido de sódio, nitrato de 

sódio e pequenas quantidades de fosfato de sódio. [36] Existem outros banhos alcalinos que 

utilizam metais como Ni, Cu, Zn, Sb, sais de fosfato, sulfato, nitratos em sua composição. [4]  

São vantagens do polimento eletrolítico e químico, em relação ao polimento mecânico:  

 Os processos de anodização e eletrodeposição são realizados na mesma linha 

de produção, reduzindo consideravelmente os custos.[36] 
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 O polimento e a refletância da superfície da liga são superiores aos obtidos no 

processo mecânico. [36] 

Contudo, o polimento químico tem vantagem em relação ao polimento eletrólitico, 

pois não requer fonte de corrente de custo elevado. [1] Os principais custos no polimento 

eletrolítico e químico são decorrentes do consumo de reagentes, que é diretamente 

proporcional à quantidade de metal dissolvido. Todavia, no polimento mecânico é possível 

selecionar apenas a região de interesse da peça, enquanto nos polimentos químico ou 

eletrolítico geralmente toda a peça é atacada. Por este motivo, os polimentos químico ou 

eletrolítico se tornam mais vantajosos quando se tratam de peças com maiores detalhes como 

concavidades, partes internas e externas, os quais devem ser polidas. [37]  

Os banhos propostos nesse trabalho apresenta uma intensidade de ataque moderada 

tornando-os industrialmente viáveis. É possível obter o aspecto de anodizado fosco utilizando 

NaOH, NaCl, Na2SO4, HNO3 e nanopartículas de SiO2. Outro aspecto positivo do tratamento 

proposto é a ausência de metais pesados em sua composição, sendo adequado aos preceitos de 

conservação do meio ambiente. 

 

2.3 Componentes do Banho  

Industrialmente a utilização de meio alcalino no ataque das ligas de alumínio é 

bastante complexo e a reação ocorre rapidamente. De acordo com a Equação 1, esta reação se 

inicia com a dissolução do filme passivo seguida pela transferência de carga na superfície do 

eletrodo e formação de produtos de corrosão. A equação 1 e 2 indica a reação catódica 

causada pela redução da água gerando hidrogênio:  

 

              Al + 4 OH- → Al(OH)4
- + 3e-                                 (Equação 1) 

              2 H2O + 2e- → H2  + 2 OH-                                    (Equação 2) 

 

Pesquisadores observaram que a adição de íons sulfato em soluções contendo íons 

cloreto causa uma inibição da corrosão do alumínio e suas ligas. [38, 39] Devido a esta 

adição, um aumento na resistência à ruptura do filme de óxido pode ser observado, uma vez 

que ocorre a substituição parcial dos íons Cl- no filme de óxido por um ânion menos agressivo 

(SO4)
2-. Pode-se observar na Figura 1 o efeito dos ânions sulfato na presença ou ausência de 

íons cloreto na superfície de alumínio: [39] 

 



8 
 

 Nucleação de pites na superfície externa: A formação de pites na superfície 

ocorre devido ao acúmulo de íons cloreto em um determinado local. Os ânions sulfato 

competem com esses íons cloretos nessa superfície tornando a formação de pites mais lenta e 

em menor quantidade.  

 

Figura 1 - Representação esquemática do efeito do ânion sulfato e cloreto na superfície externa da liga 

de alumínio.  

 

A forma de corrosão comumente encontrada em ligas de alumínio é a corrosão por pite 

a qual ocorre em quatro estágios distintos em soluções de íons cloreto: [40] 

 Processo no filme passivo na interface do filme passivo/eletrólito;  

 Processo no interior do filme passivo o qual não possui alterações 

microscópicas no filme;  

 Formação de pite metaestáveis que ao se iniciar, crescem antes de atingir o 

potencial crítico de pite e em seguida ocorre a repassivação;  

 Crescimento de pite estáveis acima do potencial crítico de pite. [41]  

Os dois primeiros estágios não são comumente discutidos. Provavelmente estão 

relacionados com a quebra do filme passivo resultante da interação dos íons cloretos com o 

óxido. As características estruturais do filme de óxido dependem da composição do material, 

dos microdefeitos (vacâncias e lacunas), dos macrodefeitos (partículas de fases secundárias 

com vários tamanhos e formas), da estrutura cristalina, da composição do eletrólito, do 

potencial e da temperatura.  
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2.4 Técnicas Empregadas  

2.4.1 Espectroscopia de Impedância Eletroquímica (EIE) 

A Espectroscopia de Impedância Eletroquímica (EIE) é uma técnica com ascendente 

destaque devido a sua capacidade de medir interações moleculares interfaciais, eficiência de 

revestimentos e mecanismos de deposição na eletrodeposição. [42]. A aplicação da técnica 

consiste em aplicação de um potencial através de uma célula eletroquímica, onde uma 

corrente é obrigada a fluir através da célula, com um valor determinado pelos mecanismos da 

reação. A reação é a formação de novas espécies químicas como resultado do movimento de 

íons através do eletrólito. Os movimentos iónicos são causados pela diferença de potencial 

aplicada, e constituem um fluxo de corrente elétrica. [43] Se o potencial aplicado é senoidal 

(ΔEsint) então a corrente subsequente também será senoidal, com um valor Δisin (t +). 

Harmônicos desta corrente (2ω,3ω,...) também irá fluir. [43] A relação entre o potencial 

aplicado e o fluxo de corrente é conhecida como a impedância, que é análoga à relação 

resistência-corrente potencial de um circuito de corrente contínua.  [43] A impedância (Z) tem 

uma grandeza (ΔE /Δi) e fase () e é, assim, um vetor quantificado. Agora se um potencial 

senoidal é aplicado através de uma resistência pura de grandeza R, então a magnitude da 

impedância Z = R e a fase   = 0 para todas as frequências. Isso é mostrado em um gráfico 

dos componentes reais (a) e imaginária (jb) como um ponto sobre o eixo real (Figura 2). 

Observa-se que esta excitação causa o mínimo de perturbação no sistema, não ocorrendo o 

deslocamento excessivo do sistema em seu estado de equilíbrio ou estado estacionário. [4, 

42,43, 44] 

 

Figura 2 - Gráfico de espectro de impedância eletroquímica – Resistência. [43] 

 

 

Se a senóide é aplicada através de uma capacitância pura, a impedância é agora 

dependente da frequência, de acordo com a relação Z = 1 /ωC e o ângulo de fase é de 90 °. A 
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medida que a frequência aumenta a magnitude da diminuição da impedância, conforme 

mostrado no gráfico (Figura 3). [43] 

 

Figura 3 - Gráfico de espectro de impedância eletroquímica – Capacitância.[43] 

 

O resultado de combinar estes dois componentes do circuito de base, em série ou em 

paralelo, pode ser facilmente deduzido, com dois exemplos simples ser mostrado na Figura 4, 

para uma resistência em série e capacitância e uma resistência em paralelo e de capacitância. 

[43] 

Figura 4 - Gráfico de espectro de impedância eletroquímica – Resistências e capacitores em série. [43] 

 

Figura 5 - Gráfico de espectro de impedância eletroquímica – Resistências e capacitores em série. [43] 

 

A representação gráfica de impedância eletroquímica é demonstrada pelos gráficos de 

Bode ângulo de fase (- vs log f), Bode |Z| (log|Z| vs log f) e diagrama de Nyquist (-Zimaginário 

vs Zreal). Os dados de EIE podem ser ajustados em um modelo de circuito elétrico equivalente 
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o qual possui elementos elétricos comuns como resistores, capacitores e indutores. Para 

validar os dados experimentais o circuito equivalente deve ter a base física do sistema. [45] 

Um problema comumente enfrentado em toda análise de impedância envolve a 

validação dos dados experimentais de maneira que eles possam ser interpretados em termos 

de modelos lineares baseados em análogos elétricos. É descrito na literatura que para 

solucionar este problema pode ser usando as transformações de Kramers-Kronig (K-K). As 

transformadas K-K são artifícios puramente matemáticos que não reflete nenhuma 

característica física particular do sistema. Ele define cada perturbação caracteriza uma única 

resposta correspondente. Portanto, se um sistema eletroquímico pode ser representado por um 

análogo elétrico ele deve ser transformável via K-K.[46] 

 

2.4.2 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

O microscópio eletrônico de varredura é um equipamento que pode fornecer 

informações sobre a morfologia em alta resolução de maneira rápida e versátil. [47, 48] 

O equipamento utiliza como fonte de elétrons um filamento de tungstênio (W) 

aquecido, operando numa faixa de tensões de aceleração de 1 a 50 kV. O feixe é acelerado 

pela alta tensão criada entre o filamento e o ânodo. Ele é, em seguida, focalizado sobre a 

amostra por uma série de lentes eletromagnéticas com um diâmetro do feixe eletrônico (spot) 

menor que 4 nm. O feixe interagindo com a amostra produz elétrons e fótons que podem ser 

coletados por detectores adequados e convertidos em um sinal de imagem. [47]  

Para serem detectadas, as partículas ou os raios eletromagnéticos resultantes da 

interação do feixe eletrônico com a amostra, devem retornar à superfície da amostra e 

atingirem o detector. A profundidade máxima de detecção (resolução espacial) depende da 

energia com que estas partículas ou raios atingem o detector. Por exemplo: elétrons 

retroespalhados possuem maior energia em relação aos elétrons secundários, assim, o detector 

de elétrons retroespalhados irá operar na faixa de maior energia, ao contrário do detector de 

elétrons secundários, o qual irá operar na faixa de menor energia. [47] A imagem formada a 

partir do sinal captado na varredura eletrônica de uma superfície pode apresentar diferentes 

características, uma vez que a imagem resulta da amplificação de um sinal obtido de uma 

interação entre o feixe eletrônico e o material da amostra. Diferentes sinais podem ser 

emitidos pela amostra, porém os sinais os mais utilizados para obtenção da imagem são 

originários dos elétrons secundários e/ou dos elétrons retroespalhados, como demostrado na 

Figura 6.[47] 
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Figura 6 – Volume de interação a) localização dos sinais emitidos pela amostra; b) relação da voltagem 

para elementos leves e pesados. [47] 

 

 

2.4.3 Espectrômetro por Dispersão de Raios-X 

A análise por Espectrômetro por dispersão de raios-X é uma ferramenta muito 

importante do MEV para a caracterização de materiais metálicos e semicondutores, pois, 

permite identificar a composição das amostras mesmo que qualitativamente em pontos 

específicos da imagem. [49] Porém, deve-se atentar para as condições da superfície da 

amostra. Principalmente, quando se deseja descobrir a composição mais aproximada de 

precipitados em matriz metálica ou de impurezas em semicondutores. [47] 

A técnica de Espectrômetria por dispersão de raios-X considera o princípio de que a 

energia de um fóton (E) está relacionada com a frequência eletromagnética (ν) como se pode 

observar na Equação 6, sendo “h” a constante de Planck. 

                                                          E = hν                                                   (Equação 6)  

Fótons com energias correspondentes ao espectro de raios-X atingem o detector de 

raios-X quase que simultaneamente e o processo de medida é rápido permitindo analisar os 

comprimentos de onda de modo simultâneo. Vale ressaltar que o detector é capaz de 

determinar a energia dos fótons que ele recebe. [47] Os raios-X característicos em 

microscopia eletrônica podem ser utilizados também para a formação de imagens, tendo uma 

aplicação no mapeamento por elementos. [47] 

 

2.4.4 Dureza pelo método de Vickers 

O método de dureza de Vickers relaciona a carga aplicada com a área superficial de 

impressão. O marcador é uma pirâmide de diamante de base quadrada e a diagonal d é medida 

através de um microscópio. Para garantir a precisão desta medida é necessário que utilize um 

pequeno entalhador e com auxílio de técnicas muito mais precisas, tanto para o entalhe como 
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para sua medida.[50] O teste da pirâmide de Vickers utiliza como entalhador uma pirâmide de 

diamante de base quadrada, com ângulo entre as faces = 136º, como mostrado na  

Figura 7. A medida da diagonal D da base da pirâmide entalhada no material, junto 

com o valor da carga aplicada P e do seno da metade do ângulo entre as faces, 

substituídos na relação abaixo, fornecem um número que corresponde à dureza 

Vickers (HV).[51] 

HV =
P

𝐴
       A = 2aS    A =

𝐷2

2 sen 68 ͦ
       HV =

2 𝑃 𝑠𝑒𝑛
Ѳ

2

𝐷2  

 

D2 = 2a2 
 𝑎 =

D

√2
            S =

𝑎/2

𝑠𝑒𝑛 68 ͦ
    ou    HV= 1,854 

P

𝐷2 

Onde: P = Carga aplicada (gf) 

         A = Área da pirâmide de base quadrada (mm2) 

         D = Comprimento da diagonal da base da pirâmide entalhada (µm) 

         a = Lado da base da pirâmide 

         S = Altura da pirâmide 

 

Figura 7 - Esquema representativo de aplicação do método Vickers. 
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3. OBJETIVOS 

 

3.1 Objetivo Geral 

Realizar o polimento químico alcalino, visando à obtenção de uma aparência de 

anodizado fosco e aumentar a resistência contra corrosão. 

 

 

3.2 Objetivos Específicos 

Verificar a influência do NaOH, NaCl, Na2SO4 e HNO3 em um polimento químico de 

uma liga de alumínio. 

Otimizar o melhor polimento químico utilizando NaOH, NaCl, Na2SO4 e HNO3. 

Verificar a influência das nanopartículas de sílica no melhor polimento químico 

alcalino. 

Avaliar a resistência contra a corrosão das ligas de alumínio após todos os polimentos 

químicos. 
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4. METODOLOGIA 

O presente trabalho foi dividido em duas partes, a primeira foi realizado o estudo do 

efeito de cada componente, NaOH, NaCl, Na2SO4 e HNO3, no polimento químico e a 

obtenção de uma superfície com aspecto de anodizado fosco, sendo as melhores condições a 

precursora da segunda fase do estudo. A segunda fase do estudo foi a adição gradual de 

nanopartículas de SiO2 (500, 1000 e 5000 mg L-1) ao polimento químico no intuito de 

melhorar a aparência estética e o efeito barreira, segue abaixo (Figura 4) o esquema do estudo 

realizado durante este trabalho. 
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Figura 8 - Diagrama do preparo das amostras de alumínio 

 

Limpeza da Superfície

Preparo da Superfície

Sem HNO3

NaOH +NaCl 
(Amostra B1)

NaOH+Na2SO4

(Amostra B3)

NaCl +Na2SO4

(Amostra B5) NaOH+NaCl+Na2SO4 

(AmostraB7)

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +500mg L-1 SiO2

(Amostra B9)  

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +1000mg L-1

SiO2

(Amostra B11)  

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +5000mg L-1

SiO2

(Amostra B13)  

Com HNO3

NaOH +NaCl 
(Amostra B2)

NaOH+Na2SO4 (Amostra 
B4)

NaCl +Na2SO4

(Amostra B6) NaOH+NaCl+Na2SO4

(AmostraB8)

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +

500mg L-1 SiO2

(Amostra B10)  

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +

1000mg L-1 SiO2

(Amostra B12)  

NaOH+NaCl+

Na2SO4 +

5000mg L-1 SiO2

(Amostra B14)  

Amostra  B
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4.1 Limpeza da Superfície  

A limpeza da superfície das ligas de alumínio foi realizada com água destilada e em 

seguida as amostras foram mergulhadas em um banho de isopropanol no ultrassom por 5 

minutos. 

 

4.2 Preparo da Superfície 

A primeira parte do trabalho, para o estudo de cada componente durante o polimento 

químico constitui em 2 banhos. No primeiro foram feitas combinações dois a dois das 

seguintes soluções: NaOH (3 mol L-1) / NaCl (1 mol L-1) / Na2SO4 (0,5 mol L-1), resultando 

assim em 3 soluções distintas. As amostras foram imersas por 1800 s a 25 ºC, posteriormente 

as peças foram lavadas com água destilada e secas ao ar. Estas soluções forneceram as 

amostras B1, B3 e B5. No segundo banho, composto de uma solução de HNO3 (3,2 mol L-1), 

foi aplicado sobre outro grupo de amostras após o primeiro banho com tempo de imersão de 

60s e posteriormente lavadas e secas ao ar sendo essas amostras chamadas de B2, B4 e B6.  

Outra condição consistiu que o primeiro banho foi composto com a mistura dos 3 

componentes (NaOH, NaCl e Na2SO4). A amostra obtida foi nomeada B7. Quando foi 

utilizada esta solução, seguido do segundo banho (solução de HNO3 3,2 mol L-1), a amostra 

foi chamada de B8. Na Tabela 4 são apresentadas as condições de preparo das amostras e suas 

respectivas nomenclaturas. 

Tabela 4 - Tratamentos químicos efetuados nas ligas de alumínio. 

 Sem HNO3 Com HNO3 (3,2 mol L-1) 

NaOH (3 mol L-1)  + NaCl  (1 mol L-1) B1 B2 

NaOH (3 mol L-1)  + Na2SO4 (0,5 mol L-1) B3 B4 

NaCl (1 mol L-1) + Na2SO4 (0,5 mol L-1) B5 B6 

NaOH (3 mol L-1)   + NaCl (1 mol L-1) + 

Na2SO4 (0,5 mol L-1) 
B7 B8 

 

4.3 Adição de Nanopartículas de SiO2  

A segunda fase do estudo foi realizada a partir das melhores condições obtidas na 

primeira parte do trabalho (B7 e B8). Foram adicionadas ao polimento químico (B7), 500, 

1000 ou 5000 mg L-1 de nanopartículas de sílica, gerando as amostras B9, B11 e B13 

respectivamente. Quando foram adicionadas ao polimento B8, as amostras foram 

denominadas B10, B12 e B14.  

As condições e nomenclaturas das amostras são apresentadas na Tabela 5. 
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Tabela 5 - Tratamentos químicos efetuados nas ligas de alumínio. 

 Sem HNO3 Com HNO3 (3,2 mol L-1) 

NaOH (3 mol L-1)   +  NaCl (1 mol L-1) +  

Na2SO4 (0,5 mol L-1) + 500 mg L-1 de SiO2 
B9 B10 

NaOH (3 mol L-1)   + NaCl (1 mol L-1) +  

Na2SO4 (0,5 mol L-1) + 1000 mg L-1  de SiO2 
B11 B12 

NaOH (3 mol L-1)   + NaCl (1 mol L-1) +  

Na2SO4 (0,5 mol L-1) + 5000 mg L-1  de SiO2 
B13 B14 

 

 

4.4 Ensaios Eletroquímicos 

Os estudos de EIE foram divididos em duas partes, a primeira foi o monitoramento 

dos polimentos químicos B a B8 por 1, 3, 6, 24 e 48 h de imersão. A segunda parte do 

trabalho foi o monitoramento após a adição de nanopartículas de SiO2 ao polimento químico 

por 1, 24, 48, 72, 96, 120, 144, 168 e 240 h de imersão.    

Todos os ensaios eletroquímicos foram realizados utilizando uma célula vertical com 

capacidade de 70 mL de eletrólito.  Como eletrodo de referência foi utilizado o eletrodo de 

Ag|AgCl|KCl3mol L
-1, o qual foi colocado num compartimento de vidro cuja extremidade 

inferior possui a forma de capilar de Luggin perto do eletrodo de trabalho; como eletrodo 

auxiliar foi utilizado uma rede de platina; como amostra, um eletrodo de trabalho de 1 cm2. A 

limpeza da célula e de seus eletrodos foi realizada com Extran®. O eletrólito utilizado foi  

0,1 mol L-1 de NaCl. 

A avaliação da resistência à corrosão da liga de alumínio antes e após todos os 

tratamentos químicos foi realizada por meio de monitoramento do potencial em circuito 

aberto em função do tempo e ensaios de espectroscopia de impedância eletroquímica (EIE). 

Primeiramente, foi monitorado o potencial em circuito aberto (ECA) em função do tempo por 

3600 s; após sua estabilização foi realizada a medida de espectroscopia de impedância 

eletroquímica (EIE) no potencial de circuito aberto. Os diagramas de EIE foram obtidos 

aplicando 25 mV (rms) em relação ao EOC, varrendo de 5 x 104 a 1 x 10-2 Hz com  

10 pontos / década de frequência.  A primeira parte do estudo foi realizada em um 

potenciostato-galvanostato Autolab, modelo PGSTAT302N e a segunda parte do estudo 

utilizou um potenciostaro IVIUM, modelo Vertex potentiostato / galvanostato. 
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4.5 Microscopia óptica (MO) 

As imagens de microscopia óptica (MO) foram adquiridas utilizando um microscópio 

óptico Pantec controlado por um sistema de captura de imagens em um computador. As 

imagens foram adquiridas antes e após todos polimento químicos. 

 

4.6 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

Após o tratamento químico, foram obtidas imagens de microscopia eletrônica de 

varredura da liga de alumínio após o tratamento químico B7, B8, B9, B10, B11, B12, B13 e 

B14. A obtenção das imagens de MEV foi realizada no microscópio eletrônico de varredura, 

Jeol, CEO – 1430, equipado com espectrômetro de dispersão de energia de raios-X e detector 

de difração de elétrons retroespalhados alocado no Instituto de Química de Araraquara. 

 

4.7 Dureza pelo Método de Vickers 

As medidas de dureza foram feitas no Instituto de Química de Araraquara. O 

equipamento utilizado foi um microdurímetro digital BUEHLER MICROMET 2003 após 

todos os tratamentos químicos, aplicando 500 gf (4,903325 N) no entalhador de diamante de 

base quadrada.  
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5. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

5.1 Espectroscopia de Impedância Eletroquímica (EIE) 

Os valores de potencial de circuito aberto para todas as amostras antes e após os 

tratamentos químicos foram acompanhadas por 3600 s em contato com NaCl 0,1 mol L-1, em 

seguida foram obtidos os diagramas de impedância eletroquímico. Os diagramas de EIE estão 

apresentados nas Figuras 9 a 25.  

Os símbolos representam os resultados experimentais e as linhas representam os 

valores testados pelas transformadas de Kramers-Kronig (K-K). Os dados experimentais que 

divergiram dos valores obtidos pelo K-K foram retirados dos gráficos. Nos diagramas de 

Nyquist o primeiro arco capacitivo apresenta um arco completo e que chega perto do eixo x, 

portanto os valores analisados de Zreal foram à projeção de último ponto do eixo x, já o 

segundo arco capacitivo é um semicírculo os valores analisados foram o último ponto obtido 

na frequência descrita em cada amostra, à análise foi realizada deste modo por não ter sido 

realizado os ajustes de circuito equivalente de cada amostra. 

No gráfico de Bode log|Z| em função da frequência (Figura 9A) para a amostra B 

observa-se 2 inclinações. Na primeira hora de imersão, a primeira inclinação vai até 

aproximadamente 1 Hz e a segunda até 0,1 Hz, indicando duas constantes de tempo. Com o 

aumento do tempo de imersão as constantes de tempo em alta e baixa frequência vão se 

modificando até resultar em uma única inclinação. No diagrama de Nyquist (Figura 9C) a 

primeira hora de imersão, observam-se 2 arcos capacitivos: o primeiro com arco capacitivo 

com diâmetro de aproximadamente 75 kΩ cm2 de Zreal com projeção do último ponto no  

eixo x e o segundo é um semicírculo de Zreal = 170 kΩ cm2 na frequência de 0,1 Hz. O 

primeiro arco capacitivo pode ser atribuído a camada passiva de óxido de alumínio e, ou, uma 

camada de óxido formada espontaneamente ao ar e a segundo arco capacitivo a reação de 

transferência de carga e/ou capacitância da dupla camada elétrica. Com o aumento do tempo 

de imersão os dois arcos capacitivos se sobrepõem. Esse comportamento pode ser atribuído a 

formação do óxido de alumínio na liga. [4]  
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Figura 9 - Diagrama de impedância da liga de alumínio sem tratamento químico: A) log |Z| vs log f,  

B) - vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, nas quais os símbolos representam os valores experimentais e a 

linha representa o valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Nos diagramas de Bode |Z| (Figuras 10A e 11A) foi observado os valores de log|Z| 

para a amostra B1 varia de 3,5 na 1h de imersão até 4,6 na 48h, e para amostra B2 varia de 4,6 

na 1h a 4,7 na 48h de imersão. Observa-se duas constantes de tempo no diagrama de Bode –

Φ, Figura 10B e 11B, através dos picos do ângulo de fase, a primeira em média frequência e 

outra em baixa frequência. No diagrama de Nyquist, Figura 10C, observa-se o aumento do 

arco capacitivo com o aumento do tempo de imersão na amostra B1, com valores de Zreal de 

aproximadamente kΩ cm2 em 48 horas, 30 kΩ cm2 em 24 horas e valores inferiores a  

22 kΩ cm2 na frequência de 200 mHz. Nos diagramas de Bode log|Z| e Nyquist para a 

amostra B1 apresentou arcos capacitivos e módulo de impedância menores que o alumínio 

sem tratamento químico, isso pode ser atribuído à exposição da amostra em meio de NaOH, 

que remove a camada de óxido natural que possui alta resistência. [36] O aumento do módulo 
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de impedância e dos arcos capacitivos em relação ao tratamento B1 é devido ao banho de 

HNO3 que aumenta a refletância do metal e retira partículas incrustadas na superfície, 

deixando um filme mais compacto. [36, 52] 

No diagrama de Nyquist, Figura 11C, observa-se o arco capacitivo na primeira hora 

era de aproximadamente 45 kΩ cm2 e na terceira hora chega a aproximadamente 54 kΩ cm2 

nas demais horas seu valor é abaixo de 30 kΩ cm2 na frequência de 10 mHz. Esse 

comportamento pode ser atribuído à formação da camada de óxido nas primeiras horas de 

imersão, aumentando a área inerte da superfície do alumínio, porém com o aumento do tempo 

de imersão inicia-se o processo de corrosão, aumentando assim a área ativa e diminuindo a 

resistência. A primeira constante de tempo pode ser atribuída à camada de óxido de alumínio 

e a segunda ao processo de transferência de carga.  

 

Figura 10 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B1: A) log |Z| vs log f, B) - 

vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, onde os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Figura 11 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B2: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist, em NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos representam os valores experimentais e a 

linha representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Os diagramas de Bode –Φ (Figuras 12B e 13B) mostram a presença de duas constantes de 

tempo para as amostras B3 e B4, que apresentam a frequência de máximo em 

aproximadamente Hz e 24 Hz, respectivamente. É observado outra constante de tempo 

menos proeminente em 0,1 Hz com valores próximos de 30 graus, o valor do ângulo da 

segunda constante é menor que 45 graus por possuir influência da primeira constante e não ter 

sido corrigida. O diagrama de Nyquist, Figura 12C, apresentou o maior arco capacitivo com 

valor de aproximadamente de 60 kΩ cm2 após as 24 horas. No gráfico de Nyquist e diagrama 

de Bode log |Z| a liga de alumínio com o tratamento B3 apresentou arcos capacitivo e módulo 

de impedâncias menores que o alumínio sem tratamento químico. Isso pode ser atribuído à 

exposição da amostra em meio de NaOH que retira o filme de óxido natural [36] e o Na2SO4 

que repassiva a superfície. [41] Para a amostra B4, o diagrama de Nyquist, Figura 13C, é 

analisado somente a primeira constante de tempo, pois na primeira hora só apresenta dois 

pontos para a segunda constante de tempo. Observa-se que na primeira hora de imersão o 
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valor de Zreal é de aproximadamente 44 kΩ cm2, 0,1 Hz, e na 48h o valor de Zreal= 21 kΩ cm2, 

24 Hz. Esse comportamento pode ser atribuído à exposição da amostra em Na2SO4 que 

controla a taxa de formação dos pites. [41] Os arcos capacitivos são menores que o tratamento 

B3 devido ao banho de HNO3 que a liga é submetida, pois, o ácido retira partículas sobre a 

superfície que se comportam como uma barreira física. [36, 52] 

 

Figura 12 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B3: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist obtidos em diferentes tempos em solução de NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos 

representam os valores experimentais e a linha representa o valor ajustado pela transformada de Kramers-

Kronig.  

-2 -1 0 1 2 3 4 5

2

3

4

5
 1h

 3h

 6h

 24h

 48h

lo
g
 (

|Z
| 
/ 

c

m



log (f / Hz)
-2 -1 0 1 2 3 4 5

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90
 1h

 3h

 6h

 24h

 48h

-
/
 g

ra
u
s

log (f /Hz)
 

0 20 40 60 80

0

10

20

30

40

50

60

70

80  1h

 3h

 6h

 24h

 48h

-Z
im

a
g
 /

 k

c

m
2

Z
real

 / kcm
2

 
 

 

 

 

 

A 

C 

B 



25 
 

Figura 13 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B4: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist, em NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos representam os valores experimentais e a 

linha representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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No diagrama de Nyquist para a amostra B5, Figura 14C, observa-se os valores de Zreal 

de aproximadamente 105 kΩ cm2 após 48 horas de imersão e 48 kΩ cm2 em 3 horas de 

imersão, na frequência de 100 mHz, que pode ser atribuído a exposição da liga em NaCl e 

Na2SO4, ambos são responsáveis pela formação de pites expondo sempre uma área superficial 

nova. [36, 41] Para a amostra B6 observa-se o diagrama de Bode log|Z|, Figura 15A, valores 

de 4,7 na primeira hora de imersão e 4,6 na 48h na frequência de 0,1 Hz. Observa-se no 

diagrama de Nyquist, Figura 15C, o primeiro arco capacitivo com diâmetro de 

aproximadamente 35 kΩ cm2 na primeira hora de imersão, Zreal = 42 kΩ cm2 na quadragésima 

oitava hora de imersão com projeção no último ponto do eixo x. A diminuição do arco 

capacitivo e do módulo de impedância em relação ao tratamento B5 pode ser atribuída ao 

banho de HNO3, que retira as incrustações da superfície da liga e aumenta a refletância do 

metal. [36, 52]  
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Figura 14 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B5: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist, em NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos representam os valores experimentais e a 

linha representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Figura 15 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B6: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Para as amostras que foram submetidas ao polimento químico completo, observa-se que 

a amostra B7 mostrou inconsistência em baixa frequência, por isso foi retirada uma grande 

quantidade de pontos.  Nos diagramas de Bode log|Z| (Figuras 16A e 17A) foi observado 

valores de log |Z| variam de entre 4,2 e 4,4 para amostra B7 e 4,7 a 5,2 para amostra B8. 

Observando os diagramas de Nyquist, Figuras 16C e 17C, todos os arcos capacitivos da 

amostra B8 aumentaram os valores de Zreal em relação à amostra B7. Nos diagramas de  

Bode log|Z| e de Nyquist observou-se maior módulo que o alumínio sem nenhum tratamento. 

Isso pode ser atribuído à formação de uma camada de óxido que favorece o efeito barreira e a 

aparência do metal. 
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Figura 16 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B7: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist, em NaCl 0,1 mol L-1, onde os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Figura 17 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B8: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, nos quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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A segunda parte do trabalho foi adição de nanopartículas de sílica ao banho B7 e B8, e 

seu monitoramento durante 10 dias.  

Nas Figuras 18 e 19 mostram os diagramas de impedância para as ligas de alumínio 

após o tratamentos B7 e B8 respectivamente. Observa-se que a amostra B8 apresentou maior 

arco capacitivo, com diâmetro de aproximadamente Zreal = 86 kΩ cm2 e a amostra B7 com 

valor abaixo de 60 kΩ cm2 na frequência de 10 mHz e 12 Hz, respectivamente. Os diagramas 

de ângulo de fase de Bode (Figuras 14B e 15B) mostram a presença de duas constantes de 

tempo. Comparando elas, observa-se o alargamento do pico, indicando a sobreposição de duas 

constantes de tempo. Isso pode ser atribuído pela formação de produtos de corrosão, sendo 

esta resposta coerente com o aumento dos valores de impedância com o aumento do tempo de 
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imersão, evidente nos diagramas de Nyquist. Portanto a amostra que apresentou melhores 

resultados após 240 de imersão foi a amostra B8.  

 

Figura 18 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B7: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  

-2 -1 0 1 2 3 4 5

2,0

2,5

3,0

3,5

4,0

4,5

5,0
 1h

 24h

 48h

 72h

 96h

 120h

 144h

 168h

 240hlo
g
 (

|Z
|/



log(f /Hz)
-2 -1 0 1 2 3 4 5

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90
 1h

 24h

 48h

 72h

 96h

 120h

 144h

 168h

 240h
-
/
 g

ra
u

s

log(f /Hz)  

0 10 20 30 40 50 60

0

10

20

30

40

50

60  1h

 24h

 48h

 72h

 96h

 120h

 144h

 168h

 240h

-Z
im

a
/k

c

m
2

Z
real

/kcm
2

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A 

C 

B 



31 
 

Figura 19 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B8: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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Para as amostras que foram submetidas ao banho químico utilizando 500 mg L-1 de 

nanoparticulas de SiO2, foram obtidos os diagramas de Nyquist, Figuras 20C e 21C, a amostra 

que apresentou maior arco capacitivo foi a B9, com valor aproximadamente de 110 kΩ cm2 

de Zreal na frequência de 15 Hz. Nos diagramas de Bode ângulo de fase, 20B e 21B, 

apresentam duas constantes de tempo, a primeira em alta frequência com valores de 

aproximadamente 80 graus e a segunda constante em baixa frequência onde o valor máximo 

foi de 40 graus. Para a amostra B9, o diagrama de Nyquist apresentou um aumento no Zreal 

gradual com o aumento do tempo de imersão. O diagrama de Nyquist relativo à amostra B10 

apresenta um aumento no arco até 96 horas, após esse tempo de imersão o valor de Zreal 

oscilou, mas sem grandes variações. Este comportamento indica a formação do produto de 
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corrosão com caráter mais capacitivo, sendo explicado pelo diagrama de Bode ângulo de fase, 

Figuras 20B e 21B, nos quais o ângulo máximo para a amostra B10 foi 79 graus na primeira 

hora de imersão e 83 graus para 240 horas, para a amostra B10 foi de 77 graus na primeira 

hora e 82 graus para 240 horas. 

 

Figura 20 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B9: A) log |Z| vs log f, B) -

 vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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Figura 21 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B10: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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As amostras que passaram pelo tratamento químico utilizando 1000 mg L-1 de 

nanopartículas de sílica de acordo com a Tabela 1. Para a primeira hora de imersão em 

solução de NaCl, o diagrama de Nyquist, Figuras 22C e 23C, mostraram arcos capacitivos 

com valores de Zreal em 79 kΩ cm2 e 28 kΩ cm2 para amostra B11 e B12 respectivamente na 

frequência 10 mHz. Já o diagrama de Bode ângulo de fase, Figuras 22B e 23B, apresentou 

para a amostra B11 duas constantes de tempo bem definidas na primeira hora de imersão e 

após 24 horas de imersão mostra um alargamento do pico, indicando consequentemente a 

sobreposição de duas constantes. Na amostra B12, foi observado duas constantes de tempo, 

uma grande em alta frequência e outra pequena em baixa frequência, onde é atribuída a 

primeira constante a formação do óxido e a segunda a processos interfaciais.  
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Após 240 horas de imersão, o diagrama de Nyquist, Figuras 22C e 23C, apresentaram 

valores de Zreal mais alto que as amostras B7 e B8 que não possui as nanopartículas em seu 

polimento químico, porém a amostra B12 apresentou também melhor aparência estética após 

o tratamento. Portanto a amostra que apresentou melhores resultados com a inserção de 

nanopartículas no polimento químico foi a amostra B12. 

 

Figura 22 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B11: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig. 
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Figura 23 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B12: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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Foram preparados polimentos químicos com 5000 mg L-1 de nanopartículas de SiO2. 

Nas Figuras 24B e 25B, os diagramas ângulo de fase de Bode, mostraram apenas uma 

constante de tempo na 1h de imersão e duas constantes de tempo em tempos mais longos de 

imersão. No diagrama de Nyquist, Figura 24C, com uma hora de imersão em solução de NaCl 

0,1 mol L-1 foi observada a presença de um arco capacitivo com valor de Zreal de 

aproximadamente 80 kΩ cm2 na frequência de 19 Hz. Para amostra B14, Figura 25C, foi 

observada grande dispersão dos pontos e assim foram retiradas grandes quantidade de pontos 

após a transformada de Kramers-Kronig. Na primeira hora de imersão mostrou diâmetro de 

Zreal de 9 kΩ cm2, 251 Hz, e nos tempo superiores houve um aumento gradativo nos valores 

de EIE, indicando que houve a formação do produto de corrosão.   
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Após 240 horas de imersão em NaCl as amostras B13 e B14 apresentaram menor valor 

de Zreal que as amostras B7 e B8 e não houve uma melhora na aparência das amostras, devido 

as incrustações de nanopartículas na superfície das amostras.  

 

Figura 24 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B13: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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Figura 25 - Diagrama de impedância da liga de alumínio após o tratamento B14: A) log |Z| vs log f, B) 

- vs log f, C) Nyquist em NaCl 0,1 mol L-1, os quais os símbolos representam os valores experimentais e a linha 

representa os valores ajustados pela transformada de Kramers-Kronig.  
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5.2 Caracterização Morfológica 

A Figura 26 apresenta fotografias das amostras antes e após os tratamentos químicos B 

a B8, para acompanhar as mudanças macroscópicas (aparência da superfície da amostra). Já 

na Figura 27, observa-se as microscopias óptica das amostras antes e após os tratamentos 

químicos com magnificação de 400x, podendo ser observada as modificações da superfície a 

cada tratamento. 

Nas Figuras 26A e 27A, condição B, é possível observar marcas de laminação e riscos 

possivelmente causados pelo manuseio. Nas Figuras 26B e 27B mostra a superfície da 

amostra B1 e nas Figuras 26C e 27C apresenta a amostra B2, ambas foram submetidas ao 

tratamento químico utilizando OH- e Cl-. Porém, a amostra B2 foi submetida também a um 
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banho de ácido nítrico o qual aumentou o brilho, devido ao ácido possuir propriedades de 

aumentar a refletância do metal. [36, 52] As amostras B1 e B2 apresentaram um bom aspecto 

visual. Porém foram observados alguns resquícios das marcas de laminação devido a ausência 

de ânions os quais exercem a função de controlar a taxa de ataque, tornando a superfície mais 

plana devido ao efeito de nucleação de pites na superfície externa e dissolução na extremidade 

dos túneis de óxidos. [36, 52]  

As Figuras 26D e 27D mostra a superfície da amostra B3 e nas Figuras 26E e 27E a 

superfície da amostra B4, onde foram estudadas a influência dos íons OH- e SO4
-2 sobre a 

superfície das ligas. Estas apresentaram uma superfície menos rugosa e homogênea devido à 

ausência dos íons Cl-. Isso pode ser devido ao fato dos íons cloreto serem responsáveis pelo 

aumento da velocidade de ataque o que torna a superfície mais rugosa já que estes são 

responsáveis pela formação dos pites. [39]  

As Figuras 26F e 27F e 26G e 27G mostram as fotografias e microscopias das amostras 

B5 e B6, ambas as amostras foram submetidas ao tratamento químico utilizando Cl-, SO4
-2, e 

a amostra B6 foi submetida posteriormente a uma solução de ácido nítrico para aumentar a 

refletância do metal. Observa-se que houve formação de um fino filme branco, dando aspecto 

não agradável a peças. Não foram retiradas as marcas de laminação das ligas e os riscos das 

peças submetidas a este banho, devido à ausência de OH- que retira impurezas de elemento de 

liga. [4] 

Já nas Figuras 26H e 27H mostra a amostra B7 e as Figuras 26I e 27I mostra a amostra 

B8; ambas foram submetidas ao tratamento químico utilizando OH-1, Cl-1 e SO4
-2, e a amostra 

B8 foi submetida a uma solução de HNO3 para aumento da refletância do metal. As 

fotografias mostram uma superfície homogênea e com bom aspecto superficial, e pelas 

microscopias nota-se ausência das marcas de laminação, riscos oriundos do manuseio e a 

formação de grânulos.  
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Figura 26 - Imagens fotográficas obtidas antes e após o tratamento químico: A) B, B) B1, C) B2, D) 

B3, E) B4, F) B5, G) B6, H) B7, I) B8. 

 

                                             

           Amostra B (A)                                                        Amostra B1 (B) 

                          

                 Amostra B2 (C)                                                           Amostra B3 (D) 

                             

                  Amostra B4 (E)                                                          Amostra B5 (F)  

                            

                 Amostra B6 (G)                                                       Amostra B7 (H) 
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Amostra B8 (I) 

 

 

Figura 27 - Micrografias obtidas antes e após o tratamento químico com magnificação de 400x: A) B, 

B) B1, C) B2, D) B3, E) B4, F) B5, G) B6, H) B7, I) B8. 

 

Amostra B (A) 

                              Antes                                                                            Depois 

                                  

Amostra B1 (B) 
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                            Antes                                                                          Depois 

                                  
Amostra B2 (C) 

 

 

                         Antes                                                                             Depois 
 

                                        

Amostra B3 (D) 

 

                          Antes                                                                             Depois 

                                      
Amostra B4 (E) 
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                         Antes                                                                                Depois 

                                        
Amostra B5 (F) 

 

                        Antes                                                                                 Depois 

                                  
Amostra B6 (G) 

 

                        Antes                                                                                Depois 

                                
Amostra B7 (H) 

 

 

 

 

 



43 
 

                          Antes                                                                               Depois 

                                 
Amostra B8 (I) 

 

Após a otimização do banho químico foi realizada a segunda etapa deste trabalho: a 

adição de nanopartículas de sílica na quantidade de 500, 1000 e 5000 mg L-1.  

As Figuras 28J e 29J mostra a amostra B9 e as Figuras 28K e 29K mostra o amostra 

B10, observa-se que com a adição de 500 mg L-1 de SiO2 no tratamento químico houve uma 

melhora na superfície, porém a amostra B9 que não foi submetida ao HNO3 apresentou uma 

superfície resíduos de nanopartículas e nas micrografias, ambas amostras apresentaram uma 

um aspecto de barro rachado e alguns cristais esféricos. 

As amostras B11 e B12 que foram submetidas ao tratamento químico adicionando 

1000 mg L-1 de SiO2 (Figuras 28L e 29L, 28M e 29M) respectivamente, todas obtiveram um 

superfície mais homogênea e com aspecto de anodizado fosco, características atribuídas as 

propriedades abrasivas das nanopartículas. [53] A amostra B12 apresentou melhor aspecto 

devido ao banho de HNO3 o qual aumenta a refletância do metal e retira incrustações sobre a 

superfície do metal. 

Nas Figuras 28N e 29N mostram a amostra B13 e a Figura 28O e 29O a amostra B14 

ambas foram submetidas ao polimento químico utilizando 5000 mg L-1 de SiO2. As 

micrografias apresentaram uma estrutura de barro rachado e com alguns cristais, sendo um 

aspecto visual não agradável, devido a incrustação de nanopartículas sobre a superfície do 

metal após o polimento químico. 
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Figura 28 - Imagens fotográficas obtidas antes e após o tratamento químico: J) B9, K) B10, L)B11, 

M)B12, N)B13 e O)B14. 

                               

                 Amostra B9 (J)                                                                Amostra B10 (K) 

                                 

                Amostra B11 (L)                                                             Amostra B12 (M) 

                                     

               Amostra B13 (N)                                                               Amostra B14    (O)                                                                         
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Figura 29 - Micrografias obtidas antes a após o tratamento químico com magnificação de 400x: J) B9, 

K) B10, L)B11, M)B12, N)B13 e O)B14. 

                        Antes                                                                                  Depois 

                                
Amostra B9 (J) 

 

                          Antes                                                                               Depois 

                                 
Amostra B10 (K) 

 

                          Antes                                                                               Depois 

                                 
Amostra B11 (L) 
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                         Antes                                                                                 Depois 

                                 
Amostra B12 (M) 

 

                       Antes                                                                                   Depois 

                                   
Amostra B13 (N) 

 

 

                          Antes                                                                               Depois    

                                 
Amostra B14 (O) 
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5.3 Análises de Superfície 

 

O Espectro de Energia Dispersiva de raios-X para a região apresentada na Figura 30, da 

amostra B7 é apresentado os espectros do ponto 1 e 2, região azul e região laranja 

respectivamente. Os espectros mostram sinal forte de oxigênio e alumínio, indicando a 

possível formação de óxido de alumínio. Já a Figura 31 apresenta a região onde foi analisada 

o EDS da amostra B8, onde o ponto 1 e 3 são representados pela cor azul e o ponto 2 pela cor 

laranja. Observa-se no espectro do ponto 1 e 2 somente os picos do alumínio e sinal fraco de 

oxigênio dando indícios da formação de um pouco de oxido de alumínio na superfície 

também é possível picos fracos menos intensos de ferro e silício presentes na matriz do metal. 

 

 Figura 30 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B7. 

 
                                         

 

Figura 31 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B8 

 
 

 

Nas micrografias das amostras B7 e B8, Figuras 32A e 32B, observa-se que após o 

tratamento químico, houve a formação de um produto de corrosão amorfo. Na amostra B7 

observa-se a ausência dos precipitados da matriz do metal e a formação de uma camada densa 

de óxido de alumínio sobre toda a superfície do metal. [54] Já na amostra B8, observa-se a 
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presença de uma camada de óxido de alumínio mais homogênea e alguns precipitados que 

pode ser oriundos da matriz que possuem sua constituição de ferro e silício. 

 

Figura 32 - Micrografia da liga de alumínio após o tratamento químico: A)B7 e B)B8 

 

        
                                              (A)                                                                                 (B)      

. 

Na Figura 33 observa-se a região selecionada para análise do espectro de energia 

dispersiva de raios-X da amostra B9, onde os pontos 1 e 2 são apresentados na cor azul e o 

ponto 3 na cor laranja. Os espectros relativos os pontos 1 e 3, mostram picos de alumínio e 

oxigênio sendo indicio da formação de oxido de alumínio. No espectro do ponto 3 mostra 

pico de silício o qual pode ser advindo da nanopartículas que foram adicionadas a este 

tratamento. A região onde foi feito o EDS da amostra B10 (Figura 34) são apresentados dois 

pontos, o primeiro ponto azul e o segundo ponto laranja. O espectro relativo ao ponto 1 

mostra picos de oxigênio de alumínio, o qual indica a formação de oxido de alumínio, já o 

espectro relativo ao ponto 2 observa-se pico relativo a ferro e silício, os quais são oriundo da 

matriz do metal devido ao formato do cristal. Não é observado precipitado de silício provindo 

das nanopartículas, isto pode ser atribuído ao segundo banho em HNO3 o qual retira as 

incrustações sobre a superfície.      
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 Figura 33 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B9. 

                         

                                             
 

 

Figura 34 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B10. 

 

 
 

 

 

 

Na micrografia da amostra B9, Figura 35A, observa-se na superfície a presença 

considerável de óxido de alumínio e alguns precipitados advindos da matriz do metal. A 

amostra B12, Figura 35B, observa-se a ausência de precipitados e somente a superfície do 

metal.  
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Figura 35 - Micrografia da liga de alumínio após o tratamento químico: A)B9 e B)B10. 

            

                                       (A)                                                                                        (B)      

  

No Espectro de Energia dispersiva de raios-X para a região apresentada na Figura 36 

relativa a amostra B11 observa-se 4 pontos: pontos 1, 2 e 3 possuem coloração azul e o ponto 

4 possui coloração laranja. Em todos os espectros relativos aos quatro pontos selecionados 

mostram presença de oxigênio e alumínio, indicando a formação de oxido de alumínio na 

superfície, e alguns precipitados de silício proveniente das nanopartículas de SiO2. A região 

onde foi realizado o EDS relativo à amostra B12, Figura 37, foi selecionado 5 pontos, onde os 

quatro primeiros são azuis e o quinto laranja. O espectro do ponto 1 e 3 mostram picos de 

oxigênio e alumínio, sendo indícios de formação de óxido de alumínio, e resquícios que 

silício e ferro da matriz do metal. Já o espectro relativo ao ponto 2 e 5 mostram pico muito 

intenso de alumínio e resquício somente de oxigênio, indicando uma formação de óxido, mas 

na sua totalidade somente a presença do metal nessa região. E no ponto 4 é possível observar 

o sinal relativo ao sódio, provenientes do NaCl durante o banho, e precipitados rico em silício, 

advindo das nanopartículas de sílica. 

 

Figura 36 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B11. 
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 Figura 37 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B12.
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Na micrografia da amostra B11, Figura 38A, observa-se a superfície rica em óxido de 

alumínio e alguns precipitados que pode ser atribuída a inserção de nanopartículas ao 

tratamento químico. Na Figura 38B, amostra B12, observa-se alguns precipitados e a 

superfície rica em óxido mais homogênea.  

     
Figura 38 - Micrografia da liga de alumínio após o tratamento químico: A)B11 e B)B12 

             

                                       (A)                                                                                        (B)    

 

No Espectro de Energia Dispersiva de raios-X da região apresentada na Figura 39, 

amostra B13, observa-se no ponto 1 e 2 sinais de oxigênio e alumínio, indicando a formação 

de oxido de alumínio, e o ponto 3 observa-se somente pico do metal. Na Figura 40 observa-se 

a região onde foi realizada o EDS da amostra B14, onde foram selecionados 2 pontos. 

Observa-se nos espectros relativos ao ponto 1 e 2 mostra somente a presença de alumínio. 

Apesar da amostra B13 e B14 apresentarem uma camada grosseira visualmente de 

nanopartículas de sílica, não foram observadas as mesmas no EDS.  
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Figura 39 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B13. 

                        
  

 

Figura 40 - EDS da liga de alumínio após o tratamento químico B14. 

 
 

 

Na micrografia da amostra B13, Figura 41A, observa-se a superfície rica em óxido de 

alumínio. Na Figura 41B, amostra B14, observa-se na superfície precipitados esféricos que 

podem ser advindos das nanopartículas que foram adicionadas ao tratamento químico. 
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Figura 41 - Micrografia da liga de alumínio após o tratamento químico: A)B13 e B)B14.  

              

                                       (A)                                                                                       (B)    

 

 

5.4 Microdureza – Método de Vickers 

 

Foram realizadas medidas das amostras através da dureza de Vickers após todos os 

tratamentos químicos. Foram realizadas 10 medidas para cada amostra, na Tabela 6 é 

apresentado o valor máximo, valor mínimo, média e desvio. É observado o mesmo 

comportamento em todos os casos, que o material que não foi submetido ao segundo 

tratamento químico (HNO3), apresenta maior valor de dureza em relação ao tratamento após o 

banho de ácido nítrico, isso pode ser referido a maior pureza da superfície após o banho de 

HNO3.[55]  

 

Tabela 6 – Dureza de Vickers após todos os tratamentos químicos. 

Amostra B B1 B2 B3 B4 B5 B6 B7 B8 

Máximo 

(HV) 

79,7 119,8 104,2 113,0 114,8 103,4 68,4 70,0 72,2 

Mínimo 

(HV) 

68,1 85,8 89,0 90,2 96,8 92,9 64,2 62,4 60,4 

Diferença 

(HV) 

11,6 34,0 15,2 22,8 18,0 10,5 4,2 7,6 11,8 

Média 

(HV) 

74,8 97,7 94,7 104,3 101,2 98,0 66,0 65,3 64,4 

Desvio 4,0 9,6 5,3 6,5 5,2 3,1 1,5 2,1 3,7 

 

Amostra B9 B10 B11 B12 B13 B14 

Máximo 

(HV) 

89,2 74,3 85,6 72,1 89,8 77,6 

Mínimo 

(HV) 

73,6 65,0 58,7 66,8 83,0 66,8 

Diferença 

(HV) 

15,6 9,3 26,9 5,3 6,8 10,8 

Média (HV) 82,1 67,8 80,6 68,8 86,6 72,8 

Desvio 5,2 2,6 8,0 1,5 2,5 3,0 
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6. CONCLUSÃO 

 

Este trabalho mostrou ser possível adaptar o tratamento químico alcalino a base de 

NaOH, NaCl, Na2SO4 e HNO3 para ligas de alumínio da série 6000, otimizando os reagentes 

e posteriormente a adição de nanopartículas. Esse tratamento desenvolvido é simples e 

oferece perspectiva para aplicação em outras séries das ligas de alumínio, resultando em uma 

superfície homogênea e com aspecto de anodizado fosco.  

O estado da superfície da liga depende do tratamento aplicado, como demonstrado com 

a liga em estudo. Na primeira parte do trabalho é observada a melhor aparência após o 

tratamento B8, com OH-, Cl-, SO4
-2 e HNO3.  

Na segunda parte do trabalho é observado a melhor aparência após o tratamento B12, 

OH-, Cl-, SO4
-2, com adição de 1000 mg L-1 de nanopartículas de SiO2 e HNO3. Este 

polimento também apresentou maior resistência a corrosão mesmo após 240h de imersão em 

NaCl, comparado com a amostra sem nenhum tratamento. 
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