C .D 2 O ‘I 6 XXV CONGRESSO DE INICIACAQ CIENTIFICA 23 SEMANA INTEGRADA
% UNIVERSIDADE FEDERAL DE PELOTAS e EET g™ = (5L

UFPEL /2016

SUPERHIDROFOBICIDADE:
ESTUDO DA TRANSICAO DOS ESTADOS DE MOLHABILIDADE

CAROLINE SCHMECHEL SCHIAVON?!; FERNANDO AUGUSTO MORAES?;
PEDRO LOVATO?®

lUniversidade Federal de Pelotas — carol_schmechel@hotmail.com
2Universidade Federal de Pelotas — ferengmat2013@gmail.com
SUniversidade Federal de Pelotas — pedro.lovato@ufrgs.br

1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, depois dos trabalhos pioneiros de Wenzel (Wenzel,
1936) e Cassie e Baxter (CASSIE; BAXTER, 1944), o estudo da molhabilidade de
superficies tem ganhado grande énfase, principalmente devido ao trabalho
publicado na década de 1970 por Barthlott (BARTHLOTT; NEINHUIS, 1997),
sobre o efeito I6tus ou superhidrofobicidade, que levam a propriedades
autolimpantes, anti-contaminantes, anti-aderentes e anti-corrosivas.

A molhabilidade € definida como a maneira que um liquido se espelha em
uma superficie. Nos processos de molhagens trés fronteiras interfaciais séo
envolvidas: liquido-sélido, sélido-géas e liquido-gas, cada um deles esta associado
a um valor de tensdo superficial por unidade de area e esses valores estdo
correlacionados entre si. Quando uma gota de &gua é depositada em um
substrato, o sistema procura o estado de menor energia e assim o liquido vai
assumir uma forma que serd dependente dos valores de tensfes superficiais,
conforme o angulo de contato de Young (&,,).
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Em que ¥s¢z, ¥s1 € ¥ Sa0 as tensdes superficiais sélido-gas, solido-liquido e
liquido-gés, respectivamente.

No estado de molhabilidade de Wenzel temos um molhamento completo da
superficie em que a agua da gota penetra nas estruturas superficiais. A medida
do angulo de contato para superficies rugosas depende do parametro da
rugosidade de Wenzel r, dado por:
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Nesse caso, a relagao entre o angulo de contato (¢,.) e o angulo de Young
(6,) é escrita como:

cos@,, = rcosé,,

Ja no caso do estado de Cassie e Baxter temos um molhamento
heterogéneo, caracterizado pela presenca de bolsGes de ar entre as estruturas da
superficie. A relacao entre o angulo de contato -z e o angulo de Young é dada
por:

cosBp =1 +f1(c?055'}. +1)

Sendo f; a fracdo de area da interface liquido-sélido.

Superficies superhidrofébicas séo caracterizadas por apresentar um angulo
de contato de uma gota de &agua, angulo entre as interfaces liquido-sélido e
liguido-ar, maior ou igual a 150° e baixa histerese, diferenca entre angulo de
contato de avanco e o angulo de contato de recuo no limiar do rolamento da gota,
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menor que 10°. A mollhabilidade destas superficies esta relacionada com a
energia superficial e a topografia.

A superhidrofobicidade é observada na natureza na flor de 16tus que possui
uma superficie micro e nanoestruturada (superficie hierarquica) e alta energia de
formacdo da superficie, o que dificulta a fixacdo de &gua, tornando-a
autolimpante.

Este trabalho tem como objetivo estudar a influéncia da topografia na
transicdo dos estados de molhabiliidade, de Wenzel para Cassie e Baxter,
visando a superhidrofobicidade. Inclui-se nos objetivos também produzir
superficies desde hidrofilicas até superhidrofébicas de rugosidade graduada com
diferentes 6xidos metalicos e ndo metalicos, caracterizar a topografia e a
molhabilidade das nano e micro estruturas construidas sobre vidro e correlacionar
a molhabilidade e a topografia mantendo o carater quimico constante.

2. METODOLOGIA

Inicialmente, visamos atingir a superhidrofobicidade. Para estudo utilizamos
trés 6xidos diferentes: Alumina, titania e silica. Todos eles sintetizados a partir do
método sol-gel, que é um método usado para obtencdo de materiais inorganicos,
onde nas reacdes de hidrolise e condensacado do precursor permitem a formacéo
de particulas coloidais e posteriormente a formacédo da rede tridimensional. As
deposicOes foram feitas em vidro via dip coating, com velocidades de deposicao
distintas para cada 6xido, como mostra a Tabela 1.

Alumina Titania Silica
Velocidade de decida 1mm/s 1mm/s 1mm/s
Tempo de imersao 10s 10s 10s
Velocidade de subida 2mm/s 1mm/s 1mm/s
Secagem Forno: 400°C Forno: 400°C Forno: 400°C

Tabela 1: Velocidades de deposicao.

Para obter rugosidade nas amostras foram feitas texturizagdes por
desbastamento quimico. Na alumina o desbastamento foi feito em agua fervente
por 10 minutos e posterior secagem no forno a 400°C. Na titénia e na silica foram
testadas diferentes concentracfes de acido fluoridrico (HF) em diferentes tempos
de imersdo, obedecendo a relagdo t= 2", com n=123..n, exceto a
concentracdo de 0,5% de HF na titania em que foi testado o tempo de 1s e
apresentou resultado promissor.

Os melhores tempos de cada concentragdo foram separados para
caracterizagcdo da topografia via MEV e estdo listados nas tabelas abaixo. A
Tabela 2 refere-se a texturizacdo da titdnia, enquanto a Tabela 3 refere-se a
texturizacao da silica:

Concentracao de HF Tempo de imersdo
10% 2s
2% 2s
1% 2s
0,5% 1s

Tabela 2: Concentragcdes de HF e tempos de imersao para substratos recobertos
com Silica.
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Concentracao de HF Tempo de imerséao
2% 16s
1% 16s
0,5% 8s
Tabela 3: Concentragdes de HF e tempos de imersao para substratos recobertos
com Titania.

Para funcionalizagdo da alumina foram testadas diferentes concentragdes
de silano (Trimethoxy(propyl)silane — Sigma Aldrich) em diferentes solventes, e
tempos distintos de 10min, 30min e 60min, com velocidades de subida de 0,5s,
0,15 e 0.05s, buscando que a camada de silano nao alterasse o perfil a estrutura
formada pela alumina.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Até o momento foram feitas caracterizagcbes de algumas amostras via
MEV. Os melhores resultados obtidos foram para as amostras de alumina em que
obtivemos superficies nano estruturadas de maneira randémica, como mostra a
Figura 1. Esse € o resultado esperado que, em comparacao com a literatura, pode
possibilitar a superhidrofobicidade (Jardim, 2016).

SEI 15kV WD12Zmm  S526 x30,000 O.5pm —
FURG- CEME-SUL

Figura 1: MEV da alumina texturizada por 10 minutos

A Figura 2, a esquerda, mostra a titania texturizada com HF 2% por 2s,
enquanto a direita mostra a titania texturizada com HF 10% por 2s. E possivel
notar que a concentracdo de 10% de HF apresentou uma rugosidade maior,
porém ainda ndo alcangamos o fator de forma esperado.

SElI  15kV WD12mm 5526 x60,000 0.2pm == SEl  15kV WD12mm 8823 x60,000 0.2um ==
FURG- CEME-SUL FURG- CEME-SUL

Figura 2: MEV da titania texturizada com HF 2% por 2s e MEV da titania
texturizada com HF 10% POR 2s, respectivamente.
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Na Figura 3 podemos observar a presenca de desbastamento na superficie
de silica usando uma concentragdo de 0.5% de HF com um tempo de imerséo de
8s, porém devemos caracterizar amostras com concentracdes distintas de HF em
diferentes tempos para produzir uma superficie com o fator de forma esperado.

SEI 16kV WD12mm  §S25 X60,000 0.2pym - =——-
FURG- CEME-SUL

Figura 3: MEV da titania texturizada com HF 0.5% por 8s.

4, CONCLUSOES

O trabalho esta em andamento e, até o momento, foi possivel construir
amostras de alumina com potencial para superhidrofobicidade. Ainda se faz
necessario melhorar o desbastamento para os outros dois 6xidos estudados.
AplOs a texturizacdo adequada ser alcancada pretendemos funcionalizar as
amostras com o intuito de levar as superficies a um comportamento
superhidrofébico. O proximo passo serd construir amostras com rugosidade
graduada a fim de correlacionar topografia e molhabilidade.
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