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Resumo: Este estudo avaliou o efeito de um recobrimento nanoceradmico a base de
Zr aplicado como pré-tratamento em um aco baixo carbono SAE 1015. Observou-se
reducdo significativa do angulo de contato de 61° (amostra sem tratamento) para
31°, (amostra tratada), indicando maior afinidade da agua destilada pela superficie A
diferenca média de 30° e os desvios padrbes de 3° e 2°, respectivamente, apontam
para aumento da molhabilidade e maior uniformidade apds o recobrimento,
sugerindo elevacdo da energia superficial e potencial melhoria na adesao de
revestimentos. A analise de rugosidade mostrou acréscimo nos parametros Ra e Rz
apos aplicacdo do nanoceramico (Ra de 2,6 um para 2,8 um; Rz de 18,8 um para
21,5 um), indicando o aumento da rugosidade superficial e por consequéncia o
aumento da area superficial de contato. Essa condicdo é favoravel a ancoragem de
revestimentos como pintura, por exemplo. A caracterizacdo morfolégica por MEV
evidenciou superficie mais porosa, com fissuras. A andlise por EDS confirmou a
presenca de zirconio (Zr) e de oxigénio (O), sugerindo a formacdo de
oxidos/hidroxidos, os quais podem contribuir para maior adesao de revestimentos e
resisténcia a corrosao.
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1 INTRODUCAO

Nos dUltimos anos, tem crescido o interesse por revestimentos de
conversdo a base de titanio e/ou zirconio [1], impulsionado pelas preocupac¢des
ambientais e de saude [2] associadas aos tradicionais revestimentos de conversao
com cromatos e fosfatos [3-4].

Tradicionalmente, tém sido empregados revestimentos a base de cromo
hexavalente (Cr 6%), fosfato de zinco (Zn3(POa4)2) e cromo trivalente (Cr 3%).
Entretanto, os revestimentos cromatizados apresentam elevada toxicidade e carater
carcinogénico, levantando sérias questdes ambientais e de saude publica. De forma
semelhante, os revestimentos fosfatizados (PO4%) estdo associados ao fendmeno de
eutrofizacdo em ambientes de agua doce [5]. Diante disso, a pesquisa recente tem
se concentrado no desenvolvimento de revestimentos de conversdo ambientalmente
amigaveis, capazes de serem aplicados a temperatura ambiente, mantendo niveis
adequados de protecéo contra a corrosdo e viabilidade econémica.

As tecnologias alternativas devem ser ambientalmente seguras,
economicamente viaveis e capazes de oferecer resisténcia a corrosdo e aderéncia
de pintura equivalentes as obtidas nos substratos ferrosos e néo ferrosos tratados
pelos processos convencionais [6]. Os revestimentos de conversdo a base de titanio
[7] ou zirconio [8] tém demonstrado atender a grande parte desses requisitos,
apresentando, assim, elevado potencial para aplica¢des industriais avancadas.

Esses revestimentos séo classificados como de conversdo, uma vez que
interagem quimicamente com o substrato: os &tomos superficiais sofrem ataque pela
solucdo de conversdo e, nas regides onde se estabelecem reacdes catodicas,
ocorre um aumento localizado do pH, promovendo a precipitacdo dos ions presentes
na solugcéo na forma de éxidos e hidroxidos [9].

Devido as suas excelentes capacidades de processamento, propriedades
mecanicas destacadas e elevada produtividade, os acos sao amplamente
empregados em setores do cotidiano, como na indudstria automotiva, em
eletrodomésticos e em diversos equipamentos [10]. Contudo, 0s acos integram a
classe de metais ativos que podem sofrer corrosdo quando expostos a agentes
presentes no ambiente, o que pode comprometer seu desempenho [11-12].

Descrever as acdes técnicas necessarias para aprimorar a resisténcia a

corrosdo dos agos em diferentes ambientes é essencial para ampliar a vida util dos
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componentes metalicos. Entre as diversas tecnologias disponiveis para elevar a
resisténcia a corrosdo de acos, 0s revestimentos destacam-se como uma estratégia
amplamente adotada e eficaz [13-14].

A fim de melhorar a ades&o entre o substrato metalico e o revestimento,
além de aumentar a durabilidade do sistema, € pratica usual realizar um pré-
tratamento da superficie do aco antes da aplicacéo de revestimentos organicos [15].

O pré-tratamento desempenha dupla funcdo: além de proteger o substrato
metélico contra a corrosao durante o processo de revestimento, também favorece a
adeséao do revestimento organico a superficie metalica e contribui para a melhoria da
resisténcia global a corroséo [16-22].

Tais revestimentos sdo formados pela imersdo do substrato em uma
solucdo quimica, onde ocorre a reagdo direta com o metal, resultando na formacao
de uma camada protetora sobre a superficie [23].

O acido hexafluorozirconico (HzZrFes) tem sido empregado com éxito em
diferentes substratos, incluindo ligas de aluminio, ligas de magnésio, bem como
acos galvanizados a zinco (Zn) e acos ao carbono [24-33].

A formacdo de uma camada de conversao requer a remocdo da camada
inicial de 6xido nativo [34]. Em tratamentos baseados em zircdnio e titanio, esse
processo € promovido por ions fluoreto [35]. Durante a dissolucdo anddica dos
(hidr)6xidos metalicos nativos, as reacfes catddicas associadas provocam um
aumento local do pH na superficie, favorecendo a precipitacdo de 6xidos de zirconio
e titanio [36-40].

O objetivo deste trabalho é investigar a influéncia do pré-tratamento de
superficie na deposicdo de nanozirconio e na molhabilidade do aco baixo carbono
SAE 1015, laminado a frio. Para isso, serdo comparadas amostras com e sem a
aplicacdo do pré-tratamento. A caracterizacdo sera realizada por meio de
microscopia eletrénica de varredura por emissdo de campo (MEV-FEG), visando
validar a formacédo da camada depositada, além de ensaios de molhabilidade para
determinar o angulo de contato entre o liquido e o solido, e ensaio de perfil de

rugosidade para avaliar possiveis alteracfes topograficas.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1 AMOSTRAS DE ACO BAIXO CARBONO SAE 1015.

As amostras utilizadas nessa pesquisa possuem teor de carbono leve,
sendo considerado um aco de baixo carbono SAE 1015 (conforme comprovado no
ensaio de espectrometria). As amostras foram preparadas por uma maquina de
corte a LASER da fabricante AMADA modelo FLC 3015 AJ, com as seguintes
dimensdes: 30 x 20 x 2 mm (milimetros). As amostras passaram pelo processo de
jateamento abrasivo a fim de eliminar residuos superficiais e, carepa remanescente
do processo de laminacdo. O equipamento para este processo, fica no laboratério de
aspersado térmica da UNISATC. O jateamento € uma técnica amplamente aplicada
no setor industrial, uma vez que promove a remocédo de contaminantes superficiais e
altera a morfologia da superficie metalica, favorecendo a adesdo da tinta, por
exemplo [41-42]. Para a execucgao do jateamento, foi empregada uma presséo de 1
bar, com granalhas metalicas de cerca de 0,7 mm de angulo de abertura.

2.2 ESPECTROMETRIA DE EMISSAO OPTICA PARA CARACTERIZACAO DA
CHAPA DE ACO SAE 1015.

A amostra utilizada para este ensaio foi inicialmente cortada via processo
LASER (conforme citado no item 2.1), e na sequéncia, foi retificada com uma retifica
da fabricante Mello modelo P36 do laboratério de usinagem da UNISATC, com o
objetivo de eliminar quaisquer rugosidades grosseiras na superficie que possam
dificultar o ensaio em questéao.

Para caracterizagdo quimica das amostras utilizou-se o espectrémetro da
fabricante BRUKER modelo Q2 ION. Para o ensaio em questdo, foi utilizado
poténcia de 400 Watts por um periodo de 30 segundos. Salienta-se 0 ensaio em
triplicata para validacdo do método.

2.3 RUGOSIDADE DA SUPERFICIE DA CHAPA DE ACO SAE 1015.

Para realizar o teste de perfil de rugosidade, utilizou-se um perfilbmetro

da marca Mahr, modelo MarSurf GD 25. Foram realizadas trés medi¢des ao longo
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da chapa em avaliacdo. O equipamento, apresentado na Figura 1, pertence ao

laboratorio de engenharia de superficie e tribologia do centro universitario UNISATC.

Figura 1: Perfilometro para ensaio de rugosidade nas amostras de SAE 1015.
Bancada de ensaios

N

Amostra SAE 1015

Fonte: Do autor (2025)

2.4 MEV-FEG - MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA COM EMISSAO
DE CAMPO.

Apés o tratamento de superficie, algumas amostras foram destinadas a
analise em MEV-FEG, com o propdsito de verificar a presenca de 6xido de zircénio
depositado na superficie. As analises foram realizadas em um microscopio
eletronico de varredura Neo Scope — modelo JCM-7000, disponibilizado pelo
Laboratorio de Tecnologia e Caracterizagdo Mecéanica (LATECME) do SENAI
Joinville. As imagens foram obtidas utilizando detecgcdo por elétrons secundéarios

(SE2) e elétrons retroespalhados (BSD), sob tenséo de aceleracdo de 15 kV.

2.5 ANGULO DE CONTATO (MOLHABILIDADE)

O ensaio foi conduzido em duas condigcbes experimentais: amostra de
referéncia (sem tratamento de superficie), e amostra submetida a tratamento
nanoceramico (processo utilizado comercialmente). O dispositivo para este ensaio
foi desenvolvido no Laboratério Pronto 3D da UNISATC e consiste em uma seringa
de 1 mL acoplada a uma agulha (0,45 x 13 mm) e a um micrometro Mitutoyo com
resolucado de 0,01 mm e faixa de medicdo de 0 a 75 mm. Para a determinacéo do
angulo de contato, utilizou-se um microscoépio digital USB com software especifico

de anadlise. Os testes foram realizados em triplicata nas chapas com e sem pré-
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Q

tratamento de superficie, de acordo com a norma ASTM D7334. A Figura 2 detalha o
equipamento para medicado do angulo de contado. O método utilizado para o ensaio

foi por gota séssil, sendo o liquido utilizado agua destilada.

Figura 2: Equipamento para medi¢cdo de angulo de contato.

Gota aplicada
sobre a chapa

Fonte: Do autor (2025)

2.6 PRE-TRATAMENTO DE SUPERFICIE

Para a realizacdo do pré-tratamento de superficie, foi montada uma
bancada experimental no Laboratério de Quimica da UNISATC, conforme ilustrado
na Figura 3. O método empregado foi o de imersado, conhecido como dip-coating. Na
etapa inicial, utilizaram-se desengraxante e decapante comerciais, seguidos por
lavagem com &gua deionizada. O desengraxante foi aplicado com o objetivo de
remover Oleos, graxas e contaminantes organicos provenientes do processo de
laminacdo e manuseio das amostras, enquanto o decapante teve a funcéo de
eliminar a camada de Oxidos nativos presentes na superficie do aco, favorecendo a
reatividade e posterior adesdo do revestimento. Em seguida, as amostras foram
submetidas ao banho nanoceramico, sendo posteriormente nhovamente lavadas com

agua deionizada para remocao de residuos e, por fim, submetidas ao processo de
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secagem. A Tabela 1 detalha as etapas do pré-tratamento e seus valores de tempo,

temperatura e concentragéo.

Tabela 1: Parametros de tempo, temperatura e concentragcéo para cada produto
adicionado nas etapas do processo de pré-tratamento de superficie.

Etapa Tempo (s) | Temperatura (°C) | Concentragéo
Desengraxante 180 55-70 7%
Decapante 300 25-70 10 %
Agua DI 60 25 100 %
Nanoceramico 180 20 - 30 4%
Agua DI 60 25 100 %
Secagem 120 90 - 130 -

Fonte: Do autor (2025)

Figura 3: Bancada de ensaio para aplicacdo do tratamento de superficie com

nanoceramico.
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Fonte: Do autor (2025)

De acordo com as especificagbes do fabricante, o pH da solucéo foi
ajustado para a faixa de 4,0 a 5,5, sendo monitorado por meio de papel indicador.
Para a etapa de imersdo das amostras, utilizou-se um equipamento de dip-coating
desenvolvido no Laboratério Pronto 3D da UNISATC. O sistema € composto por um
motor de passo NEMA 17, com resolucao de 200 passos por rotacdo, assegurando
elevada precisdo no deslocamento vertical durante o processo. O controle é

realizado eletronicamente por meio de uma plataforma Arduino Uno, permitindo a
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programacao tanto da velocidade de movimentacdo vertical quanto do tempo de
imersdo. Conforme reportado por Saldanha et al. [43], a velocidade ideal de imersao
é de 7 mm/s, visto que o movimento de retorno pode comprometer a qualidade da
camada de conversdo. Dessa forma, o método de dip-coating apresenta vantagens
por garantir maior precisdo no tempo de imerséao e evitar tremores ou oscilacées das

amostras durante o ensaio.
3 ANALISE DOS RESULTADOS
3.1 ESPECTROMETRIA DE EMISSAO OPTICA — OES

A Tabela 2 apresenta a composicdo quimica das amostras de ago ao
carbono analisadas neste estudo. Conforme os critérios estabelecidos pela norma
ASTM A29/A29M, o material corresponde a um aco baixo carbono, classificado

como SAE 1015.

Tabela 2: Comparacdo de composicao quimica aco SAE 1015.

Elementos % em massa | ASTM A29/A29M
Carbono (C) 0,146 0,13-0,18
Silicio (Si) 0,017 -
Manganés (Mn) 0,454 0,3-0,6
Fosforo (P) 0,0098 0,04 max.
Enxofre (S) 0,0096 0,05 max.
Ferro (Fe) Bal. Bal.

Fonte: Do autor (2025)

3.2 RUGOSIDADE DA SUPERFICIE DA CHAPA DE ACO SAE 1015

A Figura 4 apresenta os perfis de rugosidade obtidos nas superficies das
amostras de aco SAE 1015, comparando-se a condicdo sem pré-tratamento
(Branca) e apos a aplicacdo do pré-tratamento nanoceramico. Observa-se que, em
ambos os casos, a superficie apresenta flutuacdes caracteristicas do processo de

jateamento, porém a amostra com revestimento nanoceramico apresenta maior
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variacdo na topografia, evidenciada pela maior amplitude entre os picos e vales.
Esse comportamento indica que o tratamento promoveu uma alteracdo sutil, mas
perceptivel, na morfologia da superficie, 0 que pode favorecer a ancoragem de

filmes ou revestimentos subsequentes.

Figura 4: Perfil de rugosidade nas amostras sem pré-tratamento (Branca) e com pré-
tratamento (Nanoceramico).

Rugosidade?: P; RILC ISO 16610-21 2.5 mm}; Branca
20,00

pm
o [ ,ﬂv\[\vnv.,\/'\m A s Mo DM o 3 NN, A

\.I'VV‘V\U/V ) A Vvv»fu it Y| el avy

-20,00

2.50 mm/div 2.50 mm
Rugosidade1: P; R[LC ISO 16610-21 2.5 mm]; Na noceramico
20,00
pm |-
0 \'\'\f\_\ A /\ And Npen £ P A I\ A_v[\ Mv,/\'l\'f\ A M /\“«
b M R "l TR Tl iRl R LVAL V)
20,00 -
2.50 mm/div 2.50 mm

Fonte: Do autor (2025)

Os resultados quantitativos, apresentados na Tabela 3, corroboram com
essa observacdo. O parametro médio de rugosidade (Ra) aumentou de 2,6 + 0,2 um
para 2,8 = 0,4 um apds o pré-tratamento, indicando um acréscimo na irregularidade
superficial. Da mesma forma, o parametro Rz, que expressa a diferenca média entre
0S picos mais altos e os vales mais profundos, aumentou de 18,8 + 2,5 um para 21,5
+ 5,3 um, sugerindo que a superficie se tornou mais acidentada. Além disso, tanto
os valores de Rp (altura maxima dos picos) quanto de Rv (profundidade maxima dos
vales) apresentaram acréscimos apos o0 tratamento, reforcando a maior

heterogeneidade topografia.

Tabela 3: Perfil de rugosidade na amostra de agco SAE 1015.

Parametro | Sem pré-tratamento | Com pre-tratamento
Ra (um) 26+0,2 28+04
Rz (um) 18,8+ 2,5 21,5+5,3
Rp (um) 8,1+14 10,2+ 3,8
Rv (um) 10,8+ 1,8 11,3+1,5

Fonte: Do autor (2025)
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3.3 MEV-FEG - MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA COM EMISSAO
DE CAMPO

A caracterizagcdo morfoldgica das amostras foi realizada por meio de
microscopia eletrénica de varredura (MEV) associada a espectroscopia de energia
dispersiva (EDS). A Figura 5 ilustra a superficie analisada, na qual é possivel
observar a presenca de fendas no substrato metalico. Apdés o tratamento com
revestimento nanoceramico, a superficie apresentou uma morfologia porosa,
acompanhada por algumas fissuras. Essa porosidade favorece a penetracdo do
eletrdlito até o substrato [44-45], permitindo reacdes de dissolucdo e a formacédo de
produtos de corrosdo no interior das fendas [46-47].

Figura 5: Morfologia superficial da amostra de SAE 1015 com pré-tratamento
de superficie nanoceramico.

\ |
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Trincas na

« «——— = . | superficie.
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Fonte: Do autor (2025)

O EDS 1 apresentado na Figura 6 confirma que o tratamento com Hz2ZrFs
promoveu a incorporacao de Zr sobre a superficie do aco SAE 1015. A deteccao

simultanea de O (oxigénio) sugere a formacdo de compostos de zircbnio, como
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oxidos/hidroxidos de Zr, que sao responsaveis por aumentar a adesdo de

revestimentos subsequentes e melhorar a resisténcia a corrosao.

Figura 6: Picos da andlise de EDS 1, elementos C, Fe, Zr, e O na amostra
de SAE 1015 com tratamento de superficie nanoceramico.
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Fonte: Do autor (2025)

3.4 ANGULO DE CONTATO (MOLHABILIDADE)

As Figuras 7 e 8 trazem os resultados para as amostras sem pré-

tratamento (Branca) e com pré-tratamento (Nanoceramico), respectivamente.
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Figura 7: Molhabilidade na amostra branca de SAE 1015, sem pré-tratamento de
superficie.

Fonte: Do autor (2025)

A Figura 7 apresenta as imagens obtidas pelo método da gota séssil para
as amostras sem tratamento (Branca) e com revestimento nanoceramico. Nota-se
que a amostra Branca apresentou maior angulo de contato, com valores médios
proximos a 61°, evidenciando menor afinidade da superficie com a agua. Em
contrapartida, a amostra com recobrimento nanocerdmico exibiu &ngulos
significativamente menores, em torno de 31°, indicando aumento expressivo da
molhabilidade. Essa reducéo no angulo de contato demonstra que o pré-tratamento
promoveu alteragbes fisico-quimicas na superficie do ago, tornando-a mais
hidrofilica, o que pode favorecer a adeséo de revestimentos organicos e inorganicos

subsequentes.

Figura 8: Molhabilidade na amostra branca de SAE 1015, com
pré-tratamento de superficie.

Nanocerdmico

Fonte: Do autor (2025)
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A Figura 9 detalha os resultados para amostra com e sem o0 pré-
tratamento de superficie com nanoceramico. A amostra com o pré-tratamento de
superficie apresentou molhabilidade maior comparado com a amostra sem pré-
tratamento, ou seja, a amostra tratada com nanoceramico deixa a superficie com

maior hidrofilicidade, o que possui maior adeséo da tinta sobre a superficie metélica.

Figura 9: Grafico de ensaio de molhabilidade para amostra com e sem pré-
tratamento de superficie com nanoceramico.
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Fonte: Do autor (2025)

A Tabela 4 detalha a média e o desvio padrdo para as duas situacdes

estudadas.

Tabela 4: Resultados para molhabilidade com e sem pré-tratamento de superficie
com nanoceramico.

Amostras: Angulo de contato (°) Desvio
media padréo

Amostra Branca 61 3

Amostra com nanoceramico. 31 2

Fonte: Do autor (2025)
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O tratamento de superficie com nanoceramico evidenciou uma melhoria
significativa na molhabilidade, conforme mostrado pela reducdo do angulo de
contato de 61° (amostra branca) para 31° (amostra tratada), indicando maior
afinidade da agua pela superficie. A diferenca média de aproximadamente 30° e 0s
respectivos desvios padrbes (3° sem pré-tratamento e 2° com pré-tratamento)
sugerem ndo apenas maior molhabilidade, mas também maior uniformidade apés o
recobrimento. Esses resultados implicam aumento da energia de superficie e
potencial melhoria em aplicacdes que dependem de boa adeséo de liquidos, como

processos de limpeza, lubrificacdo ou deposicao de filmes.

4 CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos demonstram que o pré-tratamento nanoceramico a
base de zirconio, aplicado ao aco baixo carbono SAE 1015, promoveu alteracfes
significativas em suas propriedades superficiais. O ensaio de molhabilidade
evidenciou reducédo expressiva do angulo de contato, de 61° para 31°, indicando
maior afinidade da &gua pela superficie e diminuicdo da energia superficial, 0 que
tende a favorecer a adeséo de revestimentos, como por exemplo a pintura. A analise
de rugosidade mostrou incremento nos parametros Ra, Rz, Rp e Rv, revelando
maior heterogeneidade topografica e consequente ampliacdo da area de contato, o
que contribui para a ancoragem mecanica de camadas subsequentes. A
caracterizagcdo morfolégica por MEV revelou uma superficie mais porosa, com
presenca de fissuras, enquanto a analise por EDS confirmou a presenca de zirconio
(Zr) e oxigénio (O), sugerindo a formagéo de oxidos/hidroxidos associados ao pre-
tratamento com H2ZrFe. Em conjunto, esses resultados confirmam que o
recobrimento nanocerdmico ndo apenas modifica a composi¢cdo quimica da
superficie, mas também melhora suas caracteristicas fisico-quimicas e morfologicas
da superficie, potencializando, como pré-tratamento, aplicagbes que demandam

maior adesao e resisténcia a corrosdo, como de revestimentos organicos.
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