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Resumo
RESUMO

Ambientes oxidantes podem ser extremamente agressivos a peças e estruturas metálicas de aço podendo desencadear processos de corrosão
dependendo do tipo do ambiente agressivo em que estão expostas essas. A corrosão poderá se agravar se a peça estiver sem a devida proteção e
exposta a meios agressivos de cloreto ou sulfetos, atmosfera salina ou umidade elevada, ambientes típicos de cidades litorâneas e e de áreas industriais.
Existem diferentes tecnologias de proteção e de inibição de corrosão de estruturas metálicas utilizadas industrialmente. Um dos sistemas de proteção
barreira investigados são os revestimentos híbridos polisiloxano-PMMA, sintetizados pelo processo sol gel, material com características transparentes, boa
resistência à abrasão, baixo coeficiente de expansão térmica. Como sistemas de controle de corrosão estão o uso de espécies químicas que atuam como
inibidoras de corrosão, como por exemplo investigação de extratos naturais de partes de plantas com potencial antioxidante, que poderão ser uma das
alternativas aos sistemas a base de cromatos sendo utilizados como inibidores naturais de corrosão. Os inibidores interferem no meio corrosivo
(agressivo) quando adicionados a baixas concentrações diminuindo a taxa de corrosão. Nessa proposta, sistemas de proteção barreira e de inibição
contra corrosão serão investigados. Como sistemas de proteção revestimentos híbridos siloxano-PMMA serão sintetizados pelo processo sol gel
modificados com Ce, Mo e Zr e depositados por dip-coating sobre peças metálicas de aço carbono 1020. Como sistemas de inibição de corrosão serão
utilizados extratos de partes de plantas (Ex: Jambo, Propólis, Mertiolate). Os sistemas de revestimento híbridos de proteção e os sistemas extratos
naturais de inibição de corrosão dos cupons metálicos de aço serão investigados em solução agressiva de 3,5% NaCl. A estrutura dos híbridos (estado
solido) será estudada usando ressonância magnética nuclear (RMN) de 13C e 29Si, análise termogravimétrica (TGA), espectroscopia por infravermelho
(FTIR) e microscopia óptica (MO). Ensaios de corrosão serão realizados utilizando medidas de potencial de circuito aberto (OCP), polarização linear,
impedância eletroquímica (EIS). Ensaios de perda de massa serão utilizados para avaliar a eficiência de proteção do aço revestido com os híbridos, e
avaliar a eficiência dos sistemas de inibição dos extratos de plantas (jambo, própolis, mertiolate) desenvolvidos.

Introdução/Justificativa
(incluindo os benefícios esperados no processo ensino-aprendizagem e o retorno para os cursos e para os professores da UFAL em geral)

INTRODUÇÃO/JUSTIFICATIVA

As ligas de alumínio assim como as ligas de aço possuem uma ampla faixa de aplicação, especialmente na indústria de construção civil (MROWKA-
NOVOTINIK, 2007). A maioria das ligas alumínio são resistentes à corrosão devido à formação rápida e espontânea de um filme passivo de óxido de
alumínio (Al2O3) de espessura nanométrica, que evita o prosseguimento da oxidação impedindo que o substrato metálico se deteriore quando exposto ao
ar atmosférico. As ligas de aço são bastante resistentes, porém podem ser susceptíveis a diferentes tipos de corrosão dependendo do tipo de ambientes
em que estão expostos (SARMENTO et al., 2010).

Em ambientes de umidade elevada (85%), meios salinos de cloretos ou atmosfera salina de cloretos e sulfetos, ambientes típicos de cidades litorâneas e
de áreas industriais, o filme de óxido passivo pode se romper, ou mecanicamente, ou por ataque químico localizado facilitando a penetração de espécies
como água, sulfetos, O2, CO2, e íons de cloreto que desencadeiam processo de corrosão (PANOSSIAN, 1993; SZKLARSKA-SMIALOWSKA, 1999). O
filme passivo formado na superfície das ligas metálicas de alumínio  possuem defeitos e microfissuras que podem facilitar ainda mais os processos de
iniciação de corrosão por pite (VARGEL, 2004).

Essas estruturas metálicas (ligas de Al e ligas de Aço) são susceptíveis a diferentes tipos de corrosão em diferentes ambientes agressivos, e
principalmente em ambientes salinos de cloreto e que, portanto devem ser protegidas por um sistema de barreira de proteção com o intuito de minimizar
os problemas de corrosão em equipamentos, componentes e dispositivos metálicos, peças de estruturas metálicas de ligas de Al ou de ligas de aço
(VARGEL, 2004; WERNICK, PINNER, SHESABY, 1987).

A corrosão pode ser atenuada por vários métodos desde a modificação da composição da liga por adição de elementos mais nobres, ou por métodos de



deposição de revestimentos ou por inibidores de corrosão. Dentre os métodos de deposição existentes e investigados têm-se as técnicas de deposição
eletroquímica (VILLA NOVA, 2007), aspersão térmica (MAGNANI, 2008), conversão química de cromatos (KENDIG et al., 2001), conversão química na
ausência de cromatos (OLEINIK e KUZNETSOV, 2007) e a deposição pela tecnologia do processo sol-gel (WANG e BIERWAGEN, 2009).

Pelo método sol-gel um dos sistemas de proteção investigados são os revestimentos híbridos orgânico-inorgânicos a base de polisiloxano-PMMA, material
com características interessantes como transparência, boa resistência à abrasão, baixo coeficiente de expansão térmica, e ambientalmente correto
(SARMENTO et al., 2010). Por isso, tem despertado interesse de pesquisadores como uma das alternativas de substituir as camadas de conversão de
cromatos (CCC). Essas camadas (CCC) foram proibidas em processos industriais pela legislação européia desde 2007 pelo uso de espécies químicas a
base de cromo hexavalente (VI), as quais consideradas tóxicas e carcinogênicas (MEMON et al., 2009).

Alguns trabalhos têm investigado os híbridos polisiloxano-PMMA como uma barreira física de proteção contra a corrosão para evitar a difusão de espécies
corrosivas de cloreto para a interface do revestimento/liga, tanto em ligas de aço como ligas de Al (SARMENTO et al., 2010; LIU, SUN, CHUNG, 2005;
METROKE, APBLETTA, 2004; ONO, TSUGE, NISHI, 2004; TEIXEIRA, 2010).

Para potencializar o efeito de proteção barreira de ligas metálicas e conferir maior caráter passivante proporcionado pelos revestimentos híbridos,
espécies químicas com potencial capacidade de atuarem como inibidores de corrosão têm sido inseridos na matriz de alguns sistemas híbridos. Um dos
íons metálicos o molibdênio (Mo) com tal capacidade e por inibir a adsorção de cloreto será utilizado nesse projeto de pesquisa (OLEINIK, KUZNETSOV,
2007).

Além do molibdênio outros íons metálicos (Ce, Zr, Ti, Y) conhecidos na literatura científica por melhorar as propriedades anticorrosivas do revestimento
com camadas de conversão química poderão ser adicionados à matriz dos sistemas híbridos, e será investigado o poder de proteção e os mecanismos de
corrosão dos respectivos híbridos polisiloxano-PMMA modificados por essas espécies dopantes na matriz híbrida (OLEINIK, KUZNETSOV, 2007;
DABALÀ, et al., 2001; DABALÀ, RAMOUS, MAGRINI, 2004; BETHENCOURT et al., 2004).

Existem propostas na literatura de mecanismos de atuação envolvendo revestimentos a base de cério ou molibdênio em camadas de conversão química,
no entanto, e poucos trabalhos têm estudado os mecanismos de atuação dos íons Ce, Mo, Zr, Ti em revestimentos híbridos orgânico-inorgânico
(SUEGAMA et al., 2010; GIRARDI et al.,2008; POSNIAK et al., 2008 ).

Um dos métodos de controle de inibição de corrosão para proteção de estruturas metálicas são uso de espécies químicas (orgânicas ou inorgânicas)
como inibidoras de corrosão a base de compostos cromatos ou dicromatos, que são espécies químicas altamente tóxicas e carcinogênicas devido ao uso
do cromo (VI) em suas composições químicas e que devem ser banidas de processos industriais como já fez o parlamento europeu que limitou e proibiu
seu uso por projeto de lei desde 2007 (Directive 2000/53 EC, 2002). Os inibidores interferem no meio corrosivo (agressivo) quando adicionados a baixas
concentrações que fazem diminuir a taxa de corrosão dessas estruturas metálicas. Atuam formando um filme ou uma camada adsorvida na superfície da
estrutura metálica, alterando seu potencial de corrosão para valores mais nobres ou mais positivos.

Extratos naturais de partes de plantas que possuam atividades antioxidantes podem ser uma das alternativas para atuarem como inibidoras de corrosão
de estruturas metálicas expostas a ambientes agressivos como o biodiesel que originalmente possui uma natureza corrosiva. São fontes de recursos
naturais renováveis de produção de óleos e extratos, possuem baixa toxicidade, possuem baixo custo de produção e estão associados ao uso de uma
metodologia tecnológica ambientalmente verdes que poderão ser aplicadas na proteção de estruturas metálicas para inibição de corrosão quando
adicionadas ao biodiesel.

Quando produtos naturais são extraídos a partir de partes das plantas como folhas, sementes, cascas, galhos ou frutos, esses extratos possuem
componentes e metabólitos secundários (alcaloides, terpenóides, antocianinas, esteroides, flavonoides) que mesmo em baixíssimas concentrações podem
ter aplicações industriais diversas (fármacos, corantes, aromas, inseticidas, etc), como também potenciais inibidores naturais de corrosão.

Pesquisadores tem investigado nas últimas décadas  extratos de produtos naturais de partes de plantas para atuarem e serem aplicados como
antioxidantes ou inibidores naturais de corrosão em substituição aos tratamentos convencionais a base de cromo (IV), que são espécies químicas
altamente poluidoras do meio ambiente, e uma ameaça a saúde pública devido suas propriedades tóxicas e carcinogênicas, e que ainda são utilizados
industrialmente na proteção (inibição de corrosão) de estruturas metálicas utilizadas como peças automotivas, dutos (tubulações e oleodutos) e na
indústria de construção civil.

Investigações científicas têm relatados a ação antioxidante de extratos de partes de plantas de algumas espécies vegetais como potenciais inibidores de
corrosão em ambientes corrosivos. Estes potenciais inibidores podem formar um filme de adsorção na superfície metálica por espécies químicas
presentes nos extratos vegetais (DEYAB, 2016; BAMMOU et al, 2014; VRACAR et al, 2012) ou inibir (atrasar) significativamente os processos de auto-
oxidação do biodiesel  e assim hipoteticamente alterar o potencial de corrosão do meio agressivo (biodiesel de óleo de soja) ou outro meio agressivo
(NaCl-3,5%) para valores mais positivos (mais nobres) em comparação aos potenciais dos meios agressivos na ausência do inibidor natural ou do inibidor
sintético.

Com isso esse projeto de investigação cientifica estará fundamentado em duas linhas de pesquisa de desenvolvimento, uma relacionada a proteção de
aço carbono pelo desenvolvimento de revestimentos híbridos siloxano PMMA modificados por íons dopantes (Mo, Ce, Zr), a outra relacionada a sistemas
de inibição de corrosão por desenvolvimento de inibidores de corrosão a base de extratos de partes de plantas com potencial antioxidante, e
provavelmente como inibidor de corrosão.

O sistema de proteção com revestimento híbrido siloxano-PMMA estará fundamentado na compreensão do mecanismo de atuação dos íons dopantes
(Mo, Zr, Ce) de forma que possam potencializar a proteção de superfícies de ligas de alumínio ou de ligas de aço do ataque corrosivo de ambientes
salinos de cloreto, e em virtude de que não há relatos na literatura científica referentes ao desempenho de híbridos siloxano-PMMA dopados com esses
íons metálicos que serão investigados na proteção contra a corrosão de ligas de alumínio (Ex. AA6063T5, ) ou de ligas de aço carbono (Ex. aço carbono
1020) nos sistemas híbrido na proteção contra a corrosão dessas ligas utilizadas na indústria.

O sistema de inibição de corrosão estará fundamentado pelo desenvolvimento de extratos de partes de plantas (Ex.: Semente de Jambo ou Própolis ou
Mertiolate). Serão estudadas e investigadas suas composições químicas (componentes fitoquímicos) e avaliados como potenciais inibidores de corrosão
frente ao ambiente agressivo salino (cloreto) e comparados a inibidores sintéticos (Ex.: BHT) com a intenção de atenuar os processos de corrosão em
solução de NaCl-3,5%.

As hipóteses desta pesquisa e a questão da pesquisa estão elencadas abaixo:

Para Sistemas de Proteção a Corrosão

H1. Os silanos (siloxanos) são compostos híbridos orgânico-inorgânicos que possuem a capacidade de facilitar a adesão de espécies químicas na sua
estrutura híbrida. Tal capacidade desses materiais híbridos permite admitir que espécies químicas consideradas como inibidores catódicos (Ce, Zr, Mo,)
potencializar o efeito barreira de proteção contra corrosão de estruturas metálicas devido a melhor reticulação de silício (Si) na estrutura híbrida por
formação redes cruzadas de Si (-Si-O-Si-) produzidas.

H2. Os revestimentos híbridos sintetizados com a inserção de inibidores de corrosão (Mo, Ce ou Zr) catódicos podem reforçar as propriedades de barreira
física pela adição desses inibidores e ainda poderão inibir o início de processos de corrosão de estruturas metálicas por que tais inibidores como o cério
possuem a capacidade de auto regeneração de defeitos pelo fato de seus íons se difundirem através do revestimento até o defeito, devido a formação de
óxidos e hidróxidos insolúveis.

Para Sistemas de Inibição de Corrosão

H1. A ação antioxidante ou a eficiência de inibição de corrosão de alguns dos extratos tem sido associado às espécies químicas orgânicas (componentes
e metabólitos secundários), principalmente de espécies alcalóidicas, que são bases orgânicas nitrogenadas de estrutura cíclica que contém heteroátomos
de nitrogênio no estado de oxidação negativo, oxigênio, enxofre, fósforo. Esses compostos bio(químicos) apresentam uma grande diversidade de
estruturas químicas encontrada em diferentes espécies e famílias de vegetais.

III.2 Espécies vegetais de diferentes famílias possuem metabólitos que podem ser extraídos por solvente etanólico ou aquoso e que podem ser



investigados o seu potencial antioxidante para atuarem como inibidores de corrosão atenuando a agressividade corrosiva de ambientes salinos de cloreto
(NaCl-3,5%) em estruturas metálicas, principalmente de peças automotivas de combustão interna do sistema veicular.

Objetivos
OBJETIVOS

Geral

O projeto de pesquisa estará direcionado na investigação da corrosão de peças (cupons) aço carbono 1020 no intuito de desenvolver sistemas de
proteção com revestimentos híbridos, e sistemas de inibição por extratos etanólicos ou aquosos de partes de plantas (Jambo, Própolis, Mertiolate). Nos
sistemas de proteção os cupons metálicos serão revestidos com os híbridos siloxano-PMMA dopados ou não com íons (Mo, Ce, Zr), sendo sintetizados
pelo método sol-gel, depositados nos cupons pela técnica dip-coating. O efeito barreira de proteção desses revestimentos serão investigados por ensaios
de corrosão em solução (3,5% NaCl) (WANG, BIERWAGEN, 2009; BEVENUTTI, MORO, COSTA, 2009. Os sistemas de inibição serão desenvolvidos a
partir de extratos etanólicos (ou aquosos) de partes de plantas, serão estudadas e investigadas suas composições químicas (componentes fitoquímicos) e
avaliados como potenciais inibidores de corrosão em solução de NaCl-3,5%, na intenção de atenuar os processos corrosivos em aço carbono 1020 e
aumentar a eficiência de proteção a corrosão pelo uso de extratos de produtos naturais.

Especificos

Nos sistemas de proteção por revestimentos híbridos a investigação focará nas seguintes metas:

- Desenvolver revestimentos híbridos orgânico-inorgânicos com ausência de defeitos estruturais, boa aderência à liga AA6063T5 ou aço carbono 1020,
alta estabilidade térmica e mecânica, e eficiência de resistência à corrosão comparáveis aos revestimentos de proteção às camadas de conversão de
cromatos.

- Sintetizar e caracterizar os revestimentos híbridos siloxano-PMMA dopados ou não com os íons metálicos Mo, Ce, Zr.

- Depositar pelo processo sol-gel os revestimentos sobre os cupons metálicos das ligas AA6063T5, aço carbono 1020, e da liga Ti-6Al-4V.

- Estudar os revestimentos na forma em pó (free standing filmes) por análise estrutural por medidas de FTIR, TGA, RMN (29Si e 13C).

- Avaliar a resistência à corrosão dos cupons metálicos revestidos com os sistemas híbridos siloxano-PMMA dopados ou não com os íons metálicos (Mo,
Ce, Zr) por potencial de circuito aberto, curvas de polarização potenciodinâmica (Tafel), e por impedância eletroquímica (EIS) durante vários dias expostos
em solução 3,5% NaCl.

- Obter as imagens por microscopia óptica (MO), a superfície dos cupons metálicos revestidos com os diferentes sistemas híbridos antes e depois de
submetidas em solução 3,5% NaCl.

- Determinar a perda de massa e/ou taxa de corrosão das amostras (cupons metálicos) revestidos e imersos em solução 3,5% NaCl.

Nos sistemas de inibição por extratos de plantas a investigação focará nas seguintes metas:

- Obter os extratos etanólicos ou aquosos de partes das plantas (Semente de Jambo, Propólis, Mertiolate);

- Caracterizar por FTIR e HPLC os sistemas dos extratos das plantas investigadas;

- Determinar o potencial antioxidante (DPPH) e o teor de fenóis de cada extrato de planta investigada;

- Preparar a superfície das estruturas metálicas (cupons) por tratamento mecânico com lixas dágua de granulometria (60 a 1200) utilizando o aparelho da
Politriz antes dos ensaios de corrosão

- Obter as imagens por microscopia óptica ou eletrônica da superfície dos cupons metálicos antes da imersão e após a imersão em solução 3,5% NaCl
adicionado ou não dos extrato de plantas investigados.

- Realizar os Ensaios de Corrosão não Eletroquímicos (Perda de Massa) dos sistemas em estudo e determinar sua taxa de corrosão e eficiência de
inibição de corrosão;

- Realizar os Ensaios de Corrosão Eletroquímicos de Potencial de Circuito Aberto (Eocp), Curvas de Polarização Potenciodinâmica (Curvas de Tafel) e
Espectroscopia de Impedânica Eletroquímica (EIS) e determinar potencias de corrosão (Ecorr), densidade de corrente de corrosão (Icorr) e resistência de
polarização (Rp) (cupons) dos respectivos sistemas investigados com e sem extratos de plantas

Metodologia
METODOLOGIA

Nos sistemas de proteção por revestimentos híbridos a investigação utilizará as seguintes metodologias elencadas abaixo nos seguintes itens.

4.1 Preparo das Superfícies dos Cupons de Aço Carbono 1020
A liga quando adquirida do mercado vem com marcas oriundas do processo de laminação, riscos e impurezas incrustadas. Esses fatores, assim como a
composição química de liga poderão influenciar na maior ou menor facilidade de aderência ao revestimento híbrido (CAICEDO-MARTINEZ et al., 2002;
ABALLE et al., 2004).
Os cupons metálicos de aço carbono 1020 passarão por um processo de tratamento mecânico com lixas dágua (CSi2) de diferentes granulometrias (100,
300, 600, 1200), desengordurados com etanol e lavados e rinsados cuidadosamente com água destilada Mili-Q e secos ao ar ambiente.
Portanto, é necessário um pré-tratamento de superfície dos cupons metálicos de aço carbono antes da deposição do revestimento. Esse tratamento terá a
função de criar pontos de ancoragem e facilitar a melhor aderência ao filme/ revestimento.

4.2 Precursores Utilizados/Síntese dos Sóis Híbridos
A metodologia sol-gel será empregada na preparação dos sistemas híbridos siloxano-PMMA. A síntese envolve reações de hidrólise/policondensação dos
precursores TEOS (tetraetoxisilano), MPTS (precursores 3-metacriloxi-propil-trimetoxi-silano), água acidulada com ácido nítrico a pH 3 e etanol em
quantidades apropriadas dos precursores. Essas reações serão realizadas num recipiente fechado durante 1h a 60oC com agitador magnético, onde
produzem espécies silanóis, levando a formação dos polisiloxano (fase inorgânica). Essa etapa da reação é a responsável por modular o teor de Si na
estrutura na fase polisiloxano. Em seguida a reação de polimerização do MMA (metil metacrilato) usando BPO (peróxido de benzoíla) como iniciador
térmico da polimerização (fase orgânica) será realizada também em recipiente fechado em temperatura ambiente (25oC).
As reações de hidrólise/policondensação e as reações de polimerização serão realizadas separadamente, e somente após se completarem, as duas fases
serão misturadas e homogeneizadas obtendo-se o sol híbrido. O gel somente se formará a partir da deposição a temperaturas superiores a 60 oC (ONO,
TSUGE, NISHI, 2004). O MPTS é um alcóxido modificado por um grupo metacrilato que tem a função de acoplar a fase orgânica-PMMA (forma
polimerizada do MMA) e a fase inorgânica-polisiloxano (forma policondensada do TEOS).
Os sóis híbridos serão sintetizados empregando as seguintes razões molares TEOS:MPTS:MMA = 2:1:2, BPO/MMA = 0,01, H2O/Si = 3,5, Etanol/H2O =
0,5. Essas razões molares foram utilizadas na tese do proponente e selecionadas tomando como base trabalhos desenvolvidos anteriormente (TEIXEIRA
et al., 2010; SARMENTO et al.,2010; SARMENTO et al., 2006; SANTANA, 2019).
Por conta da facilidade dos alcóxi-silanos de acoplar espécies tanto orgânicas, como espécies inorgânicas, e por terem uma estrutura amorfa capaz de
acomodar espécies metálicas, os íons metálicos dopantes (Mo, Ce, Zr) serão adicionados à estrutura da matriz híbrida siloxano-PMMA em concentrações
de (100, 300, 500, 1000 e 3000 ppm).

4.3 Deposição do Híbrido nos Cupons do Aço carbono 1020
A deposição do filme híbrido nos cupons metálicos será feita pela técnica dip-coating. Esse processo consiste na retirada, a uma velocidade controlada do
substrato imerso no sol híbrido. Durante o movimento de emersão a suspensão é arrastada com o substrato causando um aumento na área de



evaporação e secagem, isso leva à formação de uma camada de gel. Esse processo pode ser dividido em imersão, emersão, deposição, drenagem e
evaporação. Os substratos revestidos serão levados à estufa por 24 h a uma temperatura de 55oC. Posteriormente, serão curados termicamente a uma
temperatura de 100oC por 1h. Esse processo elimina o restante de água e a aumenta o grau de polimerização pela quebra das ligações duplas de
carbono (C=C) dos grupos metacrilato (MMA) e do MPTS, auxilia na densificação do revestimento pelo aumento do grau de policondensação, e acelera a
formação das redes siloxano (Si-O-Si) (CABRAL et al., 2005).

4.4 Caracterização Física dos Revestimentos Híbridos
4.4.1 Caracterização Morfológica e Estrutural
Espectroscopia Infravermelha com Transformada de Fourier (FTIR)
Serão realizadas utilizando o espectrofotômetro FTIR SPECTRUM 2000 da Perkin Elmer, com resolução de 4 cm-1 na região característica do espectro na
região do infravermelho  correspondente aos números de onda da faixa entre 4000  400 cm-1.
Os espectros serão obtidos para os revestimentos sem o substrato chamados de free-standing films, com os revestimentos transformados em pó (estado
sólido). Tal medida visa avaliar qualitativamente a presença dos modos vibracionais de espécies poliatômicas após a síntese dos sóis híbridos dopados.
Os sóis híbridos transformados em pó após o tratamento de cura serão analisados para avaliar a eficiência de polimerização/policondensação por análise
qualitativa dos espectros e dos picos referentes a espécíes C-C e Si-O-Si (NAKAMOTO, 1970; CANEVAROLO, 2003).

Análise Termogravimétrica (TGA)
As curvas TG dos híbridos dopados serão obtidas utilizando-se um equipamento TA Instruments SDT Q600 nas condições de atmosfera de nitrogênio em
fluxo contínuo de 70 mL min-1, utilizando-se 7 mg da amostra (sol híbrido em pó) em cadinhos de alumina a uma taxa de aquecimento de 10 ºC min-1, e
numa faixa de temperatura de 25 ºC a 600 ºC. A análise das curvas TG nos permitirá obter informações sobre a estabilidade da amostra, conhecer as
alterações que o aquecimento pode provocar na massa e estabelecer a faixa de temperatura em que o material híbrido inicia sua degradação. Trata-se de
um método quantitativo, pois a perda da massa que ocorre depende das características da amostra e de fatores instrumentais (CANEVAROLO, 2003).

c. Ressonância Magnética Nuclear (RMN)
As análises de RMN de 29Si e 13C no estado sólido (pó) dos híbridos dopados serão realizadas com um espectrômetro Varian Inova operando a 300 MHz
e 7,05 T com o objetivo de estimar o grau de policoncensação e polimerização utilizando frequências de Lamor de 59,59 Hz e 75,42 Hz para 29Si e 13C
respectivamente.
Grau de policondensação (%CD) será calculado pelas razões das espécies TJ, QJ (Si-O-Si) estimado pela análise dos espectros de ressonância por uma
expressão matemática conhecida na literatura (SARMENTO et al., 2010; SUEGAMA et al., 2010). O grau de polimerização será analisado pela alteração
dos deslocamentos químicos característicos através da presença ou ausência de estruturas de grupos não polimerizados (SASSI, BUREAL, BAKKALI,
2002).

d. Microscopia Óptica (MO) / Estereomicroscópio
A superfície dos substratos revestidos com os híbridos será analisada por imagens obtidas de um estereomicroscópio/microscópio óptico (NIKON Eclipse
TS100) antes e depois dos ensaios de corrosão em meio agressivos.

Ensaios de Corrosão

a.Perda de Massa e Taxa de Corrosão
Nas medidas de perda de massa ou taxa de corrosão, os substratos revestidos serão imersos num Becker de vidro contendo o meio agressivo
(3,5%NaCl). As amostras serão pesadas antes das imersões. Para as medidas de perda de massa, as amostras serão removidas após imersão em
diferentes períodos durante vários dias, rinsadas com água destilada, secas, e pesadas novamente (ASTM, 1994). A taxa de corrosão (CR) será
determinada pela expressão CR = 3,45x106 w/adt, sendo que w = perda de massa em gramas, a = área da superfície exposta (cm2), d = densidade da
amostra (g/cm3), e t = tempo de exposição (h). A porcentagem de eficiência de inibição será determinada por EI% = (W1  W2)x100/W1, onde W1(perda de
peso sem dopante) e W2 (perda de peso com dopante)

b. Potencial de Circuito Aberto (OCP)
Medidas de potencial de circuito aberto dos substratos revestidos em solução 3,5% NaCl durante várias horas e a cada período serão registradas. Uma
célula eletroquímica constituída pelo eletrodo de referência Ag|AgCl|KCl (saturado), e o eletrodo de trabalho (substrato revestido). A área exposta ao meio
agressivo de cloreto eletrólitos será de 1 cm2. As medidas serão realizadas no potenciostato/galvanostato MQPG.

c.Polarização Linear/Curvas de Polarização Potenciodinâmica (CP)
Os experimentos serão realizados utilizando um Potenciostato/Galvanostato-MQPG conduzidos à temperatura ambiente. As curvas de polarização
potenciodinâmica serão obtidos em 3,5% NaCl sem agitação. Uma célula eletroquímica de três eletrodos constituída de uma rede de platina como contra
eletrodo e Ag|AgCl|KCl (saturado) como eletrodo de referência, a área do eletrodo de trabalho (amostra) exposta no meio agressivo de cloreto será de
1cm2. As curvas de polarização serão obtidas a uma velocidade de varredura de 0,166mVs-1 (ASTM G5) em diferentes períodos. As curvas serão obtidas
entre -100 mV vs. Ecorr e + 250 mVs. Ecorr.

d. Espectroscopia de Impedância Eletroquímica (EIS)
Os experimentos serão realizados num Potenciostato /Galvanostato Gamry acoplado a um Sistema Eletroquímico de Impedância EIS 300, e conduzidos
em uma célula de três compartimentos constituída de uma rede de Pt como contra eletrodo, Ag|AgCl|KCl (saturado) como eletrodo de referência, e o
eletrodo de trabalho (substrato revestido) exposto no meio agressivo de cloreto numa área de 1cm2. Um capacitor não eletrolítico será conectado entre o
eletrodo de referência e a rede de Pt para minimizar ruído em baixas freqüências, e alteração do ângulo de fase em altas frequências (MANSFELD, 1988).
Os espectros de impedância serão registrados aplicando um sinal de excitação senoidal com amplitude de 20 mV (rms) no potencial OCP, na faixa de
freqüência de 300 kHz a 5 mHz numa razão de aquisição de 10 pontos por década. As medidas de EIS serão conduzidas em diferentes períodos de
tempo.
Os circuitos equivalentes serão ajustados às medidas experimentais dos sistemas utilizando o software Zview que simula tais circuitos fornecendo um
diagrama de impedância comparado ao obtido experimentalmente.

5. Inibição por Extrato de Plantas
Nos sistemas de inibição por extratos de plantas a investigação utilizará as seguintes metodologias elencadas abaixo.
Os sistemas de extratos de partes das plantas serão determinados sua atividade antioxidante( método DPPH) e serão determinados o teor de fenóis de
cada extrato da planta investigada.
Inicialmente serão investigados os extratos de partes de plantas da semente de jambo (Syzygyun jambos), extrato de própolis liofilizado, extrato de
mertiolate
A eficiência e os processos de inibição de corrosão dos sistemas serão investigados por ensaios de perda de massa (ensaios não eletroquímicos) e pelas
técnicas eletroquímicas de potencial de circuito aberto (Eocp), polarização potenciodinâmica (extrapolação por curvas de Tafel), e por espectroscopia de
impedância eletroquímica (EIS).

5.1 Obtenção dos Extratos (Aquoso ou Etanólico) das Plantas
Os extratos em solução aquosa ou solução etanólica seguirão os procedimentos descritos na literatura, para extratos de própolis será utilizado
procedimentos realizados por Ibrain e Alkurashi (2022) e por Park e Ikegak (1998). Grupos de pesquisadores e colaboradores na área de bioquímica e
produtos naturais nos auxiliarão nos processos e procedimentos de extração por solvente das respectivas plantas investigadas.

5.2 Corpos de Prova (Cupons Metálicos)
As chapas de aço carbono 1020 serão comercializadas em empresas especializadas em aço 1020 localizadas na cidade de Maceió AL. Os cupons
metálicos de aço carbono 1020 passarão por um processo de tratamento mecânico com lixas dágua (CSi2) de diferentes granulometrias (100, 300, 600,
1200), desengordurados com etanol e lavados e rinsados cuidadosamente com água destilada Mili-Q e secos ao ar ambiente.

5.3 Determinação do Teor de Fenóis Totais dos Extratos das Folhas da Planta
Para a determinação do teor de fenóis totais presentes nos extratos será utilizado o método de FolinCiocalteu com modificações. O extrato (7,5 mg) será
dissolvido em metanol, transferido quantitativamente para um balão volumétrico de 25 mL e o volume final completado com metanol. Uma alíquota de 100
uL desta última solução será agitada por 1 min com 500 uL do reagente de Folin-Ciocalteu e 6 mL de água destilada; decorrido este tempo, 2 mL de
Na2CO3 a 15% serão adicionados à mistura, sendo esta agitada por 1 minuto. A solução será completada para 10 mL com água destilada. Após 2 h, a
absorbância das amostras será medida a 715 nm utilizando-se cubetas de vidro, tendo como branco o metanol e todos os reagentes, com exceção do
extrato.



5.4 Caracterizações Física
A superfície das amostras (corpos de prova) metálicas, antes e após os ensaios de corrosão, serão analisadas e investigadas por microscopia óptica (MO)
ou microscopia eletrônica de varredura (SEM/EDX) para observar a estrutura morfológica em cada sistema que será investigado.

5.5 Ensaios de Corrosão
Nos ensaios de corrosão as amostras (cupons metálicos) serão imersas nos ambientes agressivos (biodiesel de óleo do soja ou em 3,5% NaCl) na
presença e ausência dos extratos da planta.

a. Perda de Massa e Taxa de Corrosão
Nas medidas de perda de massa ou taxa de corrosão, os cupons metálicos serão imersos nos diferentes sistemas de extratos puros ou sistemas de
extratos com os ambientes agressivos (biodiesel ou 3,5% NaCl).
Serão imersas num Becker de vidro contendo o meio eletrolítico agressivo. Os cupons metálicos serão medidos suas áreas e serão pesadas antes e após
as imersões.
Para determinar a perda de massa, as amostras serão removidas após imersão em intervalos de 7 dias durante 21 dias, rinsadas com água destilada,
secas, e pesadas novamente a cada intervalo. A taxa de corrosão (CR) será determinada pela expressão CR = 3,45x106 w/adt, sendo que w = perda de
massa em gramas, a = área da superfície exposta (cm2), d = densidade da amostra (g/cm3), e t = tempo de exposição (h) (ASTM, G-102; DEYAB, 2016)

b. Potencial de Circuito Aberto (OCP)
Medidas de potencial de circuito aberto dos diferentes sistemas do extrato da planta com os ambientes agressivos (biodiesel ou 3,5% NaCl) durante várias
horas e a cada intervalos de tempo serão registrados seus potenciais.
Uma célula eletroquímica de três compartimentos será utilizada, sendo constituída pelo eletrodo de referência Ag|AgCl|KCl (saturado) ou
Ag|AgCl|EtOH|KCl, e o eletrodo de trabalho (cupons metálicos). A área exposta aos ambientes agressivos será de 1 cm2. As medidas serão realizadas
num multímetro ou Potenciostato/Galvanostato MQPG.

c. Polarização Linear/Curvas de Polarização Potenciodinâmica (CP)
Os ensaios eletroquímicos serão realizados utilizando o MQPG. Os experimentos eletroquímicos serão conduzidos à temperatura ambiente com amostras
em triplicatas. As curvas de Tafel serão obtidos nos diferentes sistemas com extrato da planta com e da planta com e sem extrato em solução agressiva
3,5% NaCl).
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CPF Nome Categoria CH Dedicada Tipo de Participação
034.805.614-11 ABEL BARBOSA LIRA NETO SERVIDOR 2 COLABORADOR(A)

072.817.504-55 ADEILDO JUNIOR DE OLIVEIRA SERVIDOR 2 COLABORADOR(A)

036.826.754-77 ANA CAROLINA LIMA DE LUCENA DOCENTE 4 COLABORADOR(A)

399.055.863-34 DILTON GONÇALVES TEIXEIRA EXTERNO 2 COORDENADOR(A)
ADJUNTO(A)

024.132.984-10 DIOGENES MENESES DOS SANTOS DOCENTE 4 COORDENADOR(A)

460.304.255-87 FABIANE CAXICO DE ABREU GALDINO DOCENTE 2 COLABORADOR(A)

091.897.294-98 JOSÉ GUIMARÃES FERREIRA DE LIMA JÚNIOR DISCENTE 2 COLABORADOR(A)

023.046.054-27 LIBEL PEREIRA DA FONSECA DISCENTE 2 COLABORADOR(A)

162.552.418-82 Victor Hugo Vitorino Sarmento EXTERNO 2 COLABORADOR(A)

021.504.559-94 VINICIUS DEL COLLE DOCENTE 2 COLABORADOR(A)

2023
Atividades Set Out Nov Dez

LEVANTAMENTO E ATUALIZAÇÃO DA BIBILOGRÁFICA

PREPARAÇÃO DA SUPERFÍCIE DOS CUPONS DA LIGA DE
AÇO CARBONO 1020

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA SOBRE A LIGA AA6063T5 OU AÇO CARBONO 1020,

OU LIGA DE TI-6AL-4V

REALIZAR ENSAIOS DE CORROSÃO ELETROQUÍMICOS

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA DOPADO COM CE

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM CE SOBRE OS

SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V.

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA DOPADO COM MO

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM MO SOBRE OS

SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V).

OBTENÇÃO/OTIMIZAÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME
SILOXANO-PMMA DOPADO COM ZR

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM ZR



REALIZAR ENSAIOS NÃO ELETROQUÍMICOS DE
CORROSÃO DOS REVESTIMENTOS DOPADOS E NÃO

DOPADO SOBRE OS SUBSTRATOS METÁLICOS
INVESTIGADOS (LIGA AA6063T5, AÇO CARBONO 1020,

LIGA DE TI-6AL-4V.

OBTENÇÃO DOS EXTRATOS (AQUOSO OU ETANÓLICO)
DAS PLANTAS

DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE DOS
EXTRATOS DA PLANTA

DETERMINAÇÃO DO TEOR DE FENÓIS TOTAIS DOS
EXTRATOS DAS FOLHAS DA PLANTA

REALIZAR ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E NÃO
ELETROQUÍMICOS DE CORROSÃO DOS REVESTIMENTOS
DOPADOS E NÃO DOPADOS COM OS EXTRATOS SOBRE

OS SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V.

ELABORAR RELATÓRIOS PARCIAIS E FINAL

ANALISAR OS DADOS EXPERIMENTAIS E DIVULGAR OS
RESULTADOS EM CONGRESSOS E REVISTAS
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PMMA SOBRE A LIGA AA6063T5 OU AÇO CARBONO 1020,

OU LIGA DE TI-6AL-4V

REALIZAR ENSAIOS DE CORROSÃO ELETROQUÍMICOS

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA DOPADO COM CE

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM CE SOBRE OS

SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V.

OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME SILOXANO-
PMMA DOPADO COM MO

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM MO SOBRE OS

SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V).

OBTENÇÃO/OTIMIZAÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DO FILME
SILOXANO-PMMA DOPADO COM ZR

ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E CARACTERIZAÇÃO DO
FILME SILOXANO-PMMA DOPADO COM ZR

REALIZAR ENSAIOS NÃO ELETROQUÍMICOS DE
CORROSÃO DOS REVESTIMENTOS DOPADOS E NÃO

DOPADO SOBRE OS SUBSTRATOS METÁLICOS
INVESTIGADOS (LIGA AA6063T5, AÇO CARBONO 1020,

LIGA DE TI-6AL-4V.

OBTENÇÃO DOS EXTRATOS (AQUOSO OU ETANÓLICO)
DAS PLANTAS

DETERMINAÇÃO DA ATIVIDADE ANTIOXIDANTE DOS
EXTRATOS DA PLANTA

DETERMINAÇÃO DO TEOR DE FENÓIS TOTAIS DOS
EXTRATOS DAS FOLHAS DA PLANTA

REALIZAR ENSAIOS ELETROQUÍMICOS E NÃO
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OS SUBSTRATOS METÁLICOS INVESTIGADOS (LIGA
AA6063T5, AÇO CARBONO 1020, LIGA DE TI-6AL-4V.

ELABORAR RELATÓRIOS PARCIAIS E FINAL

ANALISAR OS DADOS EXPERIMENTAIS E DIVULGAR OS
RESULTADOS EM CONGRESSOS E REVISTAS
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