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RESUMO - Superficie superhidrofébicas sdo importantes devido as suas
inimeras aplicagBes, que chamam muito atengdo tanto da comunidade académica
guanto da industria. O objetivo deste trabalho foi analisar a eficacia ao se
construir uma superficie utilizando o método de deposi¢do galvanica sem
eletricidade. Os experimentos foram realizados mergulhando uma placa de aco
dentro de uma solucéo de sulfato de cobre para que o ago fosse recoberto com o
cobre. Ap6s o cobrimento, foi realizada passivacdo com solucdo alcodlica de
acido estearico. A superficie produzida apresentou regides superhidrofobicas e
outras somente hidrofdbicas, sendo algumas regides com angulo de contato de
140,33° (hidrofébicas) e outras com angulo de contato de 162,2°
(superhidrofébicas).

1. INTRODUCAO

O trabalho de Xu et al., (2009) destaca que podemos encontrar organismos vivos que
apresentam propriedades de superhidrofobia na natureza, como a flor de 16tus, que tem a sua
superficie totalmente rugosa, na qual sdo formadas cavidades ocupadas pelo ar atmosfeérico,
ndo deixando as goticulas de 4gua penetrarem na flor. Inspirados na natureza, diversos autores
(Xu et al., 2009; Guo et al., 2012 a, b; Xue et al., 2010; Park e Hwang, 2016; Ou et al., 2015;
Yuan et al., 2016;) propuseram diferentes métodos para o desenvolvimento de superficies
superhidrofobicas artificiais. Para que a superficie seja considerada superhidrofobica, ela deve
possuir um angulo de contato maior que 150° (Figura 1), e angulo de deslizamento menor que
10°. Os trabalhos de Xue et al. (2010), Guo et al. (2012 a, b), Xu et al. (2009) e Park e Hwang
(2016) mostraram que estas superficies estdo chamando muito atengdo tanto da comunidade
académica quanto da industria por suas aplicacdes praticas, como: autolimpeza, anticorroséo,
anticongelamento, separacao de 6leo e agua e reducéo do atrito.

Figura 1 — Angulo de contato de um liquido com um sélido
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Alguns métodos como processo sol-gel, gravacdo em laser e plasma, gravacdo quimica,
montagem coloidal e deposicdo galvanica sao alternativas para a fabricacdo de uma superficie
superhidrofébica. Entretanto, a utilizacdo da maioria desses métodos necessita de muitos
gastos e equipamentos especificos para a realizacdo. A deposicdo galvanica espontanea possuli
bom custo-beneficio e é apropriada para construcdo de superficies de grande &rea, segundo
(Xu et al., 2009; Guo et al., 2012 a, b; Ou et al., 2015; Yuan et al., 2016;). Geralmente, 0s
métodos de deposicdo em metais para obtengdo de superhidrofobia envolvem duas etapas. A
primeira consiste em recobrir substrato metalico com uma camada texturizada de outro metal.
Depois desta etapa, é feita a modificagdo da superficie hidrofilica do metal com uma
substancia hidrofobica. Por exemplo, é comum a aplicacdo de solucdo acida (como o acido
estearico), fazendo com que a pega seja revestida por uma pelicula de baixa energia
superficial. A combinacdo da morfologia adequada e a quimica da superficie confere a
superhidrofobia ao material.

O método utilizado para o desenvolvimento deste trabalho tem como ponto de partida
os trabalhos de Liu et al. (2012); Guo et al. (2012a) e Guo et al. (2012 b); que obtiveram
superficies superhidrofébicas em materiais metalicos. O objetivo do trabalho € testar o
recobrimento com cobre proposto por Guo et al. (2012 a) para a nanoestruturacdo. Porém,
trocando o PTES da segunda etapa (CF3(CF2)7CH2CH2Si(OCHa)s) por acido estearico, visto
que o acido estearico é um reagente mais barato e foi utilizado por Guo et al. (2012 b) apds
recobrimento com prata.

2. DETALHES EXPERIMENTAIS

2.1 Materiais

Placa de aco 1045 de dimensdes 3 x 1,7 cm, balanca de precisdo (4 algarismos
significativos), dessecador, bomba de vacuo, suporte universal, Béqueres de 25mL e 500mL,
balGes volumétricos (25mL), sulfato de cobre hexahidratado, acido estearico, agitador
magnético, alcool (etanol) absoluto e agua destilada.

2.2 Metodos para a fabricagdo da superficie

Primeiro, a peca que estava polida manualmente foi lavada com agua destilada e foi
submetida ao polimento utilizando lixadeira orbital (metalografia). Apds este método foi
utilizado agua destilada para a lavagem da peca. Com a amostra limpa, esta foi imersa em
0,046M de uma solucédo de sulfato de cobre hexahidratado com agua destilada. Apos reagir
por seis minutos, a peca foi retirada e fez-se a lavagem desta com &gua destilada, seguido pela
secagem utilizando um pano de alta absorgéo.

Para revestir uma pelicula de baixa energia superficial, a amostra foi imersa em 0,030M
de uma solucéo alcoolica (etanol) de acido estearico por 24h. Finalmente, a peca foi retirada
da imersdo, e esta foi lavada com alcool (etanol) absoluto e secada utilizando um pano de alta
absorcao.
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2.3 Metodos de Caracterizacéo

Analise da Morfologia e Superficie: Foi utilizado um microscopio 6tico (MO) Olympus
BX41M-LED com aumento de 100x e camera de captura Infinity 1 para observar e capturar
imagens da superficie da peca apos polimento.

A andlise morfoldgica dos materiais nanoestruturados foi obtida por microscopia
eletronica de varredura (MEV) utilizando um equipamento Philips XL-30 FEG operando com
feixe de elétrons de 15 kV.

Medida do angulo de contato: Utilizou-se um Microgonidometro CAM200 (grupo de
pesquisa em polimeros prof. Bernhard Gross) para a medida do angulo de contato da &gua
(método da gota séssil) no substrato e assim definir a eficacia do método para construcao de
superficie. Neste método, uma gota de volume conhecido foi fotografada em repouso sobre o
substrato e o angulo foi estimado por analise da imagem.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Feito o polimento, foi feita a analise da morfologia da peca utilizando um microscépio
oOtico, sendo obtida algumas imagens da superficie, conforme mostra a figura 2. Apos a
retirada da peca do banho de cobre, foi possivel observar visualmente que a pec¢a havia sido
totalmente coberta pelo cobre, conforme mostra a figura 3-a.

Figura 2 — Morfologia da peca de diferentes regides.

Amostras ndo polidas ou que receberam banho de cobre de até trés minutos,
apresentaram resultados insatisfatorios quanto ao recobrimento de cobre. Apds a imersao em
solucdo alcodlica de acido esteérico, foi obtida uma placa com a presenca de regies
esbranquicadas, conforme mostra a figura 3-b.

O angulo de contato indicou que algumas regides da placa ndo atingiram o angulo
desejado (minimo de 150°). Assim, mediu-se os angulos nas regides central, centro-baixo,
centro-cima e lateral, conforme mostra a figura 4. Para a analise dos resultados foi utilizada
uma gota de 5uL nas regides mencionadas e os resultados estdo apresentados na Tabela 1.
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Figura 3 — a) Cobertura da peca apés a imersdo na solucéo de sulfato de cobre. b) Placa
apos a imersdo em solucéo alcodlica de acido estearico.
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Tabela 1 — Tabela de dados da gota em contato com a placa feita pelo goniémetro.

Regido Angulo de contato a Angulo de contato & Meédia do angulo de
esquerda (graus) direita (graus) contato (graus)

Lateral 140,33 140,90 140,61
Central 159,93 159,96 159,94
Centro- 150,49 150,54 150,52

baixo
Centro- 158,09 162,20 160,15

cima

A tabela indica angulos superiores a 150° (areas superhidrofébicas) e a placa foi
considerada apenas hidrofébica (angulos superiores a 90°) em outras regides. Pelo
goniébmetro, foi possivel o registro de algumas das imagens das regides citadas anteriormente,
conforme mostra a figura 5.

Visualmente, conforme mostrado na figura 5, é possivel notar a diferenca dos angulos
de contato entre as diferentes regibes como apresentado na tabela 1, sendo os melhores
resultados pertencentes as areas esbranquicadas da placa. Provavelmente, estas regides foram
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as que obtiveram maior funcionalizacdo com o &cido, j& que o aparecimento de regifes mais
claras ocorria somente depois do tratamento com a substancia.

Alguns trabalhos da literatura utilizaram técnica similar em que foi possivel fabricar
uma superficie superhidrofdbica e o acido estearico apresentou potencial para funcionalizacéo
da superficie, ja que algumas regides apresentaram as propriedades desejadas.

Para tracar as raz0Ges de diferenca entre as regifes neste trabalho, foi utilizado um
microscopio eletrdnico de varredura (MEV) para observar a morfologia da amostra, sendo que
a estrutura observada é do tipo flor de I6tus, conforme mostra a figura 6. Esta era a
morfologia desejada e que foi reportada na literatura a partir do recobrimento de cobre em
condicdes similares.

Deste modo, a estruturacdo da superficie foi adequada e algumas hipéteses foram
levantadas sobre as razbes de porque a peca inteira ndo apresentou 0 comportamento
desejado: impurezas no corpo de prova e a concentracao de acido esteérico. O corpo de prova
foi obtido a partir do recorte de uma placa metélica, onde se retirou a borda da placa, regido
aonde pode ocorrer concentragdo de impurezas.

Figura 5 — Goticulas de 5pL observadas pelo Goniémetro. a) Regido Centro-baixo b)
Regiéo Central. c) Regido lateral.
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Figura 6 — Imagem da estrutura de uma amostra feita por um MEV.
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4. CONCLUSOES

O acido estearico apresentou potencial para desenvolvimento do processo de funcionalizagédo
da superficie. Porém, o objetivo da fabricacdo de uma superficie superhidrofobica foi atingido
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parcialmente, sendo que ndo foi alcangado a superhidrofobia em todas as regides da placa.
Pdde-se perceber também que as regides que melhor se comportaram como superhidrofébicas
foram aquelas esbranquicadas da placa, provavelmente devido a presenca do &cido estearico
na superficie.

Em vista das hipoteses levantadas para que a superhidrofobia ndo tenha ocorrido em
todo o substrato, ensaios futuros avaliardo os efeitos da concentracdo de &cido estearico,
tempo de exposicdo a solucdo de sulfato de cobre e utilizardo corpos de prova obtidos do
centro de barras metalicas recortadas, de modo a evitar os efeitos das impurezas no processo.
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