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RESUMO

Os nanotubos de carbono (CNTs) tém sido amplamente estudados devido as suas
propriedades mecanicas, estruturais e elétricas, o que os torna candidatos
promissores para a formacdo de revestimentos protetores em metais suscetiveis
a corrosdo. Entre as técnicas disponiveis, a deposicdo eletroforética (EPD)
destaca-se por sua simplicidade e capacidade de produzir filmes uniformes a
partir de suspensdes estaveis. Neste trabalho, investigou-se a formacao,
aderéncia e estabilidade de filmes de CNTs depositados sobre ago Society of
Automotive Engineers (SAE) 1020 por meio da EPD, considerando diferentes
condicBes superficiais do substrato e distintas formulacdes de suspensao. Foram
preparadas solucdes contendo CNT funcionalizado e nado funcionalizado
dispersos em agua deionizada ou acetona, com adi¢ao de iodeto de potassio (KI)
para otimizar a condutividade. Os resultados demonstraram que a suspensao
composta por acetona e CNT néo funcionalizado apresentou melhor estabilidade
e homogeneidade. Verificou-se também que a condicao superficial do aco exerce
influéncia direta na qualidade da deposicdo, superficies limpas permitiram a
formacdo de filmes continuos e aderentes, enquanto presenca de Oleo ou
corrosao comprometeu totalmente o revestimento. Conclui-se que a EPD é uma
técnica eficiente para obtencdo de peliculas de CNT em aco 1020, desde que

haja controle adequado da suspenséo e preparacao rigorosa do substrato.

Palavras-chave: SAE 1020; Nanotubos de Carbono; Deposicéo
eletroforética; Nanomateriais.
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ABSTRACT

Carbon nanotubes (CNTs) have attracted significant attention due to their
remarkable mechanical, structural, and electrical properties, making them
promising candidates for protective coatings on metals susceptible to corrosion.
Among the available techniques, electrophoretic deposition (EPD) stands out for
its simplicity and ability to produce uniform films from stable suspensions. This
study investigated the formation, adhesion, and stability of CNT films deposited
onto SAE 1020 steel via EPD, considering different surface conditions of the
substrate and various suspension formulations. Suspensions were prepared using
functionalized and non-functionalized CNTs dispersed in deionized water or
acetone, with potassium iodide (KI) added to enhance conductivity. The results
showed that the solution containing acetone and non-functionalized CNTs
provided superior stability and dispersion. It was also observed that the surface
condition of the steel directly affects deposition quality: clean surfaces enabled
continuous and adherent films, while oil contamination or corrosion prevented
proper coating formation. Therefore, EPD proved to be an effective method for
producing CNT films on SAE 1020 steel, provided that suspension parameters and

surface preparation are properly controlled.

Keywords: SAE 1020; Carbon Nanotubes; Electrophoretic Deposition;

Nanomaterials.
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1. INTRODUGAO

Entre os diversos materiais estudados nas ultimas décadas, os nanotubos
de carbono (CNTs) tém se destacado por sua versatilidade e pelas notaveis
propriedades eletronicas, despertando crescente interesse em diferentes areas de
pesquisa e aplicacéo tecnologica. Dependendo dos indices de Hamada (n,m), que
€ um par de numeros inteiros usado para descrever a forma estrutural e a direcédo
de enrolamento do CNT, podem apresentar comportamento de semicondutores de
gap nulo ou metélica, quando n-m (componentes de vetor), forem multiplos de 3
(Herbst; Macédo; Rocco, 2004).

Os CNTs podem ser classificados em nanotubos de carbono de camada
simples (SWCNTSs), nanotubo de carbono multicamadas (MWCNTSs) ou nanotubo
de carbono de parede dupla (DWCNTSs), cada qual com propriedades especificas.
Nanotubos funcionalizados se destacam por propriedades mecanicas e
eletrbnicas superiores, sendo aplicaveis em sensores, compoésitos e
revestimentos. Diante dessas caracteristicas, torna-se essencial empregar um
método eficiente de deposicao desses nanomateriais, destacando-se entre eles a
técnica de deposicao eletroforética (Syduzzaman et al., 2025).

O sistema de deposicdo eletroforética (EPD) €  constituido
fundamentalmente por uma fonte de alimentacdo, um anodo, um catodo e uma
suspensao estavel. Essa técnica € amplamente empregada na mitigacdo da
corrosdo. A EPD corresponde ao processo eletroquimico no qual particulas
carregadas, dispersas em suspensao, migram e se depositam sobre um substrato
de carga oposta mediante a aplicacdo de um campo elétrico (ScienceDirect,
2022).

7z

A EPD é valorizada por sua simplicidade, baixo custo e tempos de
depdsitos relativamente curtos. Essa técnica envolve a aplicacdo de diferentes
potenciais entre eletrodos, sendo usada para fabricar revestimentos em diversos

materiais, como polimeros, ceramicas e nanomateriais (Zica, 2013).
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O processo consiste na migracdo de particulas carregadas em um meio
liguido sob a influéncia de um campo elétrico, permitindo uma deposi¢cao
controlada sobre um substrato. Além disso, ela dispensa o uso de ligantes e
permite a aplicagcdo em larga escala, sendo uma alternativa promissora para o

uso industrial de nanomateriais condutores (Zica, 2013).

Para avaliar a qualidade dos revestimentos aplicados, € essencial
caracterizar sua morfologia, aderéncia e resisténcia a corrosdo. Técnicas
complementares sdo empregadas com esse fim, proporcionando uma Visao

detalhada das propriedades do filme protetor (Gobbo, 2009).

A difracdo de Raios X (DRX) é uma técnica nao destrutiva amplamente
estabelecida para a analise de materiais carbonosos, possibilitando a medicao
reprodutivel de seus parametros estruturais. Além disso, é largamente empregada
para identificar fases cristalinas, permitindo uma avaliacao rapida e eficiente das
estruturas depositadas, sendo, portanto, uma ferramenta essencial no controle de

diversos processos industriais (Machado et al., 2011).

Com base nos temas previamente discutidos, definiu-se que o objeto de
estudo sera centrado no aco SAE 1020 e nas técnicas de revestimento protetor

empregadas nesse material.
1.1 Objetivo geral

Obter uma pelicula de nanotubo de carbono via deposicéo eletroforética
em superficie de aco SAE 1020 para que seja depositada como revestimento
protetor.

1.1.1 Objetivos especificos
e Analisar a eficiéncia da mistura utilizada na dispersdo dos CNTs;
e \erificar a aderéncia da pelicula no aco SAE 1020;

e Investigar o comportamento da deposicao eletroforética sob diferentes
condic@es superficiais do aco SAE 1020.
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1.2 Justificativa

A relevancia desta pesquisa justifica-se pela necessidade de desenvolver
peliculas protetoras capazes de contribuir para o avancgo tecnoldgico e para o
aumento da vida util dos materiais. Ao considerar a aderéncia e a homogeneidade
da pelicula como fatores determinantes no desempenho do revestimento,

estabelecem-se parametros que orientam sua replicacéo e otimizacgéao.

Diante da necessidade de desenvolver revestimentos inovadores capazes
de elevar a resisténcia a corrosdo de materiais metalicos, propde-se contribuir
para a redugcédo dos custos operacionais e para o aprimoramento da eficiéncia dos

processos industriais.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Nanotubos de carbono

Os nanotubos de carbono (CNTs) sdo estruturas derivadas do grafite, cuja
composicdo se baseia em folhas de atomos de carbono organizadas em uma
rede bidimensional, conhecidas como grafeno. Os CNTs sdo formados quando
essas folhas de grafeno sdo enroladas de forma cilindrica e com isso ganhando
suas propriedades mecanicas (altissima resisténcia mecanica e elevado moédulo
de elasticidade), estruturais e eletrénicas (alta condutividade térmica) (Franco,
2009).

Os nanotubos podem ser classificados estruturalmente em duas
categorias: Nanotubos de carbono de camada simples (SWCNT) (Figura 1),
formados por uma Unica camada de grafeno, e nanotubos de carbono
multicamadas (MWCNT) e s&o considerados estruturas unidimensionais (Figura
2), compostos por varias camadas concéntricas de grafeno enroladas. Com
diametros na escala dos nan6metros e comprimentos que podem atingir

micrémetros (Franco, 2009).

Figura 1: Formacéo do nanotubo de carbono.
Fonte: KINTEK Solution, 2023.
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Figura 2: SWCNT (a); MWCNT (b).
Fonte: Rodrigues, 2015.

A descoberta dos nanotubos de carbono abriu espago para a integracéo de
diversas areas do conhecimento, promovendo uma abordagem interdisciplinar e
multidisciplinar. Isso é especialmente evidente na analise das propriedades
eletrbnicas e mecanicas de nanotubos funcionalizados, ou seja, CNTs cujas

superficies foram quimicamente modificadas (Souza Filho; Fagan, 2007).

Essas modificacbes tornam os nanotubos capazes de interagir de forma
mais eficaz com moléculas organicas e bioldgicas, permitindo o desenvolvimento
de sensores altamente seletivos, capazes de detectar pequenas quantidades de
substancias-alvo com grande preciséo, diferente dos nao funcionalizados (Souza
Filho; Fagan, 2007).

Considerando o potencial dos nanotubos funcionalizados e a crescente
demanda por solucdes tecnologicas baseadas em materiais avangados, o Brasil
tem ampliado seus esfor¢os de pesquisa nessa area. Um exemplo significativo é
0 projeto iniciado em 2004, pelo Grupo de Materiais Condutores do Instituto de
Quimica da Universidade Federal do Rio de Janeiro, que visa a implantacao de
técnicas nacionais de producéo, purificacdo e funcionalizacdo de CNTs (Herbst;
Macédo; Rocco, 2004).

A proposta € alinhar o pais as tendéncias globais, promovendo o
desenvolvimento de nanotubos adaptados a aplicacbes especificas, como
sensores, compositos e dispositivos eletroquimicos, incluindo pilhas a
combustivel. O uso de solidos acidos como suportes cataliticos na sintese desses

nanotubos é um dos focos iniciais do projeto, o que evidencia 0 compromisso com
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a inovacdo e a independéncia tecnolégica nacional no campo da nanotecnologia
(Herbst; Macédo; Rocco, 2004).

2.2 Deposicao eletroforética

Com o avanco das tecnologias de processamento de materiais, muitas
técnicas de aplicacdo de revestimentos tém ganhado destaque, como a
Deposicdo Eletroforética (EPD), que se apresenta como uma alternativa
promissora em relacdo a técnicas mais tradicionais, como o CVD (Chemical Vapor
Deposition), que produzem subprodutos téxicos e o dip coating, que apresenta
instabilidade de aderéncia e uniformidade (Jian et al., 2017; Kintek Solution, 2024;
Ossila, 2025).

A EPD é uma técnica de processamento simples, custo relativamente baixo
e aplicavel a diversas situagfes. O processo de EPD consiste na dispersdo ou
suspensao de particulas coloidais carregadas em um meio liquido, as quais sdo
atraidas e depositadas sobre um substrato condutor eletricamente, com carga

oposta, quando submetidas a um campo elétrico (Jian et al., 2017).

Para realizar o processo de EPD séao utilizados 2 eletrodos, um de trabalho
e um contra-eletrodo, inserido paralelamente em uma suspensdo de particulas
armazenadas em um reservatério (Figura 3), e uma fonte de tensdo de diferente
potencial entre os eletrodos no recipiente (Franco, 2009). Esse processo ocorre

em 2 etapas:

- Na primeira etapa, o campo elétrico gerado pela tenséo aplicada entre os
eletrodos impulsiona as particulas em suspensdo a se deslocarem em
direcdo ao eletrodo de carga oposta, caracterizando o fendbmeno da

eletroforese.

- Na segunda etapa, as particulas sdo retidas no eletrodo, onde se

acumulam e formam um depdsito por meio da aglutinagéo.
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Figura 3: Processo EPD: a) sobre o catodo e b) sobre o &nodo.
Fonte: Oliveira et al., 2020.

A EPD se destaca como uma alternativa mais viavel, devido a simplicidade
de seus métodos, ao baixo custo e a facilidade de aplicacdo em larga escala na

producéo de dispositivos baseados em nanotubos de carbono (Franco, 2009).

2.3 Aco SAE 1020

O aco SAE 1020 € um material de facil conformacdo mecanica, pois
apresenta caracteristicas de alta ductilidade, plasticidade e soldabilidade. Por
esses motivos € muito conhecido e utilizado na indastria, na fabricacdo de pecas
e ferramentas, tendo em vista 0 seu baixo custo (Figura 4). Devido a sua baixa
concentracdo de carbono, aproximadamente 0,2% C, € o mais utilizado na
industria (Araugjo, 2010; Silva Janior, 2017).
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CHAPA DE ACO GROSSA, SAE 1020, BITOLA 1/4", E =
6,35 MM (49,85 KG/M2)

Descricao

Figura 4: Valor do aco SAE 1020 em 2025.
Fonte:Painel constru, 2025.

Os acos de alta resisténcia e baixa liga (High Strength Low Alloy)
destacam-se por apresentarem elevada resisténcia mecanica, boa ductilidade e
soldabilidade superior em relagdo aos acos processados por laminagao
convencional. Essas caracteristicas os tornam especialmente relevantes em
aplicacdes que exigem desempenho estrutural aliado a confiabilidade (Santos et
al., 2015).

Um dos principais desafios de utilizar o agco carbono é sua baixa resisténcia
a corrosdo, gerando prejuizos econémicos e comprometendo a seguranca de
estruturas metalicas. Os acos, amplamente utilizados em diversos setores
industriais e petroliferos, sé@o particularmente suscetiveis a esse processo. A
deterioracdo ocorre na interface entre o metal e o ambiente, sendo influenciada
por fatores como pH, umidade relativa do ar e concentracdo de substancias
corrosivas (Waters; Tatum; Hugh, 2014).

Para reduzir os efeitos da corrosdo, uma das solucdes adotadas € a
aplicacao de revestimentos protetores, capazes de formar barreiras fisicas entre o
metal e 0 meio externo. Essas barreiras reduzem significativamente a taxa de
deterioracdo, aumentando a vida Util dos materiais, diminuindo perdas e 0s custos

com manutencgdo (Chang et al., 2014).
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2.4 Técnicas de caracterizagao dos revestimentos

Para compreender melhor as caracteristicas e propriedades quimicas,
como composicao, recorre-se a Difracdo de Raios X (DRX) e ao microscoépio
Optico. Tais analises demonstram a importancia do uso de barreiras protetoras,
gue atuam na preservacao da estrutura cristalina e na minimizacado de defeitos

associados ao envelhecimento e a exposi¢cao ao meio (Githinji, 2016).

A difracdo de raios X mostrada na Figura 5, é uma técnica de
caracterizacdo nao destrutiva de materiais, empregada para determinar as
propriedades estruturais e fisicas de diferentes compostos. Seu principio
baseia-se na analise dos padrbes de difracdo gerados quando os raios X

interagem de forma construtiva com a amostra (Xavier, 2023).

Fonte de | b
raios-X

Detector

Incidéncia

Amostra
(gonidmetro)

Figura 5: Ensaio da técnica de DRX.
Fonte: Central Multiusuério DF, 2025.

A organizacdo e a periodicidade dos atomos no material resultam em
distintos padrbes de sinais, 0s quais sao registrados pelo detector e utilizados
para a elaboracdo de um difratograma, semelhante a uma “impressao digital” do
material. Os picos presentes neste difratograma surgem quando o comprimento
de onda da radiacdo incidente corresponde as distancias interatbmicas dos

cristais que compdem o material (Xavier, 2023).



21

7 bY

J4 o0 microscopio o6ptico € um instrumento destinado a ampliacdo e
observacdo de estruturas microscopicas, isto é, dificil ou totalmente invisivel a
olho nu. O microscopio 6tico, em particular, utiliza luz visivel e um conjunto de
lentes de vidro para produzir a ampliagdo da imagem da amostra. Sua
constituicdo envolve uma parte mecéanica, responsavel pelo suporte e pela
estabilidade do equipamento, e uma parte Optica, encarregada da formacéao e
ampliacdo da imagem. A iluminacdo pode ser ajustada por meio do redstato, que
controla diretamente a intensidade da fonte luminosa, ou de forma indireta,

através da regulacao do condensador e do diafragma (Gomes, 2005).

A intensidade luminosa aumenta quando o condensador € elevado e o
diafragma € aberto, permitindo maior passagem de luz para a amostra,;
inversamente, diminui quando o condensador € abaixado e o diafragma é
fechado. Esses ajustes sdo essenciais para obter uma visualizacdo adequada,
garantindo contraste, nitidez e definicAo compativeis com a ampliacdo desejada
(Gomes, 2005).
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3. METODOLOGIA

A metodologia adotada neste estudo caracteriza-se como uma pesquisa de
natureza experimental, com abordagem qualitativa, e apresenta objetivos
descritivos e aplicados. A adocdo da abordagem qualitativa fundamenta-se na
necessidade de compreender, sob uma perspectiva interpretativa, o0s
comportamentos, padrbes e particularidades dos filmes de CNT depositados
sobre 0 aco SAE 1020, considerando aspectos relacionados a aderéncia, a

homogeneidade e a estabilidade obtidos por meio da técnica de deposicédo
eletroforética.

Os experimentos foram conduzidos em ambiente laboratorial controlado,
empregando procedimentos de observacdo sistematica, registro descritivo e
analise interpretativa das caracteristicas observadas. As técnicas de
caracterizacdo utilizadas forneceram suporte a avaliacdo qualitativa dos
revestimentos, permitindo identificar tendéncias, variacbes e comportamentos

intrinsecos as propriedades dos filmes analisados.
3.1 Materiais

Para a montagem da técnica EPD foram utilizados os seguintes materiais e
equipamentos: um béquer de 50 mL, duas placas de vidro como suporte e quatro
corpos de prova de aco SAE 1020 que serviram como substrato metalico para a
deposicdo. O contato elétrico foi estabelecido por meio de fios de cobre,
conectores de pino e conectores tipo jacaré, garantindo a fixacdo adequada no
sistema. Utilizou-se o contra eletrodo e uma chapa de grafite, conectada a uma
fonte de alimentacdo MINIPA MPL-3305M.

Em relacdo aos insumos quimicos, foram utilizados nanotubos de carbono
multicamadas (MWCNTs) como fase dispersa, acetona P. A. como solvente e
iodeto de potassio (KI) como eletrdlito, favorecendo a dispersdo e a conducao

elétrica durante o processo de deposicao.

Os nanotubos de carbono utilizados foram do tipo multicamadas

(MWCNTSs), conforme a Figura 6. Para a preparagcdo da suspensao, foram
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adicionados 0,050 g de MWCNTs em 50 mL de acetona, juntamente com 0,415 g
de iodeto de potassio (KI), empregado como eletrélito para favorecer a deposicao

eletroforética.

Figura 6: P6 de CNT e lodeto de potassio.
Fonte: Autor.

O nanotubo de carbono utilizado apresenta pureza superior a 90%,
garantindo menor presenca de impurezas que poderiam interferir nos resultados.
Possui diametro médio de cerca de 20 nm e comprimento aproximado de 12 ym,
fornecidos pelo fabricante.

O iodeto de potassio utilizado, da marca Vetec, apresenta pureza
aproximada de 99%, assegurando a qualidade do reagente e a confiabilidade dos

resultados obtidos nos experimentos.

A acetona P. A. utilizada como solvente nos testes apresenta uma pureza
de 100%.

3.2 Equipamentos

Os equipamentos utilizados incluiram uma balanca de precisao,
empregada para a correta pesagem dos reagentes utilizados nas solucdes. Para
0 processo de dispersao dos nanotubos de carbono, foi utilizado um equipamento
de ultrassom, garantindo a homogeneizac¢éo da suspenséo antes da deposicao. A
fonte de alimentagcdo MINIPA MPL-3305M foi utilizada para fornecer a tenséo e

corrente necessarias ao processo de deposicao eletroforética. Foi utilizado o
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microscépio FORTEL para observar a superficie do corpo de prova a fim de

verificar a homogeneidade da pelicula.
3.3 Métodos

O primeiro passo consistiu nha confeccdo de 10 corpos de prova dos quais
guatro corpos serviram como andlises finais, produzidos em formato retangular
com dimensdes de 60 mm x 20 mm x 3 mm, conforme mostra a Figura 7. Para o
corte inicial das amostras, utilizou-se uma serra de mao. Em seguida, foram
preparados por meio de lixamento progressivo com lixas de granulagao de G 200
a G 1200, com o objetivo de remover impurezas, uniformizar e padronizar a
superficie metélica antes da aplicacdo do revestimento criando um perfil de

ancoragem leve a moderado (Ra entre 0,2 e 1,0 um).

Figura 7: Corpos de prova.
Fonte: Autor.

Apoés o lixamento, uma das amostras foi limpa com alcool para remocéao de
poeira, particulas soltas e tracos organicos, sendo posteriormente deixada para
secagem ao ar, enquanto outra foi submetido ao tempo para que ocorresse a
corrosdo da superficie e outras duas foram submersas em 0leo fino e com baixa

viscosidade.

Para encontrar a melhor solucao foram realizados diferentes testes,Tabela
1, variando o tipo de solvente e o estado de funcionalizagdo do material. Em todos
0S ensaios, a massa de CNT utilizada foi mantida constante em 0,050 g e o iodeto
foi mantido em 0,415 g. O principal objetivo dessa etapa foi identificar o sistema
gue proporcionasse a melhor homogeneidade da suspenséao, condi¢cdo essencial

para a eficiéncia do processo de deposicao eletroforética.
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Teste lodeto de potassio (g) CNT (g) Solvente (ml) Tempo
1 K1 (0,415 g) Funcionalizado (0,050 g) Agua deionizada (50 ml) 15 min
2 Kl (0,415 g) Nao funcionalizado (0,050 g) Agua deionizada (50 ml) 15 min
3 K1 (0,415 g) Funcionalizado (0,050 g) Acetona (50 ml) 15 min
4 Kl (0,415 g) Nao funcionalizado (0,050 g) Acetona (50 ml) 15 min

Tabela 1: Testes de solugéo.
Fonte: Autor.

A mistura obtida foi submetida a um processo de disperséo em ultrassom
por 15 minutos (Figura 8), com o objetivo de promover a disperséo dos nanotubos
e garantir uma suspensao homogénea, adequada para o processo de EPD.

Figura 8: Dispersao do CNT.
Fonte: Autor.

A etapa seguinte consistiu na montagem do sistema de deposicao
eletroforética (EPD), ilustrada na Figura 9. Para isso, duas placas de vidro foram
posicionadas dentro de um béquer de 50 mL com uma distancia de 30 mm entre

eles, servindo como suporte para os eletrodos.
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Figura 9: Montagem da EPD.
Fonte: Autor.

Na Figura 10, observa-se a chapa de grafite posicionada, atuando como
anodo (ligada ao fio vermelho, positivo), enquanto o corpo de prova de aco SAE
1020, funcionando como céatodo (ligado ao fio preto, negativo). No interior do
béquer, foi adicionada a suspensdo previamente preparada contendo o0s
nanotubos de carbono. A fonte de alimentacao foi configurada para 30 V durante

3 minutos, completando o circuito entre os dois eletrodos.

: E. ol M L el N
igl‘J}a 10: Poéigéo dos cabos.
Fonte: Autor.

As deposicdes foram realizadas de forma sistematica, assegurando a
reprodutibilidade do processo em diferentes tipos de superficies, tanto limpas
guanto contaminadas. A capacidade amostral de distintas interfaces possibilitou a
obtencédo de resultados variados, refletindo a influéncia das condigbes superficiais

no desempenho do revestimento.
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A fim de verificar a aparéncia da pelicula formada, utilizou-se um
microscopio Fortel, Figura 11, com aproximacdo de 20x para observar sua

morfologia da pelicula formada

Fonte: Autor.

Com o objetivo de avaliar a aderéncia e a fixacdo do filme depositado, o
corpo de prova revestido foi submetido ao ensaio de adesao por fita adesiva,
conforme a norma ASTM D3359. Esse método € amplamente utilizado para

verificar a resisténcia do revestimento a remo¢ao mecanica por tracao.

A norma ASTM D3359 descreve dois procedimentos de ensaio, sendo o
mais comum o Método B (cross-cut). O procedimento consiste em realizar uma
série de cortes paralelos no revestimento utilizando um estilete ou cortador
padronizado, seguidos da realizacdo de outra série de cortes perpendiculares,
formando uma grade (cross-hatch). Em seguida, aplica-se uma fita adesiva
padronizada sobre a &rea seccionada, pressionando-a de modo uniforme para
garantir total contato. A fita € entdo removida com um movimento rapido e
continuo, formando um angulo de aproximadamente 180° em relacéo a superficie

(ASTM International, 2017).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Caracterizagao do nanotubo de carbono

A caracterizacdo do p6 de CNT por Difracdo de Raios X (DRX),
apresentada na Figura 12, evidenciou picos bem definidos em torno de 20 = 26°,
43°, 54° e 78°, correspondentes aos planos cristalogréficos (002), (100), (110) e

(006), respectivamente.
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Figura 12: DRX do CNT.
Fonte: Autor.

Esses picos séo caracteristicos de materiais a base de grafite e confirmam
a presenca de uma estrutura cristalina hexagonal bem ordenada, tipica dos
nanotubos de carbono multicamadas (MWCNTS). A presenca do pico intenso em
26° (plano 002) indica a predominancia das camadas grafiticas empilhadas,

demonstrando um elevado grau de cristalinidade do material.

4.2 Estudo da solugao

No primeiro teste, Figura 13, utilizou-se CNT funcionalizado disperso em
agua deionizada. Observou-se que o material ndo apresentou uma disperséo
homogénea, ocorrendo intensa aglomeracdo das particulas e decantacdo apos
curto periodo de repouso, indicando baixa compatibilidade entre o CNT

funcionalizado e a 4gua deionizada.
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Figura 13: CNT funcionalizado em agua deionizada.
Fonte: Autor.

Em seguida, Figura 14, o mesmo procedimento foi repetido empregando
CNT néao funcionalizado em &gua deionizada. Nesta condicao, foi verificada uma
melhora discreta na dispersao, com menor formacao de aglomerados, mas ainda

sem alcancar a uniformidade desejada.

Figura 14: CNT néo funcionalizado em agua deionizada.
Fonte: Autor.

Na terceira etapa, Figura 15, o solvente foi substituido por acetona,
inicialmente com CNT funcionalizado. A utilizacdo da acetona resultou em uma
disperséo mais eficiente em comparacdo ao meio aquoso, devido a maior

compatibilidade entre o solvente orgénico e as superficies modificadas dos
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nanotubos. Entretanto, ainda foram observadas regides de aglomeracéo, o que

comprometeu parcialmente a estabilidade da suspenséo.

Figura 15: CNT funcionalizado em acetona.
Fonte: Autor.

Finalmente, foi realizado o teste com CNT n&o funcionalizado em acetona,
Figura 16 que apresentou os melhores resultados de dispersao dentre todas as
combinacdes avaliadas. A suspensdo obtida mostrou-se visualmente mais
uniforme e estavel, com distribuicdo mais homogénea das particulas no meio
liquido. Essa configuracdo foi, portanto, selecionada para os experimentos de
deposicao eletroforética que exige suspensdes estaveis para que o filme seja
uniforme (Franco, 2009).

Figura 16: CNT néo funcionalizado em acetona.
Fonte: Autor.
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Para aprimorar a condutividade elétrica da solucéo e facilitar o transporte
de cargas durante o processo de deposicdo, adicionou-se 0,415 g de iodeto de

potassio (KI) a suspensao fina.
4.3 Resultados da deposicao

Foram realizadas as deposicdes em 2 corpos de prova limpos e sem a
presenca de sujidades (6leo e corroséo), obtendo assim a pelicula do CNT nos

corpos de prova (Figura 17).
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Figura 17: Corpo de prova com a deposicédo do CNT.
Fonte: Autor.

Durante o processo de deposicdo foram utilizados 30 V de tensédo e
corrente continua com duracdo de 3 min, tendo a leitura na fonte da amperagem
de 0,8 inicial e 0,64 final, com a solucéo apresentando levemente a presenca de

bolhas e sem muita agitacao.

Os testes realizados com corpos de prova que apresentavam condicdes
inadequadas, como corrosdo (Figura 18) e entranhamento de 6leo nos graos e
fissuras (Figura 19), demonstraram que essas contaminagdes superficiais e

internas comprometem a adeséo e a eficacia da pelicula protetora.

Assim, constatou-se que, quando o material ja se encontra contaminado, a

pelicula ndo consegue aderir corretamente nem garantir a protecado esperada.
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Figura 18: Corpo de prova com corrosao.
Fonte: Autor.

Nos 4 corpos de prova com a presenca de corrosdo houve um inicio de
formacéo da pelicula, porém ela ndo apresenta uniformidade e nem aderéncia na

superficie tendo a amperagem inicial de 0,90 e final de 0,74.
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Figura 19: Corpo de prova com 6leo.
Fonte: Autor.

Nos 4 corpos de prova onde hd a presenca do Oleo a pelicula nédo
consegue aderéncia no material, durante o processo de deposi¢cdo o 6leo
presente nas microfissuras do corpo de prova se liga com os CNTs ndo os
permitindo se juntar e formar a pelicula.
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A baixa aderéncia observada na pelicula de CNT esta de acordo com
Franco (2009), que destaca que a EPD pode formar depdsitos frageis quando nao

h& interacdo fisico-quimica adequada entre 0 material e o substrato.

Durante o processo de deposicao com a tensdo de 30 V foi analisada a
amperagem de 1,06 inicial e 0,84 final para o corpo de prova de cima e 0,68 inicial

e 0,50 final para o corpo de prova de baixo.
4.4 Caracterizagao pos deposicao

Utilizando o microscopio FORTEL com uma aproximacdo de 20x foi
possivel obter uma imagem da deposicdo do CNT no corpo de prova como

mostrado na Figura 20.

Figura 20: Filme de CNT.
Fonte: Autor.

De acordo com a norma ASTM D3359, realizou-se 0 ensaio de aderéncia
da pelicula de CNT, conforme apresentado na Figura 21, permitindo avaliar a

resisténcia da deposicao.
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Figura 21: Ensaio de aderéncia.
Fonte: Autor.

A aderéncia do filme de CNT ao substrato mostrou-se insuficiente. Durante
a realizacdo do ensaio ASTM D3359 (Método B), grande parte do revestimento se
desprendeu, permanecendo aderida a fita utilizada no teste. Como consequéncia,
areas significativas do corpo de prova ficaram expostas, evidenciando a superficie
do aco SAE 1020. Esses resultados indicam que o filme ndo apresentou fixacao

adequada ao substrato, revelando baixa resisténcia a remoc&o mecanica.

No estudo desenvolvido pela Segat (2024), o material utilizado foi 6xido de
grafeno (OG) disperso em meio aquoso, o que favorece elevada estabilidade da
suspensao devido a presenca de grupos oxigenados capazes de manter carga
superficial efetiva. Além disso, a pesquisa empregou ndo apenas a EPD classica,
mas também uma versao modificada utilizando impulsos bipolares de alta tenséo,
técnica que aprimora a mobilidade eletroforética das particulas, reduz efeitos
adversos como eletrdlise da agua e promove deposicbes mais densas e
aderentes. Como consequéncia, os filmes formados sobre o substrato de cobre
apresentaram boa uniformidade e, principalmente, aderéncia satisfatoria,

permitindo o avanco em aplicacfes funcionais.

Por outro lado, o presente trabalho empregou a deposi¢cao de nanotubos

de carbono (CNTs) ndo funcionalizados utilizando suspensdo em acetona
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acrescida de Kl, submetida a ultrassom. Embora a técnica de EPD também tenha
produzido peliculas homogéneas, a auséncia de grupos funcionais nos CNTs e a
menor afinidade quimica com o0 aco SAE 1020 comprometeram a interacao entre
filme e substrato. Além disso, por ter sido utilizada apenas a configuracdo
convencional da EPD, sem modulagcdo por pulsos ou otimiza¢cdes adicionais,
diferente do estudo da Segat, o processo nao foi capaz de gerar ancoragem
mecanica ou quimica suficiente para garantir aderéncia ao ac¢o, resultando em

filmes facilmente destacaveis.

Assim, a comparacdo evidencia que, embora a EPD seja uma técnica
versatil e eficaz, sua aplicabilidade depende fortemente da combinacdo material,
substrato e das condicfes de deposicdo. Enquanto o OG apresenta natureza
guimica favoravel a ligacdo com superficies metélicas e se beneficia de impulsos
elétricos modulados, os CNTs néo funcionalizados apresentam menor reatividade
e exigem tratamentos adicionais, como funcionalizagdo quimica, ativacao
superficial do aco ou variacbes na forma de aplicacdo do campo elétrico, para
alcancar aderéncia satisfatoria. Dessa forma, os resultados reafirmam que a
escolha adequada dos paréametros e do tipo de material é decisiva para o
desempenho final de revestimentos obtidos por EPD, especialmente quando

destinados a protecéo de acos de baixa liga.
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5. CONCLUSAO

O presente estudo permitiu avaliar a viabilidade da deposicao eletroforética
(EPD) na formacéo de peliculas de nanotubos de carbono (CNTs) sobre aco SAE
1020, revelando resultados extremamente relevantes para a compreensao das
limitagBes e potencialidades da técnica. A andlise das suspensdes confirmou que
a combinacéo acetona, CNT néo funcionalizado e do KI, submetida ao ultrassom,
foi a que apresentou melhor estabilidade e distribuicdo das particulas, resultando

em uma pelicula visualmente homogénea ap0ds a deposicéo.

Entretanto, apesar da elevada qualidade da suspensédo e da aparente
uniformidade do filme depositado, constatou-se a inexisténcia de aderéncia
efetiva da pelicula ao substrato de aco SAE 1020, inclusive nas amostras
previamente limpas e isentas de quaisquer contaminantes. A auséncia de
vinculagdo entre o revestimento e o0 metal tornou-se evidente durante a
manipulacdo das amostras e nas etapas de avaliacdo pos-deposicao, revelando
gue, embora os parametros empregados tenham sido adequados para a
formacao do filme, mostraram-se insuficientes para garantir ancoragem mecanica

ou estabelecer interacdo fisico-quimica consistente com a superficie metalica.

Esse comportamento foi ainda mais critico nas amostras contendo 6leo ou
corrosdo, que impediram completamente qualquer vestigio de interacdo entre a
pelicula e o substrato. Assim, embora a EPD tenha se mostrado eficiente na
formagcdo da camada de CNTs, o processo, na configuracdo aplicada, n&o foi
capaz de garantir aderéncia ao aco SAE 1020, o que compromete a funcao

protetora proposta.
5.1 Sugestao para trabalhos futuros

Recomenda-se que estudos futuros explorem modificacdes quimicas no
CNT, tratamentos de ativagcdo do aco e diferentes tensdes ou tempos de

deposicao, além de testes em ambientes corrosivos reais.
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