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RESUMO

Materiais de revestimento de protecdo ambientalmente corretos e sustentaveis com
desempenho aprimorado tém sido muito procurados por todos os setores industriais.
Entre esses revestimentos pode-se citar 0s revestimentos geopolimeros que séo
formados a partir de uma reacao exotérmica entre um ativador alcalino e um precursor
aluminossilicato, e tem emergido como potencial base de revestimentos protetores
para substratos metalicos. O objetivo deste trabalho foi de avaliar o desempenho de
um material geopolimérico como revestimento protetivo em corpos de prova de ago
carbono SAE 1006 e 1020. ApdGs a cura em estufa da camada de revestimento nas
amostras metalicas observou-se defeitos, entre eles fragilidade, poros e fissuras, o
que originou a ideia de aplicacdo de uma segunda camada de revestimento nas
amostras. No aspecto visual, a segunda camada foi mais homogénea e tornou o
substrato mais protegido, por ndo apresentar bolhas e fissuras visiveis a olho nu. O
ensaio de névoa salina, para as amostras em aco SAE 1006, foram identificados
problemas de aderéncia do revestimento ao substrato, apresentando pontos de
corrosdo em todas as amostras nas primeiras 48 horas de ensaio. Nas as amostras
em aco SAE 1020 com a aplicacdo da segunda camada de revestimento
apresentaram 6tima resisténcia a corrosao durante o periodo do ensaio de 240 horas.
A rugosidade apresentada por ambos os acos SAE 1006 e SAE 1020 esté relacionada
diretamente aos resultados positivos obtidos, considerando que a amostra em aco
SAE 1020 é mais rugosa e teve melhor aderéncia do revestimento. Os ensaios
realizados mostram que o revestimento geopolimero apresentou resultado
razoavelmente satisfatério nas condicbes estudadas, entretanto sugestbes para
trabalhos futuros sédo apresentadas relativas a aplicacdo do geopolimero e o substrato
metalico mais adequado.

Palavras-chave: Acos SAE 1006 e 1020, Revestimento, Geopolimero, Corrosao,
Ensaios de Corroséo.



ABSTRACT

Environmentally friendly and sustainable protective coating materials with improved
performance have been highly sought after by all industrial sectors. Among these
coatings, we can mention geopolymer coatings that are formed from an exothermic
reaction between an alkaline activator and an aluminosilicate precursor, and have
emerged as a potential base for protective coatings for metallic substrates. The
objective of this work was to evaluate the performance of a geopolymer material as a
protective coating on SAE 1006 and 1020 carbon steel specimens. After oven curing
of the coating layer in the metallic samples, defects were observed, including fragility,
pores and cracks, which gave rise to the idea of applying a second coating layer to the
samples. In the visual aspect, the second layer was more homogeneous and made the
substrate more protected, as it did not present bubbles and cracks visible to the naked
eye. The saline mist test, for samples in SAE 1006 steel, problems of adhesion of the
coating to the substrate were identified, showing corrosion points in all samples in the
first 48 hours of testing. The samples in SAE 1020 steel with the application of the
second coating layer showed excellent corrosion resistance during the test period of
240 hours. The roughness presented by both SAE 1006 and SAE 1020 steels is
directly related to the positive results obtained, considering that the SAE 1020 steel
sample is rougher and had better coating adhesion. The tests carried out show that
the geopolymer coating presented reasonably satisfactory results under the conditions
studied, however suggestions for future work are presented regarding the application
of the geopolymer and the most suitable metallic substrate.

Keywords: SAE 1006 and 1020 Steel, Coating, Geopolymer, Corrosion, Corrosion
Testing.
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1 INTRODUCAO

A busca por novas solu¢cdes comumente encontra-se com o desenvolvimento
e inovacdo de materiais para usos industriais. Os revestimentos sdao um Otimo
exemplo desta busca, pois tem como uma de suas finalidades ser a barreira entre o
substrato metalico e a corrosdo do meio.

Os revestimentos ndo metélicos inorganicos sdo constituidos de compostos
inorganicos que sdo depositados diretamente na superficie metéalica ou formandos
sobre a mesma. Entre os revestimentos mais usados em prote¢do contra a corrosao
podem ser citados: esmaltes vitrosos, vidros, porcelanas, cimentos, 6xidos, carbetos,
nitretos, boretos e silicietos (GENTIL, 2011).

A tentativa de retardar a agéo do processo corrosivo é uma luta antiga do setor
industrial. A corrosdo é a deterioracdo de um material metalico por acdo quimica ou
eletroquimica, onde a deterioracdo fisico-quimica entre o material e o0 meio causa
alteragcbes como desgaste, modificagbes estruturais, alteracdes nas propriedades e
diminuic&o da vida util. Estes efeitos sdo onerosos pois 0s materiais metalicos deixam
de satisfazer os fins a que se destinam (GENTIL, 2011).

No avanco do desenvolvimento cientifico uma nova classe de materiais surge,
0s geopolimeros. Estudados pioneiramente por Joseph Davidovits, geopolimeros séo
caracterizados como um produto de uma reacdo especifica entre aluminossilicato
sélido e uma solucdo aquosa de um silicato ou hidréxido alcalino (DAVIDOVITS,
1994).

A unido de revestimento e geopolimero pode agregar tecnologia ao combate
a corroséo, pois o processo de geopolimerizacédo garante propriedades como rigidez,
resisténcia mecanica, quimica e estabilidade, em que a reacdo é rapida e a cura
acontece entre 24 e 48 horas (DAVIDOVITS, 1991).

Este trabalho avaliara a utilizacdo de revestimento geopolimero com a

finalidade protetiva como revestimento em ago carbono.
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1.2 Objetivo geral

Avaliar o desempenho de um material geopolimérico como revestimento

protetivo em substratos metélicos de ago carbono.

1.3 Objetivos especificos

Para alcancar o objetivo geral, seréo realizadas as seguintes tarefas

a) determinar a rugosidade superficial dos substratos metalicos;

b) analisar a morfologia da camada de revestimento geopolimero sobre os substratos
metalicos;

c) determinar a resisténcia a corrosao com em ambiente salino;

d) determinar a resisténcia a corrosao por imersdo em meio de solucao neutra;

e) analisar por microscopia eletrénica de varredura (MEV/FEV) e microscopia otica a
porosidade do filme de geopolimero, a aderéncia entre o substrato metalico e o

filme de geopolimero;



16

2 REVISAO BIBLIOGAFICA

2.1 Corrosao

Corrosdo € a denominacdo para o processo de degradacdo de materiais
metalicos por acdes fisico-quimicas e eletroquimicas do meio em que o material esta
inserido. Para metais puros e suas ligas, esta reacdo é decorrente da tendéncia
natural ou espontanea que esses materiais possuem em retornar para a forma de
minerais termodinamicamente mais estaveis (JONES, 1996).

O processo de corrosdo ocorre porque 0s metais possuem potencial de
oxidacdo maior que o do oxigénio na atmosfera, fazendo com que 0s metais percam
elétrons. O ferro € o exemplo mais caracteristico do processo de corrosdo, com as
seguintes reagdes (GENTIL, 2011):

Fe -> Fe?" + 2e" = oxidacdo do ferro

O2 + 2H20 + 4e -> 40H" = reducao do oxigénio

2Fe + O2+ 2H20 -> 2 Fe (OH)2 = reacao global

4 Fe (OH)2 + O2+ 2H20 -> 4 Fe (OH)s3 = corrosao do ferro.

Na corrosdo, os produtos soélidos que se formam sobre a superficie do
substrato sdo arrastados e/ou o metal é removido como ions. A pelicula sobre a
superficie metélica é removida devido a acéo abrasiva de fluidos ou gases que se
movem rapidamente, 0 que pode levar ao aparecimento de pequenas regibes

anodicas em contato com grandes regides catodicas (PIMENTA, 2021).

Na Figura 1, é possivel observar as reacdes eletroquimicas que ocorrem em
uma célula de corrosdo, onde existe tanto um fluxo de elétrons quanto migracao de
espécies quimicas através do eletrdlito. Para que haja uma célula eletroquimica,
quatro processos ocorrem simultaneamente: 1) Oxidacao na superficie do anodo; 2)
Reducdo na superficie do catodo; 3) Fluxo de elétrons entre eles através de uma
conexdo metalica; 4) Fluxo de ions através de um eletrélito (PIMENTA, 2021).
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Figura 1 - Pilha de elétrons
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Fonte: (PIMENTA, 2021)

Existem diversas variacbes do processo de corrosdo, e cada uma destas
variacfes acomete o material de forma diferente, conforme o meio, a composicao do
material e se ha presenca de protecado ou nao.

Uma das variacGes deste processo de corrosdo, € a corrosdo generalizada,
também chamada de uniforme, a mais comum de ser encontrada em materiais
metalicos sem revestimentos e expostos a intempérie. A corrosdo acontece de forma

uniforme e generalizada pela superficie do metal, conforme a Figura 2 abaixo:

Figura 2 - Corrosédo do ago exposto a intempérie
: —
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2.2 Revestimentos

Os revestimentos protetores sdo essenciais e benéficos devido a sua
resisténcia a substancias deletérias como &cidos, alcalinos e sais, e condi¢cbes
severas como por exemplo: choque térmico, temperatura extrema e ciclo de secagem-
umedecimento nos ambientes de servico de estruturas civis (P. Basheer, D. Basheer,
J. Cleland, A.E. Long, 1997).

Os revestimentos consistem em uma camada de material depositada sobre
um substrato ou superficie, e geralmente, agregam como forma protetiva e
acabamento. De forma protetiva, atribuem caracteristicas tais como resisténcia contra
0 desgaste, dureza superficial e resisténcia a corrosao. Os revestimentos devem ser
aplicados de forma homogénea, continua, sem falhas ou bolhas e industrialmente,
podem ter sua espessura controlada. As aplicacbes destes revestimentos podem
ocorrer de diversas formas, tais como por pulverizacéo, imerséo, por rolo e deposicéo
quimica.

Amplamente utilizados para impedir o contato de substratos ferrosos com
Mmeios corrosivos, 0s revestimentos sdo atualmente, a melhor solugdo impeditiva ao
processo de corrosdo. Os materiais aplicados como revestimentos podem ser
divididos basicamente em dois tipos, em termos de seus principais componentes

quimicos, revestimentos organicos e inorganicos (NUNES, 2007).

2.2.1 Revestimentos organicos

Os revestimentos organicos para prote¢do anticorrosiva por barreira mais
comumente utilizados séo resinas epoxi, fluoropolimeros e polietileno, devido ao seu
desempenho (NUNES, 2007). No entanto, existem desvantagens de sua incapacidade
de liberar presséo de vapor, mais suscetivel ao fogo, falta de estabilidade sob radiacéo
UV e liberacdo de odores como compostos organicos volateis, durante o ciclo de vida
(P. Basheer, D. Basheer, J. Cleland, A.E. Long, 1997). Além disso, a pegada de
carbono dos materiais de revestimento organico € maior do que a de revestimentos

inorganicos (Jiang, C., Wang A., Bao, X. et al , 2020).
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2.2.2 Revestimentos inorganicos

Os materiais de revestimento inorganicos agem pelo mecanismo de barreira
e por inibicdo anddica. Os mais utilizados sao vidros, cimentos, 6xidos, nitretos e
esmaltes vitrosos (NUNES, 2007).

De acordo com Pan e Shi (X. Pan, Z. Shi, C. Shi, et al., 2017) os revestimentos
podem ser divididos em quatro tipos, em termos de sua funcdo de anticorrosao:
sobreposicdo, impregnacdo hidrofobica, bloqueio de poros e multifuncional
revestimentos protetores.

Os revestimentos de sobreposicdo formam uma camada em uma espécie de
escudo densa e impermeavel que serve como uma barreira fisica continua, inibindo a
troca de substancias entre a matriz protegida e a condi¢cdo exposta (Jiang, C., Wang
A., Bao, X. et al, 2020).

Os revestimentos de impregnacdo hidrofébica modificam o estado da
superficie e a parede dos poros, aumentando o angulo de contato. Uma vez que o
angulo de umedecimento € maior que 90°, a superficie se torna hidrofébica. Assim,
este tipo de revestimento pode mitigar a permeabilidade de moléculas de agua e ions
soluveis enquanto permite a troca de vapor d'agua (X. Pan, Z. Shi, C. Shi, et al., 2017).

Os revestimentos blogueadores de poros podem obstruir os poros capilares
do substrato, aumentando sua impermeabilidade, muito utilizados em pontes de
estruturas metélicas (X. Pan, Z. Shi, C. Shi, et al., 2017).

Nos ultimos anos, uma classe de novos revestimentos inorganicos que sao
compostos por geopolimeros tém sido investigados e aplicados na protecdo de
superficies de elementos estruturais de concreto, aco e madeira (Jiang, C., Wang A.,
Bao, X. et al , 2020).

Conforme o estudo realizado por (Bhardwaj, P., Gupta, R., Mishra, D. et al,
2019) para aumentar a eficiéncia de protecao da superficie do metal contra a corroséo,
em ambiente externo e fogo, a alcalinidade do gel de geopolimero mostra um
comportamento adequado, sendo o revestimento geopolimero depositado por
pulverizacdo com espessura controlada. Os estudos mostram que o revestimento
geopolimero se mostrou promissor para substrato metalico em condi¢cdes de névoa

salina e resisténcia a chama direta por 45 minutos sem apresentar danos.
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2.3 Geopolimero

Historicamente os geopolimeros foram mencionados pela primeira vez pelo
Dr. Joseph Davidovits, em 1978. Classificados como um produto originado a partir de
uma reacéao especifica entre aluminossilicato e uma solucdo aquosa de um hidroxido
ou silicato alcalino.

Davidovits, em 1979, fundou o Geopolymer Institute na Franca, onde criou o
gque € chamado de novo ramo da quimica, a geopolimerizacdo. Os produtos
geopoliméricos podem ser de materiais avancados a cimentos simples e podem ser
produzidos a partir das reacdes quimicas inorganicas, nas quais materiais de alumina
(Al,O3) e silica (SiO2) sdo misturados para formar zedlitos sintéticos ou minerais
secundarios que formam rochas. Quimicamente, ndo h4 maneira de diferenciar um
zedlito sintético de um natural. O cimento produzido com geopolimero pode ser
comparado ao cimento natural, aglutinados de pedras como arenito, puddinstones e
calcario com carcacas fosseis (DAVIDOVITS & MORRIS, 1988).

Uma teoria de Davidovits, ndo reconhecida por académicos tradicionais, € que
a geopolimerizacdo vem sendo utilizada junto a alvenaria desde 3.800 anos a.C. E
uma destas aplicacfes notérias seriam as Grandes Piramides Egipcias, como a de

Gizé. Conforme a Figura 3.

Figura 3 - Piramide de Gizé no Egito

o — i~ S
Fonte: (www.egito.com/piramides-gize).

Davidovits também liderou estudos de ecologia egipcia, constatando que na

lama do Rio Nilo contém alumina propicia para sintese mineral em baixa temperatura,


http://www.egito.com/piramides-gize
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identificou que o sal natréo € abundante nos desertos e lagos salgados da regido. Este
sal reage com cal e agua, produzindo soda caustica, que € o ingrediente principal para
produzir a pedra. A abundancia de cal seria possivel através da calcinacéo de calcério
em fornos simples. E ainda nos tempos antigos as minas de Sinai, eram ricas em
turquesa e crisocola, necessarias para producdo de zedlitos sintéticos. Essas minas
também continham minerais arsenicais, como olivenita e escorodita, necessarios para
o rapido endurecimento de grandes blocos de concreto (DAVIDOVITS & MORRIS,
1988).

Nesta teoria, o trabalho de construcao teria sido facilmente realizado com as
ferramentas disponiveis, sem precisar cortar ou icar blocos, da mesma forma que
eram produzidos tijolos de barro secos ao sol. Cestas para transportar os ingredientes,
gamelas para misturar e prepara-los, escadas e moldes de madeira. Esses
instrumentos foram encontrados na piramide do faraé Pepi Il, da VI Dinastia
(DAVIDOVITS & MORRIS, 1988), e a Figura 4 ilustra como seria realizado o trabalho.

Figura 4 - Representacao do processo de moldagem de blocos para construcéo das
piramides no Egito

Fonte: (DAVIDOVITS & MORRIS, 1988)

Davidovits estudou quimica de polimeros inorganicos apos incéndios
catastroficos que ocorreram na Franga entre os anos de 1970 e 1972, que envolveram
plastico organico. A partir de estudos da literatura cientifica, de patentes sobre a
sintese de zedlitas e peneiras moleculares, essencialmente na forma de pés, ficou
claro que a geoquimica até entdo nao havia sido investigada para a producao de
ligantes e polimeros minerais. Passou a desenvolver materiais de silico-aluminato

tridimensionais amorfos a semicristalinos, que chamou de geopolimeros, definido
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como polimeros minerais resultantes da geoquimica ou geossintese (DAVIDOVITS,
2008).

As primeiras aplicagdes foram a construcao de produtos desenvolvidos entre
1973 e 1976, e eram painéis de aglomerado resistentes ao fogo, compostos de um
nacleo de madeira coberto com dois revestimentos nanocompasitos de geopolimero,
chamados "Processo Siliface”. Uma caracteristica inusitada foi observada no
processo de fabricagdo: pela primeira vez, o endurecimento de matéria organica
(aparas de madeira e resina organica a base de ureia formaldeido aminoplasto)
ocorreu simultaneamente a do mineral silico-aluminato, ao aplicar temperatura de
150-180°C (DAVIDOVITS, 2008).

Desde 1972, Davidovits e sua equipe estavam envolvidos na aplicacédo de
uma metodologia baseada na transformacéo de argilas cauliniticas. O material era
argila imida e soO poderia ser processado por compressao ou extrusao. Nao tinham a
disposicdo um aglutinante fluido. O verdadeiro avanco ocorreu quando, em 1975,
descobriram em laboratorio um aglutinante liquido geopolimérico a base de
metacaulim e silicato (SiOa4) alcalino solavel (DAVIDOVITS, 2008).

Os geopolimeros provenientes do processo Siliface, eram obtidos a partir de
misturas de polialuminossilicatos tridimensionais naturais (argilas, micas, mulita, e
todos os que contenham em sua composicao silicio, aluminio e oxigénio), polissialatos
ou silica, com caulinita. O primeiro geopolimero patenteado por esse processo foi 0
Siliface Q, composto por caulinita, quartzo e hidréxido de sodio (NaOH) prensados a
frio e na etapa seguinte prensados a quente a temperatura de 150°C (DAVIDOVITS,
1988b).

2.3.1 Estrutura

Geopolimeros sdo formados por tetraedros de SiO4 e AlOg, resultantes da
reacdo exotérmica entre um ativador alcalino e um precursor reativo de
aluminossilicato (Al2SiOs). Neste processo, ocorre a dissolucdo e hidrélise do éxido
de aluminio (Al,O3) e didéxido de silicio (SiO2) em uma solucao de silicato com alta
alcalinidade, resultando na policondensacdo dos monOmeros em anions de
aluminossilicatos (DAVIDOVITS, 1991).
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A estrutura dos geopolimeros que envolve o processo de geopolimerizacao &
muito similar a sintese dos zedlitos, onde ambas possuem uma grande cadeia
molecular composta de silicio (Si), oxigénio (O) e aluminio (Al), mas diferem no grau
de cristalinidade. Enquanto as zeolitos possuem estruturas ordenadas e cristalinas, o
geopolimero possuem estrutura amorfa ou semicristalina.

A estrutura geopolimérica pode ser obtida pela razdo Si/Al =2 2, que consiste
de unidades funcionais compostas pelos tetraedros, com o Al de coordenacao IV
ligado a oxigénios, possibilitando a ligacao das cadeias (BARBOSA, 1999), conforme

demonstrado na Figura 5:

Figura 5 - Estrutura dos geopolimeros
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Fonte: (Barbosa, 1999).

O processo de geopolimerizagdo envolve a reacdo quimica sob ambiente
alcalino dos minerais Si e Al, produzindo a ligag&o polimérica Si-O-Al-O, conforme

mostra a formula;

M”: (S5i—072)z —Al (}:"H'Hﬂl

Onde, “M” o elemento alcalino (Na*, K*, Li*, Ca?*, Ba?", NH*, H3O");

Z”igual a 1, 2 ou 3; “n” 0 grau de polimerizagao e “w” é o grau de hidratagao (possui
um valor em torno de 7). Quando “Z” é igual a 2, o polissialato é chamado de
polisiloxossialato ou PSS. Quando “M” é sédio ou sédio e potassio, o polimero é
chamado de polisiloxossialato de sodio, Na-PSS ou de sédio e potassio, Na,K-PSS

(DAVIDOVITS, 1994).
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Conforme demonstrado na Figura 6 e na Figura 7, de acordo com a variacao
de relacdo entre Si:Al € possivel obter produtos com diferentes caracteristicas
(PINTO, 2004).

Figura 6 - Tipos de geopolimeros conforme relacéo Si:Al

NOME Si:Al UNIDADE ABREVIAGCAO
REPETIDORA
" Polissialato 11 M, - (Si-0-Al-0) n — (M)-0S
Polissialato- 2:1 M, = (Si-0-Al-0-Si-0) (M)-PSS
siloxo =
Polissialato- 3:1 My - (M)-PSDS
Baslloxs (Si-0-Al-0-Si-0-Si-0)
s

Fonte: (PINTO, 2004).

Figura 7 - Estrutura tridimensional dos geopolimeros

Polissialato
(-S-0-A-0-) \% "°4
Polisiloxossialato ,0~ 0
(-SI-0-A-0-SI-0-)

B el ‘*HA}“}»

Fonte: (PINTO, 2004).




25

2.3.2 Percursores Solidos

Qualquer fonte de silica (SiOz2) e alumina (Al,O3) ou composto pozolanico que
possa ser dissolvido em solucdo alcalina pode ser utilizado como um precursor
geopolimérico. Entretanto, existem diferencas nas propriedades dos geopolimeros
gue dependem diretamente da natureza dos materiais precursores, como a tamanho,
formato e distribuicdo de particula, presenca de impurezas que interferem no grau de
polimerizacado (SANTOS, 2017).

Muitos materiais ja foram implementados como precursores geopoliméricos,
alguns deles sdo como rejeitos industriais e materiais naturais. Alguns exemplos de
precursores aluminossilicatos sdo: cinzas volantes, escoria de alto forno, argilas

cauliniticas, residuos de construgéo, solos lateriticos, entre outros (SANTOS, 2017).

2.3.3 Metacaulim

Um minério composto por silicatos hidratados de aluminio, o caulim também
€ constituido, principalmente, pela caulinita e pela haloisita. Durante a desidroxilacéo
do caulim, o metacaulim é formado. Com ponto de fusdo considerado alto, entre
1650°C e 1775°C, apresenta uma coloragdo branca, quando comparado a outras
argilas. O caulim possui baixa resisténcia mecéanica e granulometria mais grosseira
(MINISTERIO DAS MINAS E ENERGIA, 2017).

Para a obtencdo do metacaulim, o caulim passa por um tratamento térmico,
gue o torna mais reativo e apropriado para sofrer ativacdo alcalina. Com essa
transformacdo do caulim em metacaulim, o material apresenta propriedades
pozolanicas, ou seja, ele possui composigéo silico-aluminosas e depende da uma
ativacdo alcalina para obter propriedades cimenticias. O produto obtido pode ter
diferentes espessuras e apresentar diferentes colora¢des (VASSALO, 2013).

Ao aquecer o caulim entre 500 e 900 °C durante um longo periodo, da-se a
desidroxilagédo e a alteracdo da coordenacdo do aluminio, que passa de octaédrica

para tetraédrica (maioria) e pentaédrica (parcial) (DAVIDOVITS, 1994).
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A reacao basica é a seguinte:

Al 03.25i0,.2H>0 = Al,05.25i05 + 2H,0

(Caulim) (Metacaulinita)

Os geopolimeros com metacaulinita tem grande potencial na industria da
construcéo civil, pois apresentam excelentes propriedades de cimentacdo em termos
de resisténcia mecanica e boa estabilidade quimica quando submersa em liquidos
agressivos. Atualmente, a metacaulinita utilizada € obtida a partir de caulim de alta
qualidade, o que deixa o custo de fabricacdo de uma pasta geopolimérica ainda é
mais caro do que o de cimento Portland (PALOMO, GRUTZECK, & BLANCO, 1999).

Os materiais como metacaulinita, escérias e cinzas volantes, que sao
predominantemente amorfos, normalmente apresentam uma reatividade satisfatéria
para o fendbmeno de geopolimerizacdo. Materiais amorfos geralmente possuem maior
energia livre em comparacdo aos materiais predominantemente cristalinos. No caso
da metacaulinita, isso se deve a desidroxilacdo superficial durante o tratamento
térmico, a qual desestrutura o arranjo atbmico superficial. No caso das escérias, que
sdo subprodutos industrias, sua estrutura amorfa e consequente reatividade resultam
do rapido resfriamento durante o processo de obtencdo do ferro gusa. E as cinzas
volantes sdo provenientes das usinas termoelétricas, as quais resultam da fusdo e
calcinacdo das impurezas minerais incombustiveis contidas no carvao mineral
(PALOMO, GRUTZECK, & BLANCO, 1999).

2.3.4 Ativadores Alcalinos

A ativacdo alcalina € uma reacdo de hidratacdo de aluminossilicatos com
substancias alcalinas ou alcalinas-terrosos. Os geopolimeros sao formados por
materiais cimenticios suplementares e liquidos alcalinos. Estes liquidos podem ser a
base de sbédio ou potassio, por exemplo: NaOH ou hidréxido de potassio (KOH)
(WALLA, 2006).

A ativacdo alcalina independe do tipo de cation, podendo ser alcalino e/ou

alcalino terroso (Na*, K*, Ca*, Mg*, Ba*, NH*", H3O") pode ser utilizado com qualquer
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cation, desde que seja de fonte alcalina. Porém, Na* e K* sdo mais comumente
utilizados (BOCA SANTA, 2012).

2.3.5 Geopolimerizacéo

O mecanismo de reacdo que origina materiais ativados é um processo
quimico na sua dissolugdo alcalina e precipitacdo em uma solucdo aquosa de um
precursor, sendo responsavel pelo endurecimento e propriedades dos geopolimeros.
O mecanismo da ativacao alcalina em materiais constituidos principalmente por silica
e alumina reativa € composto por um conjunto de reacdes de dissolucéo, coagulacao,
condensacao e cristalizacao (Provis, Duxson, Deventer, Lukey, 2005).

Primeiro ocorre a quebra das ligacdes covalentes-idnicas Si-O-Si e Al-O-Si,
guando had um aumento do pH da solugéo alcalina, transformando-os em uma fase
coloidal. Ap6s ocorre a acumulacdo dos produtos das quebras de ligacGes, que
interagem para formar uma estrutura coagulada, conduzindo a uma terceira fase com
a geracao de uma estrutura condensada e, que com aplicacao de temperatura e tempo
podem desenvolver s (Zhuang, Chen, Komorneni, Zhow, Tong, Yang, Yu, Wang,

2016), conforme o fluxograma apresentado na Figura 8.

Figura 8 - Fluxograma basico de geopolimerizacao
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Fonte: (Zhuang, Chen, Komorneni, Zhow, Tong, Yang, Yu, Wang, 2016).

No processo de sintese dos geopolimeros, a agua participa da dissolucéo,
hidrélise e das reacdes de policondensacéo, além de conferir plasticidade. Criando
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um meio apropriado para a dissolucdo de aluminossilicatos, transferéncia de ions e
hidrélise do AI** e Si** A alta proporcéo de liquido / sélido pode acelerar a etapa da
dissolucdo e a hidrélise de Si** e AlI**, afetando a policondensacgdo (PAN, YANG,
2003).

2.3.6 Propriedades dos Geopolimeros

Os geopolimeros podem policondensar e endurecer a baixas temperaturas,
além de serem rigidos, resistentes as intempéries e as altas temperaturas. Conforme
0 emprego de matérias-primas e suas proporcoes e das condi¢cdes de processamento,
0s geopolimeros podem apresentar uma grade amplitude de propriedades e
caracteristicas, como alta resisténcia a compressao, baixa retracdo, moldagem rapida
ou lenta, resisténcia a acidos, resisténcia ao fogo e baixa condutividade térmica
(DAVIDOVITS, 1991).

Segundo Davidovits, o cimento geopolimérico com cura a temperatura
ambiente pode adquirir resisténcia a compressao de 20 MPa em 4 horas. Conforme
as condicdes de sintese e cura, esse material pode se assemelhar e ainda superar
propriedades do cimento Portland (Andrade, 2019). A Tabela 1 apresenta um

comparativo de algumas propriedades do geopolimero e cimento Portland.

Tabela 1 — Comparativo de algumas propriedades do geopolimero e cimento

Portland

. . Cimento
Propriedades Geopolimero Portland

Custo (TORGAL et al., 2011) maior menor

Formac&o de matriz imobilizadora de residuos toxicos sim N30
(PROVIS, 2018)
Resisténcia a temperatt;rg&e}levadas (DAVIDOVITS, alta baixa
Resisténcia aos acidos (DUXSON et al., 2007; TORGAL alta baixa

e JALALI, 2010)

Alta resisténcia inicial (DAVIDOVITS, 2013) 24 horas  Minimo de 7 dias

(CPV)

Fonte: (Andrade, 2019).

Dentre as propriedades do geopolimero, é importante ressaltar que 0 mesmo
apresenta baixos valores de permeabilidade, que favorecem sua aplicacdo na
imobilizacdo de residuos toxicos e radioativos. Apresenta boa resisténcia as altas
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temperaturas, o que permite desenvolvimento de estruturas mais resistentes a acao
do fogo. Destacam-se a economia de energia e sustentabilidade ambiental, uma vez
que a producdo de geopolimeros ndo exige grande quantidade de energia. As
emissbes de CO2 sdo muito baixas em comparacao ao cimento Portland (SANTOS,
2017) (BOCA SANTA, 2012) (DAVIDOVITS, 1994).

Os geopolimeros apresentam também excelentes propriedades de
durabilidade, elevada resisténcia ao fogo e consegue resistir a temperaturas na faixa
de 1000°C a 1200°C, sem perder caracteristicas funcionais (BOCA SANTA, 2012).

Os geopolimeros possibilitam a imobilizacdo de metais pesados através de
sua matriz polimérica, transformando residuos em um adesivo sélido (DAVIDOVITS,
1994). Algumas propriedades como temperatura de fusdo e coeficiente de expanséo
térmica estdo relacionadas com a razao Si/Al, onde o coeficiente de expansao térmica
aumenta de acordo com a quantidade de SiO2 presente na estrutura do geopolimero
(DAVIDOVITS, 1991).

2.3.7 Aplicacdes do Geopolimeros

Conforme Davidovits, os geopolimeros tém vasta aplicabilidade nas industrias
automobilistica, aeronautica, na metalurgia e construcdo civil. As aplicacdes dos
materiais geopoliméricos sao determinadas pela sua estrutura quimica, ou seja, pela
razdo de proporcdo Si:Al. Os tipos de aplicacdo dos geopolimeros podem ser
classificados conforme a Tabela 2 abaixo (DAVIDOVITS, 1988hb).

Tabela 2 - Relacéo Si:Al e aplicacdes

Relagdo Si:Al Aplicacbes

Tijolos
1 Ceramica

Protecao contra o fogo

Cimentos e concretos com baixo CO:

Retencio de residuos téxicos

Compésitos resistentes ao aquecimento (200°C a 1000 °C)
Equipamentos de fundigao
Aditivos (colas) para a industria (200°C a 600°C)

Equipamentos para indlstria aeronautica

>3

20-35 Fibras e compositos resistentes ao fogo

Fonte: Adaptado de (DAVIDOVITS, 1988b).
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Os geopolimeros podem ser sintetizados a partir de residuos industriais que
contenham em sua estrutura aluminossilicatos amorfos, também possuem
caracteristicas para substituir os cimentos tradicionais, como o Portland. Tem boa
aderéncia para reforco do aco e sédo duraveis em ambientes agressivos (MIRANDA,
FERNANDEZ, GONZALEZ, PALOMO , 2005).

A composicao quimica utilizada no trabalho foi a relacéo atdmica Si:Al = 2,17
(SiO2:Al203 molar = 4,35) Al:Na = 1 (Al203:Na20 molar = 1) e H20:Na20 molar = 15,91,
utilizando metacaulinita de elevada pureza com a area superficial de 1910,4 m? por
cada 100g e uma solucéo de silicato de s6dio com relacdo massica SiO2:Na20 = 2,369
(RISSARDI, 2019).

Os resultados obtidos por Rissardi, indicam que a estabilidade quimica do
cimento geopolimérico ndo esta ligada a microestrutura do percursor solido, se é
cristalino ou amorfo, mas sim a um conjunto de relacdes da composicédo do produto
(RISSARDI, 2019).

O emprego de revestimentos protetores em pecas metalicas € um mecanismo
largamente utilizado, o que incentiva pesquisas para obtencdo de revestimentos mais
resistentes a situacdes onde o meio corrosivo € mais agressivo. Os geopolimeros sdo
considerados analogo as zeodlitas, e por isso, aplicados como revestimento podem

conferir melhoria de propriedades contra corrosédo em substratos metalicos.

3 MATERIAIS E METODOS

Um resumo do procedimento experimental deste trabalho é ilustrado pelo
fluxograma na Figura 9, abaixo. Este trabalho foi dividido em trés etapas. Na primeira
etapa foram abordados os materiais de base, substratos de aco e o geopolimero. O
geopolimero foi formulado a partir de estudos ja realizados. Segundo estudos
realizados por Indicatti, a aplicacdo de geopolimero como revestimento protetor do
aco, indicaram que a realizagéo de pré tratamentos no substrato, como fosfatizacéo e
nanoceramicos, apresenta melhor resultado com o substrato sem pré tratamento ou
com a aplicacdo de nanoceramico.

Ja quando as amostras foram submetidas a um teste de imersdo em agua,

houve o desplacamento do revestimento sem apresentar corrosdo no substrato
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metalico. Na imersdo em acido cloridrico 1,0 mol/L, além do desplacamento, houve
processo de corrosdo em toda a superficie, indicando ndo haver adesao ao substrato
em tais condicdes.

Esses resultados foram obtidos a partir de um geopolimero com estrutura
quimica de 2,53g de H20 deionizada, 421,64g de NazSiOs relacédo 3,16 e 5,38g de
NaOH. Apds diluicédo, adicionado 170,569 de metacaulim.

A segunda etapa foi a obtencdo do revestimento geopolimérico e a sua
aplicacdo sobre a superficie dos substratos. A terceira etapa foi a caracterizacdo dos
corpos-de-prova revestidos com geopolimero. As etapas estdo detalhadas conforme

os desdobramentos neste capitulo.

Figura 9 - Diagrama de fluxo deste trabalho
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-

-

Microscopia
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-

Microscopia
eletronica

Fonte: Autora (2021).
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3.1 Materiais

3.1.1 Aco

Foram utilizados dois tipos de substratos para a aplicacdo de revestimento
geopolimero: aco SAE 1006 e aco SAE 1020, cujas composi¢cdes quimicas sao
apresentadas na Tabela 3 e Tabela 4, respectivamente. As chapas de aco SAE 1006
(Arcelormital Brasil) possuiam espessura de 0,80 mm, enquanto as chapas de acgo
SAE 1020 (LCOR) possuiam espessura de 6,00 mm.

O aco SAE 1006 é laminado a frio, de facil temperabilidade e boa
usinabilidade, e por isso, largamente utilizado em setores da construgcado civil,
automobilistica e eletroeletronicos.

O aco SAE 1020 é um dos acos mais utilizados, devido a sua baixa
temperabilidade, excelente forjabilidade e soldabilidade, e por isso, largamente
utilizado em componentes mecanicos de uso como engrenagens, eixos, virabrequins,

eixos-comando, pinos guia e anéis de engrenagem.

Tabela 3 - Composicao quimica do aco SAE 1006 utilizado neste trabalho

Elementos C Si Mn P S Al Cu Ni Cr N Fe

Concentracéo

(%) 0,0386 0,011 0,226 0,014 0,0148 0,034 0,016 0,005 0,016 0,001 Restante

Fonte: Adaptado de (Arcelormitatal Brasil).

Tabela 4 — Composi¢cado quimica do aco SAE 1020 utilizado neste trabalho
Elementos C Si Mn P S Mo Cu Ni Cr Al Fe

Concentracéo
(%)

Fonte: Adaptado de UCS.

0,210 0,073 0,408 0,023 0,009 0,019 0,144 0,022 0,019 0,045 Restante

A preparacgéo das amostras foi realizada através do lixamento com o auxilio de
lixas de gramaturas 400, 600 e 1000, ap6s foram limpas com acetona, alcool etilico

(C2HsOH) e secas com o auxilio de um secador.



3.1.2 Metacaulim

O precursor solido fonte de SiO2 e Al20s3 utilizado para a obtencdo de
geopolimero foi o metacaulim MetaMax (BASF), cuja composicdo quimica é
apresentada na Tabela 5.

Tabela 5 — Composi¢édo quimica do metacaulim MetaMax

Composicao quimica (%m)
Material SiO; AILO; Fe0; Ca0 MgO K;O Na;O TiO; MnO P05

Metacaulinita 51,2 456 04 - 04 0,1 - 1.1 05

Fonte: Adaptado (RISSARDI, 2019).

3.1.3 Silicato de sédio

O ativador alcalino utilizado foi uma solugéo de silicato de sddio (Manchester),
cujas propriedades sdo apresentadas na Tabela 6. O Silicato de sédio pode ser

chamado de vidro liquido, e é uma solucao constituida de SiO2 e Naz0.

Tabela 6 — Propriedades do lote da solucéo de silicato de sédio comercial utilizada

SS$3,3
(Silicato de sodio neutro, Manchester)
Na;0 (%) 8,44
SiO; (%) 27,75
Concentragao Total (%) 36,19
Relagdo massica Si0O;:Na,0 3,3
Densidade (g/cm?3) 1,375
Viscosidade (Pa.s) 0,119

Teor em Fe (ppm) -

Fonte: Adaptado (RISSARDI, 2019).
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3.2 Proporgoes

As proporcoes utilizadas para a obtencdo do revestimento geopolimérico,
foram baseadas em estudos anteriores realizados pelo Laboratério de Corrosao e

Protecdo Superficial (LCOR) e por Rissardi (2019), conforme a Tabela 7:

Tabela 7 - Proporgdes utilizadas na formulacéo do revestimento geopolimero

Metacaulim Silicato de Sadio Razdes Molares
Total SiO» Al>O3 Total SiO» Na,O H.O ]
) ) @ | @ | @ ) (9) |SHAl| AlNa | HO:Na0
100,00 | 51,20 45,60 | 258,20 | 71,65 21,79 | 164,76 | 2,29 | 1,27 26,04

Fonte: Adaptado de (RISSARDI, 2019).

3.3 Meétodos

3.3.1 Preparacao dos substratos

As amostras dos substratos metalicos foram previamente submetidas a uma
etapa de lixamento, com lixas de gramaturas 400, 600 e 1000, para assegurar uma
superficie lisa e isenta de oxidacdo. As dimensfes dos corpos-de-prova do aco SAE
1020 foram de 170 mm x 100 mm x 6 mm e as dimensdes dos corpos-de-prova do
aco SAE 1006 foram 120 mm x 75 mm x 0,8 mm para receber o filme de revestimento.

3.3.2 Preparacao do Geopolimero

A obtencdo do geopolimero foi realizada no Laboratorio de Corroséo e
Protecdo Superficial (LCOR), da Universidade de Caxias do Sul, a partir das
proporcdes pré-determinadas no item 3.2 conforme estudos prévios e utilizando a

sequéncia conforme o diagrama mostrado na Figura 10:
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Figura 10 - Diagrama de obtencao do geopolimero
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Fonte: Autora (2021).

Em um Béquer de plastico foram pesadas a solucdo de Silicato de Sdédio
(liquido) e o Metacaulim (pd), conforme a Figura 11, de acordo com as propor¢des

pré-estabelecidas

Figura 11 - Metacaulim e Silicato de Sodio sob a balanca

Fonte: Autora (2021).
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ApoOs utilizou-se um misturador da marca FISATOM para homogeneizar a
mistura, pelo periodo de 5 minutos em uma rotacdo de 500 rpm. Conforme ilustra a
Figura 12.

Figura 12 - Misturador FISATOM
i ‘

&

Fonte: Autora (2021)

Posteriormente o filme de geopolimero foi aplicado com um pincel de cerdas

macias, sobre as amostras metalicas, conforme mostra a Figura 13:

Figura 13 - Amostras com a aplicacéo de revestimento geopolimérico

t‘ :, } i
Fonte: Autora (2021).

Para ocorrer a cura completa do geopoll'mero, as amostras permaneceram

por 24 horas na estufa & 60 °C, como é mostrado na Figura 14.
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Figura 14 - Amostras dispostas dentro da estufa

Fonte: Autora (202).

ApoOs o periodo de cura, percebeu-se que algumas amostras ndo apresentavam
uniformidade na camada de revestimento de geopolimero, conforme é perceptivel na

Figura 15.

Figura 15 - Amostra aco SAE 1006 apés 12 camada de revestimento geopolimero
curado

Fonte: Autora (2021).

Afim de criar um comparativo, em algumas amostras foram aplicadas uma 22

camada de revestimento geopolimero e submetidas também aos testes de
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caracterizacdo. A Figura 16 mostra a mesma amostra de nimero 5, com a 22 camada
de revestimento apos a aplicacéo e ao lado apos o tempo de cura, com a camada do

revestimento, visivelmente mais uniforme.

Figura 16 - Amostra 5 aco SAE 1020 com 22 camada antes e depois da cura

Fonte: Autora (2021).

3.4 Técnicas de Caracterizagao

3.4.1 Ensaio de microscopia eletrénica de varredura por emissao de campo
(MEV/FEG)

A analise por microscopia eletrénica de varredura por emissdo de campo
(MEV/FEV), tem a imagem formada no vacuo a partir de um feixe concentrado de
elétrons, que é varrido sobre a superficie da amostra. Quando os elétrons entram em
contato e penetram na superficie, interagindo com os atomos da amostra, resultando
na emissao de elétrons ou de fotons. Apdés uma quantidade dos elétrons emitidos &
coletada por detectores, cujos impulsos séo usados para modular o brilho de um tubo
de raios catddicos. Os impulsos de entrada no tubo variando entre as coordenadas x-
y, sincronizando com as voltagens de deflexdo do feixe eletrénico, de maneira que
cada ponto atinfido pelo feixe € mapeado em um ponto correspondente da tela,

gerando a imagem da superficie da amostra (STOLF, 2015).
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Esta técnica foi realizada no Laboratério Central de Microscopia (LCMIC) na
Universidade de Caxias do Sul, as amostras submetidas ao MEV/FEV apresentaram

as dimensdes de 20 x 20 x 6 mm e 15 x 10 x 0,8 mm.

3.4.2 Ensaio de microscopia 6ptica
A técnica da microscopia Optica foi realizada pelo Laboratorio de Ensaios
Mecénicos (LAMEC) na Universidade de Caxias do Sul, com o auxilio do Microscépio

ocular (Observer.D1m — Zeiss), conforme a Figura 17.

Figura 17 - Microscépio ocular

Fonte: LAMEC (2021).

A visdo panoramica proporcionada pelo microscépio originou imagem da

superficie da camada do revestimento nas amostras de 50 e 20 ym.

3.4.3 Medicdo de camada

O ensaio de medicdo de camada foi realizado junto ao Laboratorio de
Corrosao e Protecdo Superficial (LCOR) da Universidade de Caxias do Sul, com o

auxilio de um medidor de camada Elcometer 345, conforme a Figura 18 abaixo.
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Figura 18 - Medidor de camada Elcometer 345

Fonte: Autora (2021).

Foi possivel estabelecer uma média da primeira camada entre as amostras e
também uma média para a segunda camada do revestimento geopolimero. A medigéo

foi feita em 7 pontos em cada amostra, como ilustrado na Figura 19.

Figura 19 - Pontos aonde a camada foi medida

b

Fonte: Autora (2021).
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3.4.4 Ensaio de corrosdao em névoa salina

O ensaio de corroséo acelerada de névoa salina foi realizado de acordo com
a Norma ASTM B117 (Standard Practice for Operating Salt Spray (Fog) Apparatus)
na camara fechada da marca Bass, modelo USX — 6000/2012. Este ensaio foi
realizado no Laboratorio de Corrosao e Protecédo Superficial (LCOR) da Universidade
de Caxias do Sul.

A temperatura da camara durante o ensaio manteve-se a 35°C + 2°C, com
solucéo de cloreto de sédio a 5% + 1%, com as amostras dispostas em angulo de 15°
a 30° graus em relacdo ao plano vertical e tiveram a preparacéo feita com cera de
abelha para protecdo de cantos e substrato aparente. Os periodos de duracdo deste
ensaio foram de 96 horas, com checagens a cada 24 horas para as amostras com 1
camada de geopolimero e de 240 horas, com checagens a cada 24 horas para as

amostras com a 22 camada do revestimento geopolimérico.

3.4.5 Ensaio de imersdo em solucédo neutra

A execucdo do ensaio de imersdo nas amostras foi realizada junto ao
Laboratorio de Corrosdo (LCOR) na Universidade de Caxias do Sul. Para a
preservacdo do substrato metalico que ndo foi revestido com geopolimero e suas
bordas, as amostras foram preparadas para o ensaio com cera de abelha derretida e

aplicada em todo o substrato aparente, conforme é visto na Figura 20.

Figura 20 - Amostras preparadas para o ensaio de imersdo em solugcéo neutra




42

Fonte: Autora (2021).

Apbs a preparacao, as amostras que foram colocadas em sob imerséo de H20
pelo periodo de 96 horas, conforme a Figura 21.

Fonte: Autora (2021).

Ao finalizar, as amostras passaram por um periodo de secagem de 72 horas
sobre a bancada em condicdes de temperatura e umidade ambiente.
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3.4.6 Ensaio de aderéncia pull off

No ensaio de aderéncia foi utilizando o método pull off (arrancamento),
conforme ASTM D4541 (standard test method for pull off strength of coatings using
portable adhesion testers) junto ao Laboratério de Tecnologia Construtiva (LBTEC) no
campus 8 da Universidade de Caxias do Sul, com o intuito de avaliar a resisténcia do
revestimento geopolimérico a separacao do substrato com a aplicacdo de uma forga
perpendicular de tracéo.

A Figura 22 (A) e (B) abaixo, mostra a execucdo do ensaio de aderéncia pull
off, onde os pinos foram fixados sobre a superficie das amostras revestidas com o

geopolimero com o auxilio de uma cola com tempo de secagem de 2 horas.

Figura 22 - A) Equipamento utilizado no ensaio e B) amostra com o pino colado na
superficie do revestimento geopolimérico

T e

iy

Fonte: A) Patricia Indicatti (2020) e B) Autora (2021).

3.4.7 Ensaio de rugosidade

Ensaio de rugosidade superficial foi executado nos substratos metalicos
antes e pos preparacdo para a aplicacdo do revestimento geopolimero conforme as
normas NBR I1SO 4288:2008 (Especificacdes geométricas de produto GPS -
Rugosidade: Método do perfil — Regras e procedimentos para avaliacdo de
rugosidade) e NBR ISO 4287:2002 (Especificacdes geométricas do produto (GPS) -
Rugosidade: Método do perfil - Termos, definicbes e parametros da rugosidade),
realizado pelo Laboratorio de Ensaios Mecanicos (LAMEC) na Universidade de Caxias
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do Sul. Utilizando o equipamento SurfTest SJ-301 da marca Mitutoyo, conforme a
Figura 23:

Figura 23 - Bancada da realizac&o do ensaio com o equipamento SurfTest SJ-301

Fonte: LAMEC (2021).
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4 RESULTADOS

4.1 Ensaio de rugosidade superficial

O ensaio de rugosidade foi realizado nos substratos metalicos de ambas as
amostras de aco SAE 1006 e aco SAE 1020 conforme recebidas (sem preparacao) e
apos a preparacao, com passagem pelas lixas de diferentes gramaturas. A Tabela 8
abaixo traz os dados da amostra em aco SAE 1006.

Tabela 8 - Resultado ensaio de rugosidade no substrato aco SAE 1006
Ra (um) | Rz (um) | Rt (um)
0,89 4,74 6,55
1,00 6,14 7,11

Sem preparacgao

Agfo?? - 0,92 4,84 6,51
(espessura Média 0,93 5,24 6,73
0.8 mm) 0,79 37 | 499

Com preparacgéo 0,79 3,58 4,38
0,69 3,26 4,24
Média 0,76 3,51 4,54

Fonte: Autora (2021).

Os parametros de avaliacdo da rugosidade sdo dados por Ra (rugosidade
média principal), média aritmética dos valores absolutos das ordenadas de
afastamento, dos pontos do perfil de rugosidade em relacao a linha média, dentro do
percurso de medicao. Por Rz que é a média aritmética dos 5 valores da rugosidade
parcial Zi. A rugosidade parcial Zi é definida como a soma dos valores absolutos das
ordenadas dos pontos de maiores afastamentos existentes dentro de um comprimento
de amostragem. E por Rt (profundidade da rugosidade em segundos) que esta
definida como a distancia vertical entre o pico mais alto e o vale mais profundo dentro
do comprimento total de avaliacdo (Parametros de avaliacdo da rugosidade, 2021).

Observa-se que a amostra em ago SAE 1006 apresentava uma rugosidade
maior antes do processo de preparacéo da superficie com as lixas, que esta de acordo

com o resultado esperado.


https://www.infopedia.pt/$micrometro-(m)
https://www.infopedia.pt/$micrometro-(m)
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A Tabela 9 abaixo traz os dados obtidos do ensaio de rugosidade da amostra
em aco SAE 1020.

Tabela 9 - Resultado ensaio de rugosidade no substrato ago SAE 1020

Ra (um) | Rz (um) | Rt (um)

Sem preparacgéao 1,43 8,94 11,56

Aco SAE 1,70 10,02 1131
1020 1,67 9,20 10,76
(espessura Media 1,60 9,39 11,21
6 mm) 1,16 8,97 16,00
Com preparacao 1,30 7,35 8,94

1,26 6,65 8,13

Média 1,24 7,65 11,02

Fonte: Autora (2021).

Observa-se que as amostras em aco SAE 1020 também apresentavam uma
rugosidade média maior antes do processo de preparacdo da superficie com as lixas,

conforme o gréafico.

Ra (um) médio

1,8
1,6
1,4
1,2

1,24

0,76
0,8

0,6
0,4
0,2

Aco SAE 1020 Aco SAE 1006

= Sem preparacdo &= Com preparagao

Fonte: Autora (2021).

As amostras em aco SAE 1020 tiveram maior rugosidade média ao serem
comparadas com as amostras em a¢co SAE 1006. O que corrobora com os resultados
obtidos nos demais ensaios realizados, como na corrosdo em névoa salina que as

amostras em aco SAE 1020 obtiveram o melhor desempenho.
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4.2 Avaliacdo Geopolimero

Ao realizar a aplicagdo da camada de geopolimero sobre as amostras, nédo
ficou visivel as possiveis irregularidades da camada, mas sim pequenas particulas
sélidas, com mais abundéancia no geopolimero depositado nas bordas do Becker que
o mesmo foi obtido. A partir desta constatacdo, preferiu-se utilizar o geopolimero
localizado ao centro do Becker. A Figura 24 mostra a identificacdo destas particulas
sélidas em uma amostra.

Figura 24 - Amostra ap0s a cura com particulas sélidas

Fonte: Autora (2021).

Ao perceber pequenas bolhas e fissuras na camada de revestimento apos o
processo de cura, realizou-se uma nova aplicagdo do revestimento geopolimero em
algumas pecas, ap6s o segundo processo de cura, o resultado obtido foi uma camada
de revestimento mais uniforme, como é mostrado na Figura 25.
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Figura 25 - Amostra 4 apds o processo de cura da 22 camada

Fonte: Autora (2021).

A Tabela 10 traz os valores médios de espessura de camada obtidos para

amostras em aco SAE 1006.

Tabela 10 - Valores médios das camadas obtidos das amostras de aco SAE 1006

12 Camada 22 Camada
Amostra L. At
meédia (um) meédia (um)
1 195 0
2 173 0
3 185 0
4 147 345
Amostra ago SAE > 195 376
1006 (espessura 0,8 6 160 362
/ 156 366
mm)
8 165 0
9 172 0
10 198 0
11 150 0
12 194 0
13 193 0
14 198 0

Fonte: Autora (2021).
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O Grafico mostra a representacao das espessuras das camadas dos corpos
de prova em aco SAE 1006, que apresenta na 12 camada a média de 182 ym e na 22
camada a média de 361 um.

AMOSTRA ACO SAE 1006
(ESPESSURA 0,8 MM)

400 s 376 362 366
350

300
250
200
150
100

50

193

Camada média (um)

Amostras

E 1° camada 2° camada

Fonte: Autora (2021).

A Tabela 11 traz os valores médios de espessura de camada obtidos para
amostras em aco SAE 1020.

Tabela 11 - Valores médios das camadas obtidos das amostras de aco SAE 1020

12 Camada 23 Camada
Amostra f 1 T
média (um) média (um)
1 170 0
2 173 0
3 191 0
4 167 346
Amostra aco SAE 5 183 360
1020 (espessura
8mm) 6 197 377
7 191 0
8 169 0
9 192 0
10 183 0
11 181 0
12 186 0

Fonte: Autora (2021).
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O Grafico mostra a representacao das espessuras das camadas dos corpos
de prova em aco SAE 1020, que apresenta na 12 camada a média de 164 ym e na 22
camada a média de 362 um.

AMOSTRA ACO SAE 1020
(ESPESSURA 6 M M)

400 377
346 360

um)
w w
o (0]
o o

250
200
150
100

Camada média (um

(%2
o

o

4 5 6
Amostras

E 1° camada 2° camada

Fonte: Autora (2021).

Considerando a margem variacdo, as 22 camadas estdo com a espessuras
mais uniformes, do que as 12 camadas de revestimento, o que condiz com o0 aspecto
visual das amostras.

4.3 Ensaio de microscopia eletronica de varredura por emissao de campo
(MEV/IFEG)

Durante o processo de corte das amostras para a adequagao de tamanho que
a técnica do MEV necessita, ocorreu o desplacamento do revestimento geopolimero
do substrato metalico de todas as amosttras, o que impossibilitou que o ensaio fosse
realizado com as mesmas. A adequacdo de tamanho também foi realizada nas
amostras que passaram pelo ensaio de névoa salina, onde o resultado do corte foi
satisfatorio para uma amostra em aco SAE 1006 com 2 camadas de revestimento e

para trés amostras em aco SAE 1020 com 1 camada de revestimento.
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A Figura 26 (A e B) abaixo, exibe a amostra 05 de aco SAE 1006 com 2
camadas de revestimento, onde é possivel vizualizar em sua morgologia aglomerado
de particulas, fissuras e irregularidades na camada superficial do revestimento.

Figura 26 - Imagens de MEV obtidas para a amostra 05 SAE 1006 revestida com 2
camadas de geopolimero: (A) 250 x e (B) 1 kx

Fonte: LCMIC.

O espectro EDS (Espectroscopia por energia dispersiva) da amostra 05 em
SAE 1006 com 1 camada de revestimento geopolimero (Figura 27) exibe a
composicdo do geopolimero com os elementos quimicos O, Si, Al e Na, juntamente
com produto de corrosao vermelha e seus elementos quimicos Fe, O e C. Também é
possivel identificar alguns elementos derivados do ensaio de névoa salina, como o Cl

(Cloro), conforme Figura 27.
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Figura 27 - Espectro EDS da amostra 05 em SAE 1006 com 1 camada de
revestimento geopolimero
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Fonte: LCMIC.

Os elementos quimicos evidenciados a partir do espectro de EDS sao
semelhantes em todas as amostras submetidas a esta caracterizagao.

A Figura 28 (A, B ,C, D, E e F) abaixo, das amostras 07, 08 e 09 em a¢co SAE
1020 com 1 camada de revestimento, apresentaram resultados similares onde é
possivel perceber falhas, irregularidades, trincas, porosidade e desplacamento na

camada do revestimento geopolimero.
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Figura 28 - Imagens de MEV obtidas para as amostras de aco SAE 1020 revestidas
com uma camada de geopolimero: (A) amostra 07, 80 x, (B) amostra 07, 250 x, (C)
amostra 08, 80 x, (D) amostra 08, 250 x, (E) amostra 09, 80 x, (F) amostra 09, 250 x.
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Os resultados obtidos no ensaio de MEV/FEG apresentam caracteriscicas
similares as encontrados no estudo realiazado anteriormente por Indicatti, onde foram
utilizadas amostras sem pré tratamento de superficie do substrato metalico e com pré
tratamento de fosfato e nanoceramico do substrato metalico. Em todas as amostras
analisadas, ap0s a aplicacao do revestimento geopolimero sugeriram falhas, fissuras
e poros. A melhor relacao encontrada por Indicatti foi entre o corpo de prova com pré

tratamento nanoceramico o revestimento geopolimero.

4.3.1 Ensaio de microscopia 6ptica superficial

A microscopia Optica foi realizada em amostras com 1 e 2 camadas de
revestimento, e, em ambas as camadas das amostras ficaram evidentes as falhas na
aplicacdo uniforme do revestimento geopolimero. As Figuras 29 e 30 mostram as
superficies das amostras, nelas podemos observar que a segunda camada

apresentou menos defeitos superficiais.

Figura 29 - Imagem obtida por microscopia Optica para a amostra com 1 camada de
revestimento geopolimero.

Fonte: LAMEC (2021).
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Figura 30 - Imagem obtida por microscopia Optica para a amostra com 2 camada de
revestimento geopolimero.

Fonte: LAMEC (2021).

4.4 Ensaio de corrosdo em névoa salina

A condicdo das amostras em aco SAE 1006 com uma camada de
revestimento geopolimero no inicio do ensaio em névoa salina apresentavam

pequenas irregularidades, conforme a Figura 31.

Figura 31 - Amostra ago SAE 1006 com uma camada de revestimento antes do
ensaio de névoa salina

"

Fonte: LCOR (2021).

A condicdo das amostras em aco SAE 1020 com uma camada de
revestimento geopolimero no inicio do ensaio em névoa salina apresentavam
pequenas irregularidades e poros maiores do que as amostras em aco SAE 1006,
conforme a Figura 32.
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Figura 32 - Amostra SAE 1020 com uma camada de revestimento geopolimero
antes do ensaio de névoa salina

-
.

LCOR
0447/2021

Fonte: LCOR (2021).

Durante o ensaio de névoa salina nas amostras com uma camada de
revestimento geopolimero, a aparicdo de produto de corrosdo deu-se apos 48 horas
em ambas as amostras de aco SAE 1006 e aco SAE 1020, a Figura 33 corresponde

a esta observacao.

Figura 33 - Amostra aco SAE 1006 com uma camada de revestimento geopolimero
apos 48 horas em névoa salina

]

A i ~—a SR

Fonte: LCOR (2021).

O produto de corrosdo vermelha com escorrimento € visivel em todas as
amotras submetidas ao ensaio em pontos variados onde o revestimento apresentava

irregularidades.
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As amostras de aco SAE 1020 apo6s 48 horas de ensaio apresentaram um
resultado superior as amostras do SAE 1006, com aparicdo de um pequeno ponto de

corroséao vermelha em apenas uma amostra, conforme a Figura 34.

Figura 34 - Amostras aco SAE 1020 com uma camada de revestimento geopolimero
apos 48 horas em névoa salina

Fonte: LCOR (2021).

O final do ensaio foi dado totalizando 96 horas para as amostras, constada
corrosdo vermelha evidente com acumulo e escorrimento de produto de corrosédo
vermelha em vérias regifes superficiais de todas as amostras com uma camada de

revestimento geopolimero, conforme a Figura 35:

Figura 35 - Amostras de ago SAE 1006 com uma camada de revestimento
geopolimero apds 96 horas em névoa salina

-

LCOR
0446/2021

Fonte: LCOR (2021).
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As amostras com 1 camada de revestimento geopolimero do material aco
SAE 1020 apresentaram maior resisténcia a corrosdo em névoa salina quando
comparados ao aco SAE 1006. Com o mesmo tempo de ensaio, a corrosdo vermelha

aparente foi significativamente menor. A Figura 36 retrata este fato.

Figura 36 - Amostras de aco SAE 1020 com uma camada de revestimento
geopolimero apds 96 horas em névoa salina

Fonte: LCOR (2021).

O ensaio de corrosdo em névoa salina também foi realizado para uma amostra
de cada substrato com a aplicacdo da 22 camada do revestimento geopolimero.

A amostra em ago SAE 1006 com duas camadas de revestimento
geopolimero apresentou uma melhor performance se comparada ao mesmo substrato
com uma camada de revestimento. A Figura 37 mostra o resultado ap6s 48 horas de
ensaio.

Figura 37 - Amostra de aco SAE 1006 com duas camadas de revestimento
geopolimero apds 48 horas em névoa salina

Fonte: LCOR (2021).
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Ja a amostra em aco SAE 1020 com duas camadas de revestimento
geopolimero ndo apresentou produto de corrosdo por 168 horas de ensaio, 0 que é
uma melhoria na performance de 350% se comparada ao mesmo substrato com uma
camada de revestimento para o tempo de aparicdo do primeiro produto de corrosao.

A Figura 38 mostra o resultado.

Figura 38 - Amostras de ago SAE 1020 com duas camadas de revestimento
geopolimero apds 168 horas em névoa salina

\.4

LCOR
0462/2021

Fonte: LCOR (2021).

O ensaio foi finalizado em 240 horas. A amostra de substrato aco SAE 1006
com duas camadas de revestimento geopolimero apresentou aspecto de
enrugamento em grande parte da superficie, bem como corrosdo vermelha evidente
com acumulo e escorrimento de produto de corrosdo vermelha na superficie da regiao
inferior da amostra, conforme a Figura 39 abaixo:

Figura 39 - Amostra de ago SAE 1006 com duas camadas de revestimento
geopolimero apos 240 horas em névoa salina

[

~ LCOR
0461/2021

Fonte: LCOR (2021).



60

A amostra de substrato aco SAE 1020 com duas camadas de revestimento
geopolimero apresentou corrosdo vermelha com acumulo e escorrimento de produto
de corrosdo vermelha na superficie da regido da superficie da amostra, conforme a
Figura 40:

Figura 40 - Amostra de aco SAE 1020 com duas camadas de revestimento
geopolimero apés 240 horas em névoa salina

Fonte: LCOR (2021)

O material ago SAE 1020 com a 22 camada de revestimento geopolimero foi
0 que apresentou melhor resultado no ensaio de corrosdo em névoa salina em 240

horas.

4.5 Ensaio em imerséao em solucao neutra

ApGs o periodo de 96 horas de imersdo em H20, as amostras em a¢go SAE
1006 com uma camada de revestimento geopolimero apresentaram uma resisténcia

inferior as amostras em aco SAE 1020, conforme a Figura 41.
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Figura 41 - Amostras de aco SAE 1006 com 1 camada de revestimento geopolimero

apos imersao de 96 horas e posterior secagem sob a bancada por 72 horas

Fonte: Autora (2021)

O fenbmeno de desplacamento do revestimento foi notado nas primeiras 48
horas de imerséo. O revestimento foi identificado também como residuo no fundo do
Becker ao final das 96 horas de imersdo. A Figura 42 mostra o revestimento
desplacado.

Figura 42 - Particulas desplacadas da amostra de aco SAE 1006 com 1 camada de
revestimento geopolimero apds 96 horas de imersdo em H20

Fonte: Autora (2021)

As amostras em aco SAE 1020 com uma camada de revestimento
apresentaram boa resisténcia ao ensaio de imersdo em H20. N&o apresentaram o
fendbmeno de desplacamento do revestimento visto nas amostras de aco SAE 1006,

conforme pode ser observado na Figura 43.
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Figura 43 - Amostras de aco SAE 1020 com 1 camada de revestimento geopolimero
apos imerséo de 96 horas e posterior secagem sob a bancada por 72 horas

/i
Fonte: Autora (2021)

O melhor resultado foi apresentado pela amostra 02 do aco SAE 1020, onde
ndo houve desplacamento do revestimento geopolimero do substrato metalico.

As amostras com a 22 camada de revestimento de ambos os substratos ndo
apresentaram uma melhora em compara¢do com as amostras com uma camada. Na

Figura 44, as amostras logo apos o término do ensaio de imerséo.

Figura 44 - Amostras com 2 camadas de revestimento geopolimero apés 96 horas
de ensaio de imersdo em H20: (A) SAE 1006 e (B) SAE 1020

AT " B .

-

Fonte: Autora (2021)
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4.6 Ensaio de aderéncia pull off

Seis amostras foram submetidas ao ensaio de aderéncia, dentre elas, uma de
cada aco com a aplicacdo da 2° camada de revestimento geopolimero. O LBTEC
informou que as amostras em ago SAE 1006 (espessura 0,8 mm) n&o puderam ser
ensaiadas pois apresentaram deformacdo mecanica.

As amostras em aco SAE 1020 foram ensaiadas, porém algumas
apresentaram desplacamento do revestimento logo apés a colagem do pino para

iniciar o arrancamento por aderéncia, como mostra a Figura 45.

Figura 45 - Amostra em aco SAE 1020 com desplacamento do revestimento

Fonte: Autora (2021)

A amostra em aco SAE 1020 em que o ensaio de aderéncia teve melhor éxito
ao ser realizado, foi a amostra de nimero 10 (com uma camada de revestimento) que
resultou em 80% do revestimento arrancado, conforme a Figura 46, demonstrando

uma baixa aderéncia.
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Figura 46 - Amostra em SAE 1020 com desplacamento de 80% do revestimento
apos o ensaio de pull off

Fonte: Autora (2021).

Os resultados obtidos por Indicatti, no estudo anterior, no ensaio de aderéncia
pull off, onde foram utilizadas amostras sem pré tratamento de superficie do substrato
metélico e com pré tratamento de fosfato e nanoceramico do substrato metalico, foram
superiores aos resultados encontrados neste estudo. Para Indicatti, as amostras
analisadas sem pré tratamento de superficie apresentaram nenhuma &rea de
arracamento do revestimento geopolimero. Ja nas amostras com pré tratamento de
superficie de fosfato e nanoceramico, houve arrancamento de 40 a 90% do

revestimento geopolimero da superficie do substrato metalico.
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5 CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos neste estudo, pode-se concluir que a
metodologia de mistura dos componentes para ativagdo da pasta geopolimérica
aparentava ser eficiente, pois tinha aspecto visual homogéneo, liso e firme. Ao ser
espalhada nos substratos metélicos, ficou evidente o aparecimento de particulas
sélidas na composi¢do do revestimento, o que indica que o tempo de mistura poderia
ter sido maior, e o recipiente poderia ter sido diferente para uma melhor incorporagao
dos materiais. Ap6s o tempo de cura das amostras em estufa, trincas e bolhas ficaram
visiveis, evidenciando que o revestimento geopolimero necessitava uma camada mais
homogénea através de uma forma diferente de aplicacdo. Na preparacdo da segunda
camada de revestimento geopolimero, com os cuidados mencionados acima, a pasta
apresentou um aspecto mais homogéneo ap0s a aplicacdo nas amostras. A variacao
de espessuras de camada encontradas ao medir as mesmas, deixou claro que o
método de aplicacdo do revestimento utilizado, um pincel, ndo pode ser considerado

0 mais adequado para uma boa ancoragem e aderéncia ao substrato metalico.

A analise de microscopia eletrbnica de varredura por emissao de campo,
apresentou um resultado parcial, pois as amostras utilizadas no MEV ja haviam sido
submetidas ao ensaio de corrosdo por névoa salina, 0 que comprometeu parte da
avaliacdo das amostras em ambas as camadas. Porém, foi possivel visualizar a
irregularidade e porosidade do revestimento geopolimero na superficie dos substratos

metalicos.

No ensaio de microscopia 6ptica superficial foi possivel identificar que a
aplicacao da segunda camada de revestimento trouxe maior protecao e uniformidade
aos substratos metalicos, onde ficou aparente a maior cobertura, maior espessura de
camada, uma superficie mais homogénea e com menor incidéncia de defeitos

superficiais.

No ensaio de névoa salina as amostras de aco SAE 1006 com 1 camada de
revestimento apresentaram uma resisténcia inferior as amostras de ago SAE 1020
também com 1 camada de revestimento, com produto de corrosao vermelha em todas
as amostras em 48 horas de ensaio. Onde as amostras em aco SAE 1020
apresentaram corrosdo vermelha em todas as amostras somente apos 96 horas de

ensaio. Ambas as amostras com a 2 camada do revestimento geopolimero obtiveram
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uma melhora expressiva ao suportar o ensaio de névoa salina por 240 horas e
apresentar processo de corrosado inferior ao do ensaio com 1 camada. As amostras

em aco SAE 1020 performaram melhor em ambos os ensaios.

Todas as amostras submetidas ao ensaio de imersdo apresentaram
desplacamento do revestimento geopolimero do substrato metalico. As amostras com
1 camada de revestimento do aco SAE 1006 apresentaram menor resisténcia ao
ensaio, ao término do experimento ficaram totalmente sem revestimento. Ja as
amostras de aco SAE 1020 apresentaram desplacamento nas bordas, onde havia a
protecdo com cera de abelha. As amostras com a aplicacdo da 2 camada de
revestimento, em ambos 0s substratos, também apresentaram desplacamento, ndo

sendo possivel considerar que apresentou maior resisténcia a solucao neutra.

No ensaio de aderéncia, as amostras em aco SAE 1006 ndo puderam ser
analisadas, pois sofreram deformagdo mecanica na preparacdo do ensaio. As
amostras em aco SAE 1020 apresentaram fragilidade no revestimento desplacando
cerca de 80% da superficie e também da superficie que ndo fazia parte do ensaio,

independentemente da quantidade de camadas.

A utilizacdo de acos SAE 1006 e aco SAE 1020, teve como intuito testar a
influéncia da rugosidade do substrato em relacdo a aderéncia do revestimento
geopolimero, ambos com a mesma preparacdo. O aco SAE 1006 de espessura 0,8
mm com rugosidade inicial sem preparacéao foi de Ra 0,93 um, e com preparacgéo de
Ra 0,76 um. O aco SAE 1020 de espessura 6 mm com rugosidade inicial sem
preparacao foi de Ra 1,60 um, e com preparacao de Ra 1,24 um. O que demonstrou
que a ancoragem do revestimento foi mais satisfatéria do aco SAE 1020, por ser mais

rugoso.

Baseado nos resultados obtidos, pode-se concluir que o revestimento
geopolimero apresentou melhores resultados nas amostras em agco SAE 1020 com a
22 camada de revestimento, os resultados preliminares sdo promissores, entretanto

para uso industrial, seria aconselhavel considerar as sugestdes para trabalhos futuros.
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Sugestéo para trabalhos futuros

- Avaliacdo de um método de aplicagcdo do revestimento geopolimero sobre o
substrato metalico de forma mais uniforme e homogenia, do que com pincel.

- Estudo do tempo de cura da 1° camada de revestimento para melhora da aderéncia
da 2° camada de geopolimero.

- Variacgao da rugosidade do substrato metélico.
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