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RESUMO

A aplicacdo de revestimentos super-hidrofébicos vem sendo recentemente proposta como alternativa para controlar
a molhabilidade e evitar falhas elétricas motivadas pela formagcdo de caminhos condutivos na superficie de
isoladores elétricos instalados em ambientes poluidos e umidos.

Este trabalho objetiva descrever a influéncia de diferentes formulagdes, variando-se o tipo de cargas, nas
propriedades fisico-quimicas, morfolégicas e de resisténcia ao desenvolvimento de corrente de fuga de
revestimentos compdsitos super-hidrofobicos. Acredita-se que os resultados encontrados, principalmente em
termos de redugdo de corrente de fuga e de incremento da resisténcia ao trilhamento, contribuirdo para o
desenvolvimento desta tecnologia, especificamente, como revestimentos em isoladores elétricos.
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1.0 - INTRODUCAO

Os isoladores elétricos sdo dispositivos fundamentais em sistemas de transmissido e distribuicdo de energia
elétrica, tendo fungdes de sustentar fisicamente as linhas de transmissdo de energia e isola-las eletricamente de
suas estruturas de suporte ou equipamentos, consequentemente, impedindo a dissipagdo de corrente elétrica
através da estrutura e possiveis interrupgdes no fornecimento de energia no sistema. Os isoladores mais utilizados
no sistema elétrico brasileiro sdo os fabricados com porcelana vitrificada e vidro temperado devido as suas
excelentes propriedades mecéanicas e dielétricas. Entretanto, estes materiais possuem uma caracteristica intrinseca
hidrofilica em sua superficie, o que pode ocasionar falhas prematuras nesses dispositivos, quando expostos em
ambientes contaminados e umidos, por acdo da formagao de caminhos condutivos superficiais (1).

A modificagcdo da molhabilidade da superficie utilizando-se revestimentos super-hidrofébicos pode ser uma possivel
solugdo para os problemas associados a instalacdo de isoladores de vidro ou de porcelana em ambientes muito
poluidos. Em comparagdo aos revestimentos comerciais com cura a temperatura ambiente (RTV - Room
Temperature Vulcanization) tradicionalmente utilizados, esse tipo de revestimento apresenta a vantagem de poder
exibir a capacidade de autolimpeza na superficie, reduzindo ou impedindo o acumulo de sujeira e evitando que
uma falha elétrica se suceda (2, 3).

Superficies super-hidrofébicas — caracterizadas por um angulo de contato superior a 150° - vem gerando
consideravel interesse em diversos setores devido as potenciais aplicagdes na industria e na ciéncia (4).
Entretanto, no caso da sua aplicagdo no setor elétrico, ainda sdo necessarios mais estudos para se compreender o
comportamento de diferentes revestimentos super-hidrofébicos. Ainda ha uma caréncia de informagbes disponiveis
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sobre como esse tipo de material se comporta quando submetido ao efeito conjunto da poluicdo e do campo
elétrico. Nota-se que poucos trabalhos publicados, até entdo, avaliam o efeito de diferentes formulagées super-
hidrofébicas nas propriedades elétricas dos revestimentos. Mais especificamente, até o nosso conhecimento,
nenhum trabalho reportado estudou o efeito de diferentes nano e micro cargas na resistécia ao trilhamento e a
erosao de revestimentos super-hidrofébicos.

O objetivo deste trabalho, portanto, é estudar a influéncia de diferentes formulagdes de revestimentos compdsitos
de matriz polimérica, especificamente variando-se os tipos de nanoparticula e microparticula, nas propriedades
fisico-quimicas, na morfologia e na resisténcia ao desenvolvimento de corrente de fuga durante o teste de
resisténcia ao trilhamento e a eroséo.

2.0 - METODOLOGIA

2.1 Materiais

Para o preparo dos revestimentos compésitos, silicone tipo RTV composto por mondémeros de 2,2,4 trimetil-pentil-
silano foi utilizazado como agente hidrofobizante e ligante, dois tipos de alumina tri-hidratada (ATH) com diferentes
tamanhos (1 e 10 pm) foram utilizadas como microparticulas e quatro tipos de nanoparticulas de silica com
diferentes tratamentos superficiais (hidrofilica, PDMS, octilsilano e dimetil-dicloro-silano) foram testadas. Além
disso, isopropanol grau P.A. foi utilizado como solvente para diluigdo e dispersdo das cargas no silicone.

2.2 Preparo dos Revestimentos

Os revestimentos foram produzidos a partir de uma sonicagéo inicial de 3 gramas de nanoparticulas de silica em
100 ml de isopropanol por 30 minutos. Em seguinda, 4 gramas de ATH foram adicionadas a dispersao e tendo sido
agitadas magneticamente durante 30 minutos. A nova dispersdo formada, adicionaram-se 6 gramas de silicone,
prosseguindo com uma nova agitagdo magnética por 30 minutos. Apds este processo, os revestimentos foram
aplicados em substratos de vidro, via spray (atomizagédo). A Tabela 1, a seguir, apresenta a codificagédo utilizada
neste trabalho para melhor identificar as diferengas de formulagéo entre os revestimentos produzidos.

Tabela 1 — Diferentes formulagdes estudadas para os revestimentos compdsitos e seus respectivos codigos.

Cédigo Silicone ATH1pym | ATH10 pm SiO2 tratamento SiO,
1A4S3h 69 49 O0g 3g hidrofilica
1A4S3p 69 49 O0g 39 PDMS
1A4S30 69 49 O0g 39 octilsilano
1A4S3d 69 49 O0g 39 dimetildiclorosilano
10A4S3h 69 O0g 49 39 hidrofilica
10A4S3p 69 O0g 49 39 PDMS
10A4S30 69 O0g 49 39 octilsilano
10A4S3d 6g O0g 49 39 dimetildiclorosilano

2.3 Avaliacdes de hidrofobicidade

As avaliacdes de hidrofobicidade foram feitas mediante mensuragdes do &ngulo de contato (AC) e do angulo de
deslize (AD) em um goniémetro (modelo 250, Ramé-hart Instrument) equipado com uma seringa de 250 pL capaz
de produzir gotas de diferentes volumes. Para o AC, depositou-se uma gota de agua destilada com volume de
5,0 yL, mediante pipetador automatico, e, posteriormente, capturou-se a imagem e procedeu-se a analise do perfil
da gota, com o auxilio do software do equipamento. Para o AD, adicionaram-se 10 uL de agua destilada e, em
seguida, a superficie foi rotacionada, a uma taxa de 0,5°/s, e o angulo de inclinagdo da superficie, em relagdo ao
plano horizontal, em que a gota comecga a escorrer foi registrado. Ambos os procedimentos foram repetidos em
cinco posicbes diferentes das amostras, registrando-se a média das medigdes e seus respectivos desvios
padroes.

2.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As imagens das topografias dos revestimentos foram geradas em dois equipamentos diferentes. Em um
Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), modelo Versa 3D da FEI, que possui fonte de emisséo de elétrons por
efeito de campo (FEG), foram obtidas imagens com ampliacao de 10000 vezes, operando-se com tens&o da fonte
entre 1 e 2 kV, em alto vacuo. Em um Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), modelo EVO 40 da Zeiss, que
possui filamento de hexaboreto de lantdnio como fonte de elétrons, foram obtidas imagens com ampliacdo de
5000 vezes, operando-se com tensao da fonte entre 10 e 20 kV, em alto vacuo.

Previamente as analises de MEV, as amostras foram revestidas com 10 a 15 nm de ouro, em um Sputter Coater
modelo Leica EM ACEG00, a fim de que se evitasse degradagao da superficie polimérica e de que se pudessem
obter melhores resolugbes de imagem sem, no entanto, afetar a observacdo de possiveis nanoestruturas nos
revestimentos.
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2.4 Resisténcia ao trilhamento e a erosdo em plano inclinado

Foram realizados ensaios de resisténcia ao trilhamento e a erosdo no equipamento Tracker da Furukawa Electric
Institute of Technology, que possibilita monitoramento da corrente de fuga superficial e submete as amostras a uma
tensdo alternada (60 Hz). O ensaio foi realizado seguindo-se o método 2 da norma ABNT NBR 10296 (5),
utilizando-se a avaliagdo da ocorréncia de falha da amostra quando a corrente de fuga registrada atingisse um
valor acima de 60 mA, durante periodo superior a 2 segundos. Submeteram-se os corpos de prova de vidro
revestidos a um intervalo de tensado de 2 a 3,25 kV, a uma taxa de 250 V/h, sob fluxo de solugdo contaminante de
agua destilada contendo 0,1%, em massa, de cloreto de amdnio (NH4Cl) e 0,02%, em massa, de sabdo nao iénico
Arkopal (nonafenil-polietilenoglicol). As vazdes de solugdo contaminante para cada tensdo de ensaio avaliada sao
apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2 — Vazao da solugédo contaminante em fungao dos niveis de tensao do ensaio de resisténcia ao trilhamento

e a eroséo.
Tempo (min) Tensao (kV) Vazao (ml/min)

0a60 2,00 0,15
60 a 120 2,25 0,15
120 a 180 2,50 0,15
180 a 240 2,75 0,15
240 a 300 3,00 0,30
300 a 360 3,25 0,30

2.5 Avaliacéo da aderéncia ao substrato

A avaliagédo da aderéncia dos revestimentos ao substrato de vidro foi realizada de acordo com a norma ABNT NBR
11003, método B (6). Os revestimentos foram cortados em grade, com o auxilio de um gabarito e de um estilete,
colando-se, em sequéncia, uma fita sobre a superficie do revestimento e descolando-a, posteriormente, com
angulo de aproximadamente 180°. As imagens dos revestimentos restantes foram comparadas com o guia da
norma e classificadas quanto ao grau de aderéncia.

3.0 - RESULTADOS E DISCUSSAO

O angulo de contato (AC) e angulo de deslize (AD) sdo importantes caracterizagdes fisico-quimicas de superficie
para se avaliar a hidrofobicidade e a capacidade de autolimpeza de um material. A Figura 1 apresenta os
resultados para o AC e o AD dos revestimentos produzidos neste trabalho. Verifica-se que o AC foi sensivelmente
influénciado pelo tipo de nanoparticula utilizado, quando ATH 1 ym estava presente na formulagdo, enquanto que,
para os revestimentos contendo ATH 10 pm, tal influéncia ndo foi tdo pronunciada. Dentre as formulagdes
produzidas, a 1A4S3p (109 £ 1°) e a 1A4S3d (135 + 2°) foram as Unicas que ndo apresentam caracteristicas super-
hidrofébicas, ou seja, ndo tiveram valores de AC superiores a 150°. Pode-se dizer, portanto, que a utilizagcdo de
ATH com maior tamanho gerou um aumento nos valores do AC.
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Figura 1 — Angulo de contato (AC) e angulo de deslize (AD) dos revestimentos produzidos neste trabalho.



Ao se comparar os valores obtidos pelas avaliagbes do AD, nota-se que os revestimentos que ndo possuiam super-
hidrofobicidade (1A4S3p e 1A4S3d) apresentaram valores de 90°. Provavelmente, a existéncia de espagamentos
micrométricos entre aglomerados motivou o alto AD nestas amostras, uma vez que a gota de agua depositada
previamente pode penetrar por esses espagcamentos (7, 8). Outro fator que pode ter vindo a gerar um alto AD pode
ser a existéncia de pontos hidrofilicos na superficie devido a possiveis heterogeneidades na sobrecamada
polimérica (9, 10).

Os revestimentos com super-hidrofobicidade, por outro lado, apresentaram valores de AD pequenos, inferiores, em
suas meédias, a 10°. Vé-se que a insercdo de ATH com maior tamanho resultou na diminuicdo do AD nos
revestimentos, efeito, este, inverso ao observado nas avaliagées de AC. Geralmente, quando uma gota de 4gua em
contato com a superficie de um material apresenta um AD inferior a 10°, considera-se que ela possui propriedades
de autolimpeza, tendo uma alta repeléncia a agua (11). Assim, os revestimentos super-hidrofébicos produzidos
neste trabalho apresentaram também capacidade de autolimpeza.

Os revestimentos super-hidrofoébicos produzidos foram também avaliados por MEV, objetivando-se constatar
diferengcas morfolégicas obtidas devido as diferentes cargas utilizadas. As Figuras 2a e 2b apresentam,
respectivamente, imagens das amostras 1A4S3h e 10A4S3h obtidas por MEV, com ampliagdo de 5000 vezes.
Percebe-se que o aumento no tamanho da ATH na formulagdo gerou um pouco mais agregados de
nanoparticulas e uma diferenga entre picos e vales micrométricos maior. Por sua vez, as Figuras 2c e 2d
apresentam, respectivamente, imagens das amostras 1A4S30 e 1A4S3h obtidas por MEV, com ampliagéo de
10000 vezes. Fica evidenciado, nestas imagens, diferengas topograficas obtidas ao se modificar o tipo de
nanoparticula utilizada na formulagdo. Percebe-se que a utilizagdo de silica hidrofilica resultou em uma estrutura
superficial mais grosseira, enquanto que a utilizagédo de silica com tratamento organico implicou em nanoparticulas
mais distribuidas ao longo da superficie.

o (d)

Figura 2 — Imagens de MEV com ampliagdo nominal de 5000 vezes para as amostras (a)1A4S3h e (b) 10A4S3h e
de 10000 vezes para as amostras (c)1A4S30 e (d)1A4S3h.

O ensaio de resisténcia ao trilhamento elétrico e a erosdo € uma importante caracterizagao feita para se avaliar a
degradacao de revestimentos ou materiais isolantes poliméricos, principalmente, quando estes sdo submetidos a
regides altamente contaminadas. A Figura 3 apresenta os resultados para as correntes de fuga desenvolvidas
pelas amostras super-hidrofébicas produzidas.
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Figura 3 — Evolugao da corrente de fuga dos revestimentos super-hidrofébicos produzidos, durante ensaio de
resisténcia ao trilhamento e a eroséo.

Fica evidente a influéncia do tipo de carga na corrente elétrica de fuga desenvolvida ao longo do ensaio. Dentre as
amostras avaliadas, nota-se que o revestimento contendo silica tratada com dimetil-dicloro-silano e ATH 10 pm
(10A4S3d) apresentou a maior quantidade de picos de corrente acima de 60 mA, totalizando um valor de 18
ocorréncias, seguida pelas amostras 10A4S3h (15 ocorréncias), 1A4S3o0 (10 ocorréncias), 10A4S3p (10
ocorréncias), 10A4S30 (8 ocorréncias) e 1A4S3h (7 ocorréncias). Entretanto, apesar do consideravel numero de
ocorréncias de corrente de fuga acima de 60 mA, apenas a amostra 10A4S30 apresentou corrente de fuga acima
de 60 mA por mais de 2 segundos, o que configurou falha no ensaio para este revestimento, envidenciado pela
descontinuidade no sinal da corrente de fuga.

Com relagao a influéncia do tamanho da ATH no numero de picos de corrente de fuga acima de 60 mA, notam-se
distintos efeitos dependendo do tipo de nanoparticula. Enquanto que para o caso dos revestimentos contendo
nanoparticulas de silica hidrofilica o aumento do tamanho da ATH gerou mais que o dobro de ocorréncias de
corrente de fuga acima de 60 mA, no caso dos revestimentos contendo nanoparticulas de silica com tratamento
octilsilano o efeito foi o inverso: o aumento do tamanho da ATH gerou menos ocorréncias de corrente de fuga
acima de 60 mA.

A Tabela 3 apresenta os maiores valores de corrente de fuga registrados para cada tenséo de ensaio. Observa-se
que o revestimento 10A4S3d apresentou a maior corrente alcancada dentre as amostras avaliadas, sendo
registrado um valor de 106,6 mA na tensdo de 3,25 kV. Com relagcdo a corrente maxima, os revestimentos
1A4S3h, 10A4S3h, 10A4S30 e 10A4S3p registraram valores de 88,5, 84,0, 92,9 e 71,3 mA, respectivamente,
sendo todos eles na tensdo de 3,25 kV, enquanto que o revestimento 1A4S3o registrou um valor de 71,1 a 3,0 kV.
Ao se avaliar a influéncia do tamanho da ATH na corrente maxima desenvolvida, nota-se que o aumento do
tamanho da ATH gerou um maior valor maximo para a maioria das tensdes de ensaio.

Tabela 3 — Maiores valores de corrente de fuga (em mA) registrados para cada tensédo no ensaio de resisténcia ao
trilhamento e a erosdo das amostras super-hidrofébicas produzidas.

Ti:3?° 1A4S3h | 1A4S30 | 10A4S3h | 10A4S3d | 10A4S30 | 10A4S3p
2,00 48,9 31,2 46,1 31,6 35,6 36,4
2,25 61,7 50,0 64,6 45,6 37,0 52,7
2,50 50,0 70,3 66,3 55,1 55,4 64,0
2,75 44,6 55,9 64,9 73,3 75,7 64,0
3,00 63,1 71,1 81,1 82,9 87,8 64,5
3,25 88,5 66,0 84,0 106,6 92,9 71,3




Outra abordagem possivel para se avaliar o comportamento das amostras durante o ensaio de resisténcia ao
trilhamento e a erosdo é se comparar a carga elétrica acumulada durante o tempo, conforme pode ser visualizado
na Figura 4. Assim como observado para a ATH com 1 pym, as amostras contendo ATH com 10 ym de tamanho
variaram sua carga elétrica acumulada, durante o ensaio, de acordo com o tipo de nanoparticula utilizada.
Percebe-se que, para os revestimentos com ATH 1 um, a amostra contendo silica hidrofilica (1A4S3h) acumulou
mais carga elétrica do que a contendo silica funcionalizada (1A4S30). No caso dos revestimentos com ATH
10 um, vé-se que a formulagdo com nanoparticula de silica funcionalizada com dimetil-dicloro-silano (10A4S3d) foi
a que acumulou mais carga durante o ensaio.
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Figura 4 — Carga elétrica acumulada, durante ensaio de resisténcia ao trilhamento e a eroséo, dos revestimentos
super-hidrofébicos produzidos e avaliados.

Com relagdo ao efeito do tamanho da ATH no comportamento dos revestimentos, constata-se que a ATH de
10 ym aumentou a carga elétrica acumulada durante o ensaio, quando comparada a ATH de 1 um. Esta
constatagdo é valida para todas as amostras com formulagéo parecidas, em que apenas se variou o tamanho da
ATH. Acredita-se que um dos parametros que afeta a resisténcia ao trilhamento e a erosdo de um revestimento
polimérico é a sua condutividade térmica, sendo que quanto maior a capacidade na transferéncia do calor gerado
pela corrente de fuga, maior sera a resisténcia ao trilhamento do material (12, 13). Assim, uma possivel explicacao
para o melhor desempenho da ATH de 1 uym é a sua maior &rea superficial especifica (m2/g), 0 que,
consequentemente, aumenta a condugéo de calor do revestimento (13, 14).

Os revestimentos super-hidrofébicos produzidos foram também avaliados quanto as suas aderéncias aos
substratos de vidro. A Tabela 4 apresenta os resultados obtidos para cada uma das amostras. Nota-se que
apenas as formulagées 10A4S3h e 10A4S3d ndo apresentaram grau maximo de aderéncia, segundo os critérios
da norma ABNT NBR 11003. Entretanto, as amostras super-hidrofobicas 1A4S3h, 1A4S30, 10A4S30 e 10A4S3p,
apesar de possuirem grau maximo de aderéncia (Gr0), apresentaram problemas de coesdo, ou seja, houve
remocao de intercamadas do revestimento pela fita adesiva. Tais problemas s&o, contudo, passiveis de serem
minimizados ou mesmo resolvidos mediante o prosseguimento dos estudos de desenvolvimento do processo de
obtenc¢éo dos revestimentos.

Tabela 4 — Resultados para o ensaio normalizado de aderéncia das amostras super-hidrofébicas produzidas.

Amostra | Classificacdo
1A4S3h Gr0
1A4S30 Gr0

10A4S30 Gr0

10A4S3d Gr4
10A4S3h Gr4
10A4S3p Gr0




4.0 - CONCLUSOES

O desenvolvimento do estudo mostrou que a ATH afeta sensivelmente a hidrofobicidade da superficie, sendo
possivel obter revestimentos super-hidrofébicos, conferindo a eles capacidade de autolimpeza e,
consequentemente, aumentando a eficiéncia na propriedade de antipoluicéo.

A morfologia da superficie dos revestimentos foi sensivelmente afetada pelo tipo de nanoparticula, sendo que os
revestimentos contendo silica organomodificada apresentaram topografias menos grosseiras.

No ensaio de resisténcia ao trilhamento e a erosdo, apenas a formulagado contendo ATH 10 um e nanoparticulas
de silica tratada com octilsilano apresentou falha. Além disso, constatou-se um acréscimo no acumulo de carga
elétrica dos revestimentos contendo ATH 10 um, quando comparados aos revestimentos com ATH 1 um.

Com excegdo das formulagdes contendo ATH 10 um e nanoparticulas de silica hidrofilica ou nanoparticulas de
silica tratada com dimetil-dicloro-silano, todas os revestimentos super-hidrofébicos apresentaram grau maximo de
aderéncia. Entretanto, também foram percebidos problemas de coes&o nas intercamadas destes revestimentos, o
que da margem ao desenvolvimento e aperfeigoamento do processo de produgéo dos revestimentos.
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