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(1 linha simples)

RESUMO
(1 linha simples)
TiO2 and TiO2/C films were prepared by the sol-gel method and applied to the surface of AISI
304 stainless steel by cold spray. firstly, natural graphite was submitted to the exfoliation
process in liquid phase, where expanded graphite was obtained. For this purpose, a graphite
suspension in aqueous solution containing isopropanol and acetone was irradiated for 2 h in
UVC light. A solution of titanium isopropoxide and isopropanol was prepared to obtain the
sun. The exfoliated graphite, after drying, was then added to the solution in concentrations
between 2.5 and 10%, mass/volume ratio. The films were dried in a greenhouse at 100°C and
heat treated at temperatures of 500°C in a tubular furnace under argon atmosphere. X-ray
diffraction techniques and scanning electron microscopy were used in the characterization. The
results obtained confirm the carbon exfoliation and the formation of the anatase phase in all
films. Evaluations by electrochemical impedance and polarization techniques in a 3.5% NacCl
aqueous solution demonstrate the behavior of thin films against corrosion of coated stainless
steel. The results obtained from the electrochemical techniques suggest that TiO2 and
TiO2/5%C films may be promising for substrate protection.
(1 linha simples)
Palavras-chave: Filmes de TiO2 e TiO2/C, método sol-gel, luz UVC, grafite esfoliado e
Caracterizagao.
(1 linha simples)
INTRODUCAO
(1 linha simples)
A corrosdo é um processo natural que ocorre entre um metal e seu ambiente, que pode
gradualmente causar danos catastréficos ao equipamento metalico, acarretando em implicacdes
econdmicas. Consequentemente, varios métodos de protecdo tém sido utilizados para evitar a
degradacéo severa dos metais®. A introducao de revestimentos é a solugio mais adequada para
proteger as superficies metalicas®. Os filmes de dioxido de titanio sdo amplamente estudados
em aplicacdes envolvendo a protecdo de superficies devido a sua alta resisténcia a corrosdo
quimica*?®. O grafeno e outros materiais carbonosos também vém sendo estudados por suas
propriedades contra corrosdo®7®). No presente trabalho, o método sol-gel foi utilizado na
sintese de filmes de TiO2e TiO./C devido ao seu baixo custo, simplicidade experimental e facil
capacidade de aumento de escala®®. Este trabalho teve por objetivo desenvolver um método de
obtencdo dos filmes e avaliar a sua eficacia na protecao do substrato metalico.
(1 linha simples)
MATERIAIS E METODOS
(1 linha simples)

Substratos


mailto:mfpillis@ipen.br

Foram utilizados como substratos chapas de aco inoxidavel AISI 304 com dimensdes de 20mm
X 50mm x3 mm previamente lixadas com lixa de carbeto de silicio 220 mesh, lavadas em
acetona e etanol por 3 minutos utilizando um limpador ultrassénico, secos em nitrogénio e
submetidos a estufa em uma temperatura de 100°C por 10 minutos antes da aplicacdo dos filmes
finos de TiO2 e TiO,/C.
(1 linha simples)

Sintese do carbono
(1 linha simples)
O carbono expandido foi obtido atraves da irradiacdo em luz UVC por duas horas de uma
suspensdo de grafite em solucdo aquosa contendo isopropanol, acetona e agua deionizada na
proporcdo de 1:1:1. A seguir o carbono foi seco em estufa por 24 horas.
(1 linha simples)

Deposicédo dos filmes
(1 linha simples)
Os filmes de TiO» foram sintetizados pelo método sol-gel, utilizando como precursores de
titinio e oxigénio isopropdxido de titanio (pureza 97%) e alcool etilico, na proporc¢édo de 1:10 e
pH = 5. A solucdo foi mantida sob agitacdo a 75°C por 1 hora para a obtencédo do sol. Para a
obtencéo do sol de TiO,/C foram adicionados 2,5; 5 ou 10% em massa de carbono expandido.
A suspensao foi agitada por 1h. A deposicdo dos filmes foi feita pela técnica de spray a frio
com o auxilio de um aerdgrafo, a aplicacdo foi feita com a distancia de atague em 200mm em
relacdo ao substrato metalico. As amostras foram tratadas termicamente na temperatura de
500°C utilizando um forno tubular com atmosfera de argonio para a cristalizacao dos filmes.
(1 linha simples)

Caracterizagéo
(1 linha simples)
Para caracterizagdo dos filmes foram utilizadas as técnicas de microscopia eletrdnica com
canhdo de emissdo de campo (MEV_FEG) para a observacdo do carbono exfoliado. Os filmes
foram analisados por difracdo de raios-X (DRX) para identificacdo das fases formadas. As
técnicas de impedancia eletroquimica (EIE) e polarizacdo linear (LP) para a avaliacdo de
resisténcia a corrosdo. A resisténcia a corrosdo das amostras revestidas com filmes de TiO- e
TiO2/C foram analisadas em uma solugdo de NaCl 3,5%p a temperatura ambiente. Um arranjo
convencional com 3 eletrodos foi utilizado em todas as medidas, sendo o eletrodo de trabalho
0 substrato de aco AlSI 304 revestido com o filme fino, o contra-eletrodo um fio de platina e
um eletrodo de referéncia de calomelano saturado (ECS). Os dados de EIE foram obtidos no
potencial de circuito aberto utilizando uma faixa de frequéncia de 200 kHz a 10 mHz com 10
pontos por década e uma perturbacdo senoidal com amplitude de £10mV. As curvas de
polarizacdo foram obtidas a uma taxa de 0,5 mV.s-1 entre -0,25 V em relacdo ao potencial de
circuito aberto e +1,50 V. Os dados foram analisados utilizando o programa Ec-Lab V10.40
para determinar os valores de potencial de corrosdo (Ecorr) e densidade de corrente (Icorr) das
amostras. Todas as medidas foram realizadas utilizando um potenciostato BioL.ogic SP-150.
(1 linha simples)
RESULTADOS E DISCUSSAO
(1 linha simples)
Na Figura 1 estd apresentada a imagem, obtida por microscopia eletrdnica, do carbono
expandido adicionado ao sol do TiO,. Observam-se as véarias nanofolhas de carbono.
(1 linha simples)




Figura 1: Imagem MEV-FEG grafite expandido.

(1 linha simples)

Na Figura 2 estdo apresentados os espectros de difracdo dos varios filmes. Foram identificados
picos da fase anatase 20 = 25,2° e 75° (ficha JCPDS 21-1272) e picos referentes ao grafite
expandido em 20 = 26,5°, 43,74° e 54,86°(ficha JCPDS 26-1079).0s picos referentes ao

substrato de aco foram identificados em 26 = 44,6°, 51,0° ¢ 75,0° (ficha JCPDS 47-1415).

(1 linha simples)
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Figura 2: Espectros DRX dos filmes de TiOz e TiO2/C (carbono variando em 2,5%, 5% e 10%),

tratados termicamente a 500 °C.

(1 linha simples)
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Figura 3a e 3b: Curvas de polarizacao linear e impedancia eletroquimica do aco AISI 304 recoberto por

filmes de TiO2 e TiO2/C.
(1 linha simples)

Tabela 1: Valores retirados a partir das curvas de polarizacdo para potencial de corrosdo (Ecorr),

densidade de corrente (Icorr) e potencial de pite (Epite).

(1 linha simples)

Re(Z)/Ohm)

Condicéo Ecorr (mV vs. Ref) | Icorr (ua) | Epite (mV)
Substrato AISI 304 -296,027 0,684 319,068
TiO2 -252,089 1,111 893,890
AISI 304 TiO2/2,5% C -169,823 1,321 222,538
AlSI 304 TiOo/ 5% C -136,281 0,668 484,580
AISI 304 TiO./10% C -225,052 7,725 918,417

(1 linha simples)
CONCLUSOES
(1 linha simples)

O presente trabalho estudou a sintese, caracterizacdo e avaliacdo eletroquimica de filmes de
TiO2 e TiO2/C, como revestimentos protetores depositados sobre um substrato metalico. Os
filmes apresentam a fase anatase e grafite. resultados de DRX obtidos sugerem a presenca de
fases cristalinas anatase e grafite. Os resultados obtidos a partir das técnicas eletroquimicas
sugerem que os filmes de TiO2 e TiO2/5%C podem ser promissores para a prote¢ao do substrato.

(1 linha simples)
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(3 linhas simples)

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF T102/C FILMS ONTO AISI 304
METALLIC
(1 linha simples)
ABSTRACT
(1 linha simples)
TiO2 and TiO2/C thin films were synthesized by the sol-gel method combined with surface
modification of stainless steel by spray coating. Firstly, natural graphite modification process
through liquid phase exfoliation of graphite where expanded graphite was obtained.
Therefore, a suspension of graphite in an aqueous solution containing isopropanol and acetone
was irradiated for 2 h in UVC light. A solution of titanium isopropoxide and isopropanol was
prepared to obtain the sol. The exfoliated graphite, after drying, was then added to the solution
in concentrations between 2.5 and 10%, mass/volume ratio. The films were oven dried at 100°C
and heat treated at temperatures between 400 and 500°C in a tubular furnace, under an argon
atmosphere. Thin films were analyzed by scanning electron microscopy (SEM) and X-ray
diffraction (XRD). The results obtained confirm the carbon exfoliation and the formation of the
anatase phase in all films. Evaluations by electrochemical impedance and linear polarization
techniques in a 3.5% NaCl aqueous solution demonstrate the behavior of thin films against
corrosion of coated stainless steel.
(1 linha simples)
Keywords: thin films, sol-gel methods, expanded grafite, corrosion.



