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RESUMO

A corrosdo representa um grande desafio global, e uma das formas mais
comuns de se proteger uma superficie é mediante a utilizagdo de recobrimentos
organicos. Entretanto, h& o risco dessa camada protetora sofrer danos, assim, torna—
se extremamente promissor o desenvolvimento de revestimentos autorreparadores,
utilizando—se agentes anticorrosivos encapsulados em nanocontéineres. Nos ultimos
anos tém-se observado importantes desenvolvimentos na area de nanotecnologia e
de materiais nanoestruturados. Neste projeto de pesquisa € proposto o
desenvolvimento de recobrimentos inteligentes utilizando nanoparticulas magnéticas
e agentes anticorrosivos, que serdo armazenados em nanocontéineres dispersos na
matriz composta de verniz a base de isopor reciclado.

Palavras-chave: Nanoparticulas magnéticas. Nanocontéineres de silica. Verniz de

isopor. Anticorrosivos.
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1 INTRODUCAO

Em 1959 foi proposto por Richard Feynmano o termo nanociéncia em uma
palestra intitulada “Tem muito espaco |a embaixo”, enquanto o termo nanotecnologia
foi popularizado por Eric Drexler em 1986 no livro “Motores da criagdo”. Com o passar
dos anos o estudo no campo da fisica quantica se intensificou, e trabalhando na
dimenséo atdmicas, as leis sédo diferentes, esperando novos efeitos e resultados quem
veem impactado cada vez mais a sociedade, principalmente na sua qualidade de
vida.(1)

O que caracteriza qualquer tipo de nanotecnologia é o tamanho dos
componentes ou de suas particulas, que estdo contidos na faixa de 1 a 100
nandmetros (nm). Com tais escalas de tamanho alguns componentes podem
apresentar novas caracteristicas fisico — quimicas, bem como outras propriedades
que j& pertenciam aquele material podem ficam ainda mais evidentes, como as
propriedades magnéticas ou sua capacidade de dispersdo no meio em que estdo
inseridas.(1)

As nanoparticulas magnéticas, um dos nanomateriais mais estudada pelo seu
baixo custo e propriedades magnéticas, sao utilizadas com diversas finalidades, seja
na area biolégica, na ressonancia magnética e hipertermia, ou os ferrofluidos, que tem
suas aplicacbes em ambientes mais extremos. (2-3)

A sintese de nanoparticulas magnéticas pode ser obtida através de varios
métodos, dentre eles o de coprecipitacdo, considerado um dos mais pratico, que
consiste na adicdo de uma base nos sais Fe2+ e Fe3+ em solugdo aquosa. Outros
métodos sdo o de degradacao térmica, o de Reagdo sol-gel, o de Sintese hidrotermal,
e o de Sintese em microemulsdo. O método em questdo usa como compostos
precursores sais do elemento o qual se deseja criar as nanoparticulas, dispersos em
meio aquoso, com pH, temperatura e for¢a idbnica do meio controlados, assim podendo
prever o tamanho dessas nanoparticulas e a sua dispersdo, considerando ainda
caracteristicas dos contraions do sal precursor (cloretos, sulfatos, nitratos entre
outros) que serao utilizados na sintese. (2-4)

Aléem das nanoparticulas, recentemente estdo sendo pesquisados o0s

nanocontéineres, estruturas de mesma escala nanométrica que as nanoparticulas (em



pelo menos uma das dimensdes), porém com o diferencial de poder abrigar dentro da
sua estrutura, oca ou porosa, outros tipos de substancias, sejam estas as proprias
nanoparticulas ou ainda aditivos anticorrosivos, por exemplo. (5,6)

Os nanocontéineres podem ser divididos em trés grandes grupos:. as
nanoparticulas, baseadas em nanomateriais (as que possuem trés dimensdes
nanomeétricas); 0s nanotubos, que possuem ao menos uma das dimensdes
nanometrica); 0s nanomateriais, baseados em nanocamadas (com duas das
dimensdes nanométricas). Dentro de cada uma dessas classificacfes, estes materiais
podem ainda ser classificados como organicos (formados por lipideos, proteinas ou
polimeros) ou inorganicos, e ainda como 0cos ou porosos. (7)

Dentre os variados materiais utilizados para sintetizar os nanocontéineres, a
silica ou diéxido de silicio (SiO2) € o mais empregado, devido a sua facilidade de
sintese e por ser de baixo custo, quando comparado com outros materiais que
demandam técnicas mais complexas, como sdo 0s nanotubos de carbono, que
demandam de altas temperatura para a sua sintese. (8)

Junto com o avanco tecnoldgico, surge a necessidade da preocupacdo com a
sustentabilidade, sendo claro o impacto do desenvolvimento humano na natureza
como um todo. O emprego de novas técnicas que utilizem residuos de outros
processos como matéria—prima ou incorporando—o dentro dessas tecnologias ganha
cada dia mais notoriedade e apoio. (9)

No Brasil, de acordo com o Ministério do Meio Ambiente, 30% de todo o lixo
produzido no pais é passivel de reciclagem, mas apenas uma pequena parcela (cerca
de 3%) dele é realmente reciclada. (10) O poliestireno expandido, convencionalmente
chamado isopor, € um polimero composto pela repeticdo do (CsHs)n, assim
configurando como um material de baixa densidade. Como demonstrado por Barcelar,
Renzano & Beati (11) é possivel utilizar o isopor como um verniz aplicavel em tintas
guando misturado com um solvente organico, assim obtendo uma protecdo contra a
retencdo de agua em madeira muito proxima dos vernizes encontrados
comercialmente.

Com isso, 0 desenvolvimento de novas tecnologias e novas aplicacdes para
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materiais reciclados, € possivel obter produtos com um elevado desempenho em suas
determinadas fun¢des e ainda contribuindo para a sustentabilidade e para um avango

muito mais ecoldgico da Ciéncia.

1.1 JUSTIFICATIVA

As pesquisas por materiais cada vez mais eficientes e com maior durabilidade
€ constante. Assim sendo, este projeto de pesquisa visa o aperfeicoamento no ramo
da tecnologia quimica voltada para o desenvolvimento de tintas e recobrimentos
avancados. A demanda para que estes recobrimentos tenham maiores rendimentos e
durabilidades elevadas € crescente. Adicionalmente, no a&mbito do desenvolvimento
de novos recobrimentos anticorrosivos para substratos metélicos, o presente projeto
pretende desenvolver recobrimentos inteligentes baseados na incorporacdo de
nanoparticulas magnéticas e de agentes inibidores de corrosdo em matrizes a base

de isopor reciclado.

1.2 OBJETIVOS

Os seguintes topicos iram discorrer sobre os objetivos gerias e especificos
desse projeto.

1.2.1 OBJETIVO GERAL

Este projeto de pesquisa tem como principal objetivo o desenvolvimento de
recobrimentos inteligentes utilizando nanoparticulas magnéticas e agentes
anticorrosivos, que serdo armazenados em nanocontéineres dispersos em matriz de
verniz composto de isopor reciclado. Assim, estes nanocontéineres serdo carregados
com nanoparticulas e/ou com agentes anticorrosivos especificos, a fim de aprimorar

a durabilidade de tintas em meios corrosivos.
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1.2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Testar métodos de sintese de nanoparticulas magnéticas e nanocontéineres
de silica;

e Produzir uma tinta com agentes inibidores de corrosao;

e Analisar e testar a eficiéncia da tinta produzida.

2 MATERIAIS E METODOS

Os seguintes topicos discorrerdo sobre os materiais, disponibilizados pelo
Centro Universitario do Sagrado coracdo de Jesus, e 0s métodos previamente

estudados para a execugéao do projeto.

2.1 MATERIAIS

2.1.1 REAGENTES:

— Hidroxido de Amoénio PA;

— Sulfato Ferroso PA,;

— Cloreto de Ferro PA;

— Per6xido de Hidrogénio PA,
— Acido Sulftrico PA;

— Acido Citrico Anidro PA;

— Agua destilada;

— Alcool Etilico PA;

— 3-Glicidiloxipropil Trimetilsiloxano
— Isopor Reciclado (EPS);

— Acetona PA;

— Pecas de aco ASTM A36.

2.1.2 EQUIPAMENTOS:

— Vidrarias;
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— Im&, para separacdo magnética;
— Centrifuga;

— Manta de Aquecimento;

— Agitador Magnético;

— Balanga Semianalitica.

2.2 METODOS

Os métodos previam a sintese das nano particulas magnéticas com os ions de
Ferro, os nanocontéineres de silica para carregar a magnetita, e o verniz a partir de
isopor reciclado. A mistura dos trés sera colocada em teste com matérias de prova de

aco.

2.2.1 SINTESE DE NANOPARTICULAS

A primeira etapa consiste na sintese das nanoparticulas magnéticas pelo
método da coprecipitacdo. Nesta etapa € utilizada uma mistura entre os ions de ferro
(Fe2+ e Fe3+) com a adicdo de uma base, geralmente utilizado solu¢ao de hidréxido
de amonio (NH4OH) com pH proximo de 10, em agitagéo constante a uma temperatura
controlada, gerando a seguinte equacao:

FeSO4 + 2 FeCls + 8NH4OH — FeOas + H20 + Sais de Amonio

Através dos célculos estequiométricos, encontrou-se a medida de 6,9504 g de
Sulfato de Ferro I, e de e 13,5181 g de Cloreto de Ferro Ill. Os dois reagentes foram

pesados separadamente em balancas analiticas.
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Figura 1. Pesagem do Sulfato de Ferro Il

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 2. Pesagem do Cloreto de Ferro Il

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Apbs o processo de pesagem o Sulfato de Ferro 1l foi solubilizado em 50ml de
agua destilada em um bal&do volumétrico de fundo chato, enquanto o Cloreto de
Ferro Il foi solubilizado em um bal&o volumétrico de fundo chato de 100ml. Portanto,

gerando uma concentra¢cao de 0,5mol/L em ambos 0s casos.

Figura 3. Amostra de Sulfato de Ferro Il e Cloreto de Ferro i

' FAVOR NAO
i MUDARAS BALANCA
DE LUGAR

Fonte: Elaborado pelo autor.

Colocado ambos os reagentes em um béquer de 250 ml, permaneceu em
constante rotagdo a temperatura ambiente por 10 min através de um agitador
magnético.

Mediu-se entdo, 40ml de Hidréxido de Amdnio, em uma proveta graduada de
50 ml, procurando uma solugéo com concentracao de aproximadamente 30%.
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Figura 4. Mistura de Sulfato de Ferro Il e Cloreto de Ferro llI

Fonte: Elaborado pelo autor.

Com os reagentes prontos, a mistura de Sulfato de Ferro Il e Cloreto de Ferro
[l foi aquecida até 60° C, temperatura medida com um termdmetro. Nesse ponto foi
adicionado os 40 ml de Hidréxido de Aménio, e permaneceu em constante e alta
rotacdo por 30 min.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Por fim, a solucéo foi dividida foi naturalmente resfriada até a temperatura
ambiente, e separada em 12 tubos Falcon de 15 mL. Os conteudos dos tubos foram

levados a uma centrifuga para a decantacao, programada a 4000 rpm por 5 minutos.

Figura 6.Sintese antes da centrifugacao

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A agua restante foi descartada corretamente, e as nano particulas
armazenadas em um recipiente fechado em meio acido preparado através da
pesagem de 0,0282 gramas de acido citrico anidro em pd, dissolvido em 50 ml de

agua.

2.2.2 SINTESE DE NANOCONTEINERES DE SILICA

Para a sintese dos nanocontéineres de silica (SiO2), seguindo o relatado por
SILVA & AOKI (9), foi misturado 80 ml de alcool etilico com 20 ml de 4gua destilada e
2,5 ml de hidréxido de amoénio em um Erlenmeyer de 250 ml, e colocado sobre
constante agitacdo por 30 minutos em um agitador magnético na temperatura

ambiente.

Figura 7.Sintese dos nanocontéineres de silica

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Em seguida, foi adicionado 0,5 ml de 3-Glicidiloxipropil Trimetilsiloxano, neste
caso substituindo TEOS (Tetraetoxissilano), e mantido fechado sobre constante

agitacdo em temperatura ambiente por 24h.

2.2.3 SINTESE DO VERNIZ

A Ultima sintese consistiu na producdo do verniz a base de poliestireno
expandido onde foi pesado 0,5 g do isopor com o auxilio de um béquer e uma balanca

analitica.

Figura 8. Pesagem do poliestireno expandido

Fonte: Elaborado pelo autor.

Entdo foi adicionado 1 ml de Acetona P.A. medido com auxilio de uma pipeta

volumétrica.
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Figura 9. Poliestireno expandido com Acetona |

Fonte: Elaborado pelo autor.

2.2.4 PREPARACAO DO CORPO DE PROVA
Por fim, a mistura de nanoparticulas magnéticas, nanocontéineres, e verniz foi
feita em diferentes quantidades, adi¢cdes de até 1% (kg/kg) de nanoparticulas e

nanocontéineres seguindo a Tabela 1.

Tabela 1. Concentracdo de verniz de isopor, de nanoparticulas magnéticas e de nanocontéineres

Verniz de isopor Nanoparticulas Magnéticas Nanocontéineres de Silica
99,50% 0,25% 0,25%
99% 0,50% 0,50%
98% 1% 1%

Fonte: Elaborado pelo autor.

Enquanto 9 placas circulares de aco ASTM A36, como demonstrado por
Imianowsky & Walendowsky (12) ser um dos tipos de ag¢o carbono mais utilizado em
construgbes civis, foram lixadas nas lixas d’agua de granulacdo iniciando na

granulacdo 400 até chegar a 1200.
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3 RESULTADOS

Inicialmente foi proposto um método para a sintese das nanoparticulas, porém
com a andlise mais profunda percebeu-se dificuldades na realizacdo do mesmo,
portanto, com uma revisao literaria encontrou-se novos métodos. Utilizando o método
de coprecipitacdo na mistura de ions de ferro com uma base formou uma pasta na
coloracéo preta, o que representa a formacao da magnetita. E com a utilizacao de ima

€ possivel observar a atracdo das nanoparticulas com o mesmo.

Figura 10. Nanoparticula magnética em meio acido

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os nanocontéineres de silica foram produzidos com algumas modificacées a
partir do método de SILVA & AOKI (9), substituindo o TEOS pela 3-Glicidiloxipropil
Trimetilsiloxano, no intuito da formacdo de precipitados, neste caso 0s
nanocontéineres. Porém ao final do tempo pré-determinado nado foi possivel a
visualizacdo desse precipitado, ou certa turbidez no liquido analisado, como seria o

esperado.
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Além disso, a producgéo do verniz a base de isopor, previsto no método de
BACELAR et al. (11), que consiste na retirada do ar preso entre as moléculas de
estireno com o enfraquecimento das ligacdes entre mondmero de poliestireno pela
acao da acetona, diminuindo drasticamente seu volume, resultou em uma massa de
tonalidade marrom de baixa viscosidade enquanto se mantinha em contato com a
acetona. A acetona evaporando rapidamente por ser um liquido volatil, a massa se

enrijece e ganha uma pelicula esbranquicada no exterior.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Por fim a tentativa de incorporacdo da nanoparticula nos nanocontéineres e
entrando em contato com o verniz ndo se deu por satisfatoria, podendo visualizar
facilmente 2 fazes, a sintese do verniz se mantendo na massa esbranquicada e um

liquido de tonalidade preta
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Figura 12. Mistura de verniz de isopor, de nanoparticulas magnéticas e de nanocontéineres
G 7 84 U i ;

Fonte: Elaborado pelo autor.

4 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Com a observacdo da pasta na coloracdo preta formada na sintese das
nanoparticulas juntamente com a atracdo magnética com um im&, a sinteses
realizadas tiveram éxito e se comportaram como o esperado durante os estudos
iniciais.

Do mesmo modo, observou-se a estabilizacdo da sintese na solucdo de &cido
citrico como bem-sucedido, em contraposto as analises armazenadas em agua, que,
com o passar do tempo, perdeu sua propriedade magnética, representando a
oxidagdo das nanoparticulas.

Dando sequéncia, a sintese dos nanocontéineres néo foi vista de forma bem-
sucedida comparativamente a sintese mencionada anteriormente. A ndo formacéao de
precipitado no Erlenmeyer junto a turbidez esperada demonstra o resultado negativo

da formacdo de nanocontéineres substituindo o Tetraetoxissilano pelo 3-
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Glicidiloxipropil Trimetilsiloxano, assim como demonstra a ineficacia do mesmo por
ser um produto comercial, sendo assim possuindo uma baixa concentracao.

No caso da producao do verniz, a massa formada com reducao notavel de seu
volume demonstra a eficacia na solubilizacdo do isopor pela Acetona P.A. assim como
era 0 esperado na utilizacdo de um solvente organico. Sendo o objetivo do verniz
bloguear o contato da 4gua com o material a ser protegido pode ser uma 6tima opgao
para o recobrimento anticorrosivo.

A mistura final, no entanto, ndo pode ser vista como bem-sucedida, sendo que
as nanoparticulas magnéticas e as nanoparticulas de silica ndo incorporaram a massa
formada pelo verniz, sendo visivel a separacdo da massa esbranquicada do verniz e
do liquido que continha os nanomateriais.

A ndo incorporacdo das substancias impediu a realizacdo da ultima etapa do
projeto, onde a as placas de a¢o seriam cobertas pela tinta de recobrimento inteligente
e seria testada sua viabilidade de protecéo contra corrosao do material. Os corpos de
prova simulariam o contato do aco com meios corrosivos como a agua marinha que
com o passar do tempo apresentam pontos de degradacdo podendo causar falhas

estruturais.
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Figura 13. Corpos de prova 30 dias em meio corrosivo

e

Fonte: Elaborado pelo autor.

5 CONSIDERACOES FINAIS

Tendo em vista o proposto pelo projeto e o analisado nas pesquisas
bibliograficas, a utilizacdo de nanoparticula magnéticas encapsuladas por
nanocontéineres de silica, imersos em um verniz a partir de isopor reciclado pode
retardar o processo de corrosao de metais.

Porém a execucao dessa tinta deve ser analisada mais profundamente para se
encontrar um método de sintese do verniz que incorpore perfeitamente as
nanoparticulas, e a retornando a ideia inicial da utilizacao do Tetraetoxissilanono como

reagente na sintese dos nanocontéineres de silica.
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