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Resumo do Projeto de Graduação apresentado à Escola Politécnica/ UFRJ como parte dos 

requisitos necessários para a obtenção do grau de Engenheiro de Materiais. 
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Paloma Serra Casagrande 
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Superfícies repelentes à água são aplicadas em diversas indústrias devido a suas 

propriedades autolimpantes, impermeáveis e antibacterianas. Neste trabalho é proposto 

um método fácil, rápido e econômico de obtê-las em aço inox AISI 316L, no qual a 

amostra metálica é atacada quimicamente com cloreto férrico e ácido clorídrico, e em 

seguida, uma camada de polidimetilsiloxano (PDMS) é depositada sobre a amostra via 

spin coating. A caracterização das amostras é realizada por meio das técnicas de 

microscopia eletrônica de varredura (MEV), de espectroscopia de raios-X por dispersão 

de energia (EDS) e pela medição dos valores de ângulo de contato. O ataque químico 

altera a rugosidade da amostra, elevando seu ângulo de contato e quase tornando a 

superfície hidrofóbica. O recobrimento da amostra mediante um filme fino de PDMS 

permite uma modificação química da superfície da mesma, alcançando valores de ângulo 

de contato superiores a 120°. A concentração de PDMS influencia diretamente na 

espessura do filme formado, de modo que sobrepõe a microestrutura da amostra em 

concentrações acima de 90 g/L, estagnando o ângulo de contato em torno de 108°.  

 

Palavras-chave: recobrimento, hidrofobicidade, spin coating, ataque químico, PDMS. 
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Water-repellent surfaces are applied in several industries due to their self-cleaning, 

waterproof and antibacterial properties. This work proposes an easy, fast and economical 

method of obtaining them on AISI 316L stainless steel in which a metallic sample is 

chemically attacked with ferric chloride and hydrochloric acid, and then one layer of 

polydimethylsiloxane (PDMS) is deposited on the sample by spin coating. The samples 

are characterized by scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive x-ray 

spectroscopy (EDS) and contact angle measurements. The chemical attack alters the 

sample's roughness, increasing its contact angle and almost making the surface 

hydrophobic. The covering of the sample with a thin film of PDMS allows a chemical 

modification of the sample surface, reaching values of contact angle greater than 120°. 

The concentration of PDMS directly influences the thickness of the formed film, so this 

overlaps the sample microstructure in concentrations above 90 g/L, stagnating the contact 

angle around 108°. 
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1. Introdução 

A molhabilidade dos materiais é um assunto de grande interesse tanto do ponto de 

vista de fundamentos quanto de aplicações, detendo um papel significativo em diversos 

processos industriais como recuperação de óleo, lubrificação, revestimentos líquidos, 

impressão e resfriamento por spray. [1] 

 O ângulo de contato, como uma propriedade termodinâmica que caracteriza a 

molhabilidade de superfícies sólidas, é de extrema importância no uso de tecnologia 

moderna e na ciência de materiais. [2] 

No início do século XXI, com o surgimento de termos que descrevem interações 

extremamente fracas ou fortes entre o material e revestimento com a água 

(superhidrofobicidade e superhidrofilicidade, respectivamente), foi observada um grande 

aumento de pesquisa na fabricação de superfícies e revestimentos superhidrofóbicos e 

superhidrofílicos quase que imediatamente após os conceitos aparecerem na literatura 

técnica, com centenas de trabalhos publicados por ano, como observado na Figura 1.1. 
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Figura 1.1 - Quantidade de trabalhos publicados no tema de superfícies 

superhidrofóbicas anualmente desde o início do século. Dados obtidos 

na plataforma Science Direct em fevereiro de 2020. 
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O interesse nessa nova classe de superfícies e revestimentos é impulsionado por 

um mercado emergente para produtos e formulações repelentes à água, neve e gelo; telas, 

janelas e lentes antiembaçantes; revestimentos antiincrustantes; recobrimentos que 

melhoram a transferência de calor; folhas para embalagens de comida, e muitos 

outros.  [3] 

Convencionalmente, superfícies superhidrofóbicas podem ser produzidas 

principalmente de duas formas: pela criação de uma estrutura rugosa sobre uma superfície 

hidrofóbica ou pela modificação de uma superfície rugosa por materiais de baixa energia 

de superfície. Atualmente, superfícies superhidrofóbicas também podem ser alcançadas 

pela combinação de materiais de baixa energia de superfície com micro e nanoestruturas. 

[4, 5] 

Neste trabalho é proposto um método de obtenção de superfícies repelentes à água 

(baixa molhabilidade) em aço inoxidável 316L. Esse processo é composto por duas etapas 

principais que prezam pela fácil manipulação dos equipamentos, baixo investimento de 

maquinário e rapidez de processos, sendo a primeira, a realização de um ataque químico 

ao substrato, e a segunda, a deposição de um filme fino de polidimetilsiloxano na 

superfície do material por spin coating.  

O ataque químico adotado pretende alterar a topografia da amostra, variando sua 

rugosidade e gerando diferentes estruturas em escalas micro e nanométricas, enquanto 

que o revestimento de PDMS tem em vista a modificação química da superfície da 

amostra. Primordialmente, o polidimetilsiloxano foi escolhido como material para o filme 

fino devido ao seu alto valor de ângulo de contato (108,1º). [6, 7] Além disso, possui 

como qualidades um baixo custo, pouca toxicidade e menor atividade do que os silicatos 

que contêm flúor [8, 9, 10] 

A caracterização da superfície foi realizada por microscopia eletrônica de 

varredura (MEV), espectrometria de raios-X por dispersão de energia (EDS) e medidas 

de ângulo de contato, usando o método da gota séssil. 
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2. Objetivo 

O objetivo geral desse trabalho é a elaboração de um método fácil, prático e 

acessível economicamente para a produção de superfícies hidrofóbicas em aço inoxidável 

316L por meio de processos simples como ataque químico e deposição por rotação (“spin 

coating”). 

Como objetivos específicos, visa-se: 

 Avaliar o efeito do ataque químico na topografia e na molhabilidade do 

substrato metálico; 

 Avaliar a hidrofobicidade dos filmes de polidimetilsiloxano obtidos pelo 

processo de spin coating; 
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3. Revisão Bibliográfica 

3.1.Energia e Tensão Superficial 

A energia de superfície de um material tem sido definida na literatura [11, 12] 

com o auxílio do clássico exemplo de um sólido formado por moléculas esféricas 

densamente empacotadas (na configuração de um sistema cúbico de face centrada ou 

hexagonal compacto), como mostrado na figura 3.1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Neste caso, tem-se que as moléculas estão conectadas entre si por uma energia de 

coesão 𝐸 por mol e 𝜀 = 𝐸
𝑁ൗ  por molécula, onde 𝑁 é o número de Avogadro. No interior 

do sólido, cada molécula encontra-se ligada a doze outras, entretanto uma molécula da 

superfície desse sólido só fará fronteira com outras nove.  

A partir desse modelo simples, pode-se estimar que a energia de coesão das 

moléculas da superfície corresponde a 75% da energia de coesão das moléculas no interior 

do sólido. Consequentemente, a energia de uma molécula da superfície é superior a 

energia de uma molécula situada no interior e deve-se fornecer energia para transportar 

uma molécula do interior para a superfície de um sólido. Esse raciocínio é válido para 

qualquer sólido ou líquido. 

Figura 3.1 - Sólido compacto mostrado em corte normal à sua superfície livre, onde se 

visualiza a diferença do número de moléculas vizinhas existentes no interior e na 

superfície livre. Obtido de ADAMIAN et al. [11]. 
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Baseado nisso, pode-se dizer que se a área superficial de um corpo é aumentada, 

então a energia de superfície também aumenta e assim, tem-se a definição de energia 

superficial γ como a energia necessária para criar uma nova área superficial. Além disso, 

constata-se que γ é característica de cada substância e dependente da temperatura, já que 

as ligações entre as moléculas são singulares para cada substância e a energia dessas 

ligações varia de acordo com a temperatura, como mostrado na tabela 2.1. [11] 

 

Tabela 3.1 – Energia superficial de algumas substâncias líquidas, conforme [13] 

Líquido Temperatura (°C) 
Energia Superficial γ 

(J/m2) 

Água 20 0,07275 

Água 100 0,059 

Mercúrio 20 0,480 

Mercúrio 25 0,484 

Álcool etílico 20 0,0227 

Prata 970 0,80 

Zinco 650 0,750 

Cloreto de Sódio 910 0,105 

Ouro 1130 1,10 

Cobre 1150 1,1 

Aço 1600 1,6 

 

Já o conceito de tensão superficial é dado como força que se opõe ao aumento da 

área superficial. [12] 

Considerando que a energia superficial e a tensão superficial apresentam as 

mesmas dimensões e que um sistema coerente de unidades seja mantido, ambas possuirão 

o mesmo valor numérico. Essa observação pode ser comprovada ao comparar as tabelas 

3.1 e 3.2 para os valores da água e do álcool etílico na temperatura de 20°C. 
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Tabela 3.2 – Tensão superficial de líquidos a 20°C. Obtido de [12]. 

Líquido γ (10-3 N/m) Líquido γ (10-3 N/m) 

Acetato de etila 23,9 Benzeno 28,85 

Acetona 23,70 Éter etílico 17,01 

Água 72,75 n-Hexano 18,43 

Álcool etílico 22,75 Tetracloreto de carbono 26,95 

Álcool metílico 22,61 Tolueno 28,5 

 

      

3.2.Molhabilidade das Superfícies e Ângulo de Contato 

Nessa seção, o foco são as interfaces geradas pelo contato entre três substâncias 

distintas: uma superfície sólida, uma gota de um líquido e um meio gasoso como mostrado 

na figura 3.2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3.2 – Interface típica de um líquido sobre uma superfície sólida plana 

em meio gasoso, indicando o ângulo θ. 
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Visualiza-se claramente que existem três interfaces nesse cenário: a primeira se 

encontra sob a gota formada, entre o líquido e o sólido (interface sólido-líquido); a 

segunda se localiza sobre a gota, entre o líquido e o ar (interface líquido-gás); e a terceira 

está sobre a área do sólido sem a presença do líquido, entre o sólido e o ar (interface 

sólido-gás).  

Para cada uma dessas interfaces, tem-se uma tensão superficial, característica do 

par em questão, ou seja, essa interfase trifásica contém também as tensões interfaciais 

sólido-líquido 𝛾ௌ௅ , líquido-gás 𝛾௅௏ e sólido-gás 𝛾ௌ௏.  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Baseado em considerações mecânicas, YOUNG [14] descreve uma relação para 

ângulo de contato e energia de superfície de um líquido em uma superfície sólida. 

Posteriormente, Gibbs corrobora termodinamicamente esse conceito. A partir desses 

estudos, sabe-se que o comportamento de um líquido em uma superfície sólida é 

controlado pela competição entre as tensões interfaciais (𝛾ௌ௅, 𝛾௅௏ e 𝛾ௌ௏). O espalhamento 

completo e espontâneo do líquido (figura 3.3.(c)) sobre a superfície sólida ocorre quando 

o coeficiente de espalhamento (𝑆ௌ௅௏) é maior ou igual a zero: 

 

𝑆ௌ௅௏ =  𝛾ௌ௏ − 𝛾ௌ௅ − 𝛾௅௏   (Equação 3.1) 

 

 

Figura 3.3 – Três casos de comportamento do líquido sobre uma superfície sólida: (a) sem 

espalhamento; (b) espalhamento parcial; e (c) espalhamento total. Adaptado de 

DRELICH et al. [3] 
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 No caso de um espalhamento parcial (𝑆ௌ௅௏ < 0), mostrado na figura 3.3.(b), o 

líquido forma uma lente sobre a superfície sólida com um ângulo de contato finito ( 𝜃) 

entre eles. A definição de ângulo de contato é dada como o ângulo formado entre a 

superfície sólida plana e a tangente da superfície do líquido plotada no ponto de encontro 

das três fases, como mostrado na figura 3.2. [3] 

O ângulo de contato definido pela equação de Young (equação 3.2.) é referente ao 

ângulo de contato ideal ( 𝜃௒) e somente é válido para sólidos que possuam superfícies 

homogêneas, isotrópicas, lisas, rígidas e cujos líquidos ao redor sejam inertes à tal sólido:  

 

cos 𝜃௒ =  
ఊೄೇି ఊೄಽ

ఊಽೇ
     (Equação 3.2) 

cos 𝜃௒ =  1 +
ௌೄಽೇ

ఊಽೇ
    (Equação 3.3) 

 

 Os valores de ângulo de contato são usados como forma de caracterizar o tipo de 

superfície em relação às interações entre o sistema e o líquido em teste. Para o caso de 

gotas de água, pode-se diferenciar os diferentes regimes de molhabilidade pelas medidas 

de ângulo de contato, como mostrado na tabela 3.3., onde um regime de não molhamento 

é visto em superfícies superhidrofóbicas; um regime de molhamento completo é 

observado em superfícies superhidrofílicas; e um regime de molhamento parcial é notado 

em ambas as superfícies hidrofílicas e hidrofóbicas.  
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Tabela 3.3 – Medições propostas para hidrofobicidade e hidrofilicidade de superfícies 

sólidos. Adaptado de [3].  

Tipo de superfície Ângulo de contato (°) 

Superhidrofílica ~ 0 

Hidrofílica 90 > θ > 0 

Hidrofóbica 120> θ ≥ 90 

Superhidrofóbica θ > 150 

 

 

3.3.Efeito da Rugosidade no Ângulo de Contato 

No mundo real, sólidos analisados nos laboratórios de pesquisa que podem ser 

considerados ideais são muito raros. Geralmente, eles não preenchem os requisitos 

necessários pois são rugosos, em micro ou nanoescala, ou heterogêneos devido a 

múltiplas fases, diferentes composições na superfície ou contaminação por 

impurezas. [15]  

Para que sejam levadas em consideração o comportamento do líquido numa 

superfície rugosa/porosa, foram desenvolvidos os modelos de Wenzel e Cassie-Baxter 

(figura 3.4.). 
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3.3.1. Modelo de Wenzel 

Para uma superfície rugosa onde o líquido penetra completamente as cavidades da 

superfície rugosa (regime de “molhamento homogêneo”), o ângulo de contato pode ser 

descrito pela equação de Wenzel mostrada a seguir: 

cos 𝜃ௐ =  𝑟 cos 𝜃௒    (Equação 3.4) 

 

onde 𝑟 é o parâmetro de rugosidade que expressa a razão entre a área total e projetada da 

gota,  𝜃௒ é o ângulo de contato ideal que seria medido em uma superfície plana do mesmo 

sólido, e 𝜃ௐ é o ângulo aparente dado pela equação de Wenzel . [16] 

 Considerando que os valores de 𝑟 podem ser igual a 1, para  o caso de uma 

superfície perfeitamente lisa; ou superior a 1, para superfícies rugosas; tem-se que a 

rugosidade aumenta a molhabilidade (reduz o ângulo de contato) para superfícies 

hidrofílicas, e reduz a molhabilidade (aumenta o ângulo de contato) para superfícies 

hidrofóbicas.  

 

3.3.2. Modelo de Cassie-Baxter 

Para superfícies quimicamente heterogêneas (dois componentes), a equação de 

Cassie melhor descreve o ângulo de contato obtido: 

cos 𝜃஼ =  𝑓ଵ  cos 𝜃ଵ
௒ + 𝑓ଶ  cos 𝜃ଶ

௒   (Equação 3.5) 

 

Figura 3.4 – Estados de uma superfície superhidrofóbica 

segundo os modelos de: (a) Wenzel, e (b) Cassie-Baxter. 

Adaptado de [5]. 
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onde 𝑓 é a fração da área relativa a um dos componentes da superfície do sólido; 𝑓ଵ +

 𝑓ଶ = 1;  𝜃ଵ
௒ e 𝜃ଶ

௒ são os ângulos de contato de Young relativos aos dois componentes, e 

𝜃஼ é o ângulo de contato dado pela equação de Cassie. 

Assim como a equação de Wenzel, a equação de Cassie é aplicada para superfícies 

cujas saliências e heterogeneidades são pequenas em comparação com o tamanho da 

interface líquido-gás.  

Em algumas ocasiões, para ângulos maiores que 90°, é possível que a fase vapor 

fique retida nas cavidades superficiais causadas pela rugosidade; nesse caso, o líquido 

fará contato com uma superfície mista sólido-vapor, e seu ângulo de contato aparente 

pode ser melhor apresentado pela equação de Cassie-Baxter: 

cos 𝜃஼஻ =  𝑟ଵ𝑓ௌ  cos 𝜃 − (1 −  𝑓ௌ)   (Equação 3.6) 

 

onde 𝑓
𝑆
  é a fração de líquido em contato com a superfície do sólido (𝑓

𝑆
< 1),  (1 −  𝑓ௌ) 

é a fração de líquido em contato com os bolsões de ar e 𝑟1 é o raio da rugosidade do sólido 

em contato com o líquido. Uma vez que o ar não é molhado pela água, o ângulo de contato 

entre eles é de 180° e o seu cosseno será de -1, explicando assim o sinal negativo na 

segunda parte da equação acima.  

Essa equação prevê um ângulo de contato aparente para quaisquer estruturas e 

geometrias da superfície, cujas topografias não sejam totalmente penetradas pelo líquido 

(regime conhecido como “molhamento heterogêneo”). 

 

3.4.Obtenção de Superfícies Superhidrofóbicas 

Superfícies superhidrofóbicas são frequentemente encontradas na natureza, seja 

em folhas de plantas [19, 20, 21], pernas ou asas de insetos [22, 23], como indicado na 

figura 3.6. Nesses casos, a gota d’água não molha a superfície, se mantendo numa forma 

arredondada e levando consigo as outras partículas existentes no local.  
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Alguns resultados já obtidos foram a produção de filmes superhidrofóbicos com 

propriedades autolimpantes, que imitam as propriedades das folhas de lótus, e a 

fabricação de superfícies superhidrofóbicas iridescentes com molhabilidade anisotrópica, 

baseadas nas asas de borboletas. Ainda assim, bio-protótipos superhidrofóbicos não estão 

limitados aos exemplos já conhecidos, com o rápido progresso da cooperação 

interdisciplinar e novos biomateriais ou biocomportamentos sendo continuamente 

descobertos, o interesse na pesquisa de superfícies superhidrofóbicas com estruturas 

excepcionais e propriedades funcionais continua sendo renovado.  

Além disso, há o gradual aumento de requisitos para materiais de alta performance 

e superfícies inteligentes que também irá pressionar o rápido desenvolvimento das 

superfícies superhidrofóbicas multifuncionais. [24]      

Tendo em vista as teorias clássicas apresentadas (modelos de Wenzel e Cassie-

Baxter), nota-se que existem dois fatores cruciais que governam o comportamento hidro-

repelente de uma superfície. O primeiro é a rugosidade, representada por várias micro e 

nanoestruturas periódica ou randomicamente distribuídas, e o segundo é a sua 

composição química. [24] 

Figura 3.5 – Foto e micrografia obtida por MEV de (a)(b) folha de lótus; (c)(d) pernas de 

insetos caminhantes na água; (e)(f) asas de uma borboleta Morpho; (g)(h) pétalas de uma 

rosa vermelha; (i)(j) asas de uma libélula; (k)(l) penas de um pavão. Obtido de [24]. 
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De acordo com esses princípios básicos, diversas superfícies hidrofóbicas foram 

preparadas com sucesso por diversas rotas, incluindo a geração de superfícies rugosas 

revestidas por materiais de baixa energia de superfície [25, 26, 27], o desbaste da 

superfície de materiais hidrofóbicos [28, 21], e a criação de estruturas bem ordenadas 

usando processos de  micro usinagem e etching [29, 30]. [31] 

LONG et al. [8] selecionou a primeira rota para gerar superfícies 

superhidrofóbicas em substratos metálicos (placas de alumínio), fazendo uso de um 

ataque químico de ácido clorídrico para fabricar estruturas hierárquicas na superfície do 

substrato e revestindo o alumínio com um filme fino de PDMS via spin coating, Os 

resultados obtidos foram favoráveis e ângulos de contato superiores a 150º foram 

alcançados.  

BHAGAT et al. [32] seguiu outra rota para obter revestimentos superhidrofóbicos 

à base de sílica em aço inoxidável, usando a técnica de dip coating. Em seu estudo, uma 

vez que a rugosidade do revestimento de sílica foi modificada usando um controle 

apropriado da razão molar metanol/ tetrametoxisilano, a amostra de aço foi mergulhada 

em uma solução de sílica, e em seguida, o substrato revestido foi removido da solução e 

deixado para secar à temperatura ambiente. O revestimento obtido apresentou 

comportamento superhidrofóbico, com valores de ângulo de contato em torno de 145°. 

Para finalizar, KOCIJAN et al. [33] apresentaram um estudo de um revestimento 

de PDMS em aço inoxidável AISI 316L, utilizando um ataque químico de ácido sulfúrico 

para remover a contaminação da superfície e expor os grupos hidroxila e, em seguida, 

mergulhando o substrato numa béquer contendo uma solução de PDMS e N,N-

diisopropiletiletilamina. O recipiente permanece inserido num banho ultrassônico por 24 

horas. Entretanto, os resultados mostram que uma superfície superhidrofóbica não foi 

obtida, apresentando valores de ângulo de contato próximos a 91°. 
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4. Materiais e Métodos 

As amostras de aço submetidas aos tratamentos de superfície foram preparadas de 

acordo com o esquema mostrado na figura abaixo, o qual é detalhado nas seções 4.1 e 

4.2. As técnicas de caracterização empregadas são apresentadas na seção 4.3. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.1. Substratos de Aço 

O material utilizado nesse trabalho foi uma amostra sólida de aço inoxidável AISI 

316L apresentado na forma de uma placa circular com 25,0 milímetros de diâmetro e 

espessura 2,0 mm, como mostrado na figura 4.2. 

 

Figura 4.1- Fluxograma das etapas do experimento: preparação das amostras, ataque 

químico e deposição de PDMS 
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A composição química do aço inox 316L é mostrada na tabela 4.1. 

 

Tabela 4.1 – Composição química do aço inox 316L com as concentrações máximas dos 

elementos, conforme em [34] 

C Mn P S Si Ni Cr Mo 

0,03 2,00 0,045 0,030 1,00 
10,00-

14,00 

16,00-

18,00 

2,00-

3,00 

 

 

 

 

 

Figura 4.2 – Placa de aço inoxidável 316L usada como amostra nos experimentos 

(25,0 mm x 2,0 mm) 
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As amostras foram submetidas a um processo de lixamento e polimento, com lixas 

d’água de granulometria 200, 400, 600 e 1200 seguido por panos de polimento e pastas 

de diamante de 6, 3 e 1 micrômetros. Na primeira etapa, uma das faces da amostra entra 

em contato com a lixa até que a superfície da peça esteja coberta em riscos paralelos, em 

seguida gira-se a amostra em 90° e usa-se uma lixa de menor granulometria até que riscos 

paralelos sejam adquiridos novamente, e assim sucessivamente. Na segunda etapa, o 

mesmo procedimento é mantido, entretanto, as lixas são substituídas por panos de 

polimento e pastas de diamante. O objetivo final é obter uma superfície plana e espelhada.  

O passo seguinte é a limpeza da amostra, que consiste na higienização da mesma 

com água destilada, seguido pela imersão em um béquer com álcool isopropílico em um 

banho ultrassônico por 30 minutos e finalizando com jateamento com água destilada. 

 

4.2.Ataque químico 

O tratamento da superfície da amostra continua por meio de um ataque químico. 

Nessa etapa, é preparada uma solução contendo ácido clorídrico (HCl) e cloreto férrico 

(FeCl3) que é despejada nas amostras, inseridas em um béquer cada, até que elas fiquem 

totalmente imersas na solução. Estipula-se o tempo para o tratamento de 15 minutos, no 

qual é possível verificar o início e o fim da reação exotérmica. Após as amostras serem 

retiradas dos béqueres, elas são jateadas suavemente com álcool isopropílico, visando a 

remoção de quaisquer impurezas restantes do processo. Todo o procedimento é realizado 

dentro de uma capela, com a ventilação ligada. 

A preparação dos substratos de aço inoxidável gera dois grupos de amostras: o 

primeiro grupo contém os substratos que apenas sofreram os processos de lixamento e 

polimento, enquanto que o segundo é composto pelos substratos que passaram pela etapa 

de ataque químico também.    
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4.3.Spin Coating 

Spin coating é uma técnica desenvolvida na segunda metade do século XX, na 

qual se realiza a deposição de uma camada uniforme de líquido sobre um substrato sólido, 

especialmente em pequenos discos planos, para solidifica-lo como um revestimento. [35] 

Esse procedimento foi dividido por BORNSIDE et al. [36] em quatro etapas: 

deposição, “spin-up”, “spin-off” e evaporação, como mostrado na figura 3.6. Geralmente 

as três primeiras são sequenciais, enquanto que a quarta acontece durante todo o processo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

No primeiro estágio, uma solução é gotejada no centro ou próximo ao centro do 

substrato. A liberação do líquido pode ser feita com o substrato em repouso ou em baixa 

rotação, sendo conhecidos como modo de aplicação estático e dinâmico, respectivamente. 

Esse estágio termina quando o limite de excesso de solução permitido é alcançado, ou 

seja, quando a quantidade de solução dispensada ultrapassa as bordas do substrato. No 

segundo estágio, o líquido é espalhado radialmente devido a ação da força centrífuga 

gerada pela rotação do substrato. Essa etapa dura os segundos entre o início da aceleração 

do substrato e até que o mesmo atinja a velocidade de rotação desejada, tipicamente entre 

1500 a 6000 rotações por minuto (rpm). 

Figura 4.3- Etapas da técnica spin coating. Adaptado de [36]. 
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No terceiro estágio, o excesso de líquido sobre o substrato flui para as bordas, se 

acumulando temporariamente em pocilgas até que gotas se formem e escoem para fora 

do substrato, causando a diminuição da espessura do filme que está se formando. Nesse 

momento, o substrato está girando a uma taxa constante, e as forças relacionadas à 

viscosidade da solução dominam o comportamento de afinamento do filme. No quarto 

estágio, a evaporação dos componentes voláteis da solução (solventes) se torna o 

mecanismo principal na redução da espessura do filme. Durante essa fase, os sólidos em 

suspensão ou dissolvidos podem se tornar tão concentrados na superfície do líquido que 

se forma uma camada de alta viscosidade e baixa difusividade (camada sólida). [37, 35]  

A espessura final do filme formado é pouco influenciada pelos dois primeiros 

estágios ( deposição e “spin-up”), sendo o “spin-off” considerado a etapa fundamental do 

processo uma vez que a camada de líquido tende a ser tornar uniforme durante esse 

estágio e que, uma vez nessa configuração, tende a se manter uniforme já que a 

viscosidade é insensível ao cisalhamento (tratando-se de um fluido newtoniano)  e não 

varia sobre o substrato,. Essa tendência surge devido ao equilíbrio entre as duas forças 

principais: inércia do fluido (“força centrífuga”) e força de atrito devido à viscosidade.  

Assim a espessura de um filme inicialmente uniforme durante o “spin-off” pode 

ser descrita pela equação 3.7:   

ℎ(𝑡) =  
௛బ

൬
భశరഐഘమ೓బ

మ೟

యഋ
൰

భ
మൗ
     (Equação 3.7) 

onde ℎ଴ é a espessura inicial, 𝑡 é o tempo, 𝜔 é a velocidade angular, 𝜌 é a densidade da 

solução, e 𝜇 é a viscosidade do fluido. Assumindo que 𝜌 e 𝜔 são constantes, tem-se que 

todos os filmes tendem à uniformidade eventualmente, sejam eles inicialmente uniformes 

ou não. (2) 

 De acordo com o modelo proposto por MEYERHOFER [39] que separa os 

estágios de “spin-off” e evaporação, a espessura final pode ser descrita pela equação 3.8: 

ℎ௙௜௡௔௟ = (1 −
𝜌஺̇

𝜌஺
ൗ ) ൬

ଷఓ௘

ଶఘಲ̇ఠమ൰

ଵ
ଷൗ

    (Equação 3.8) 

 

 



19 
 

onde 𝜌஺ é a massa de solvente volátil por unidade de volume, 𝜌஺̇ é seu valor inicial e 𝑒 é 

a taxa de evaporação, dependente do coeficiente de transferência de massa. A partir disso, 

observa-se que a espessura final do final varia com seguintes parâmetros: velocidade 

angular, viscosidade inicial e taxa de evaporação. 

A técnica de deposição por rotação apresenta como vantagens um baixo custo e 

um rápido e simples sistema de operação, que conta com poucas variáveis necessárias 

para seu funcionamento. Além disso, é um método já bastante estudado durante os últimos 

anos, o que fornece uma grande quantidade de informações sobre o tema. As principais 

desvantagens estão relacionadas ao tamanho do substrato e ao custo da solução, uma vez 

que substratos largos podem não rotacionar a uma taxa suficientemente alta para garantir 

o afinamento do filme, e que apenas 2-5% da solução gotejada sobre a superfície é 

realmente utilizada na obtenção do filme fino, enquanto que 95-98% são lançados para 

fora da peça e desperdiçados.  

 

4.4.Deposição de Polidimetilsiloxano (PDMS) 

Posteriormente à preparação da superfície dos substratos, três amostras de cada 

grupo sofrem um recobrimento de polidimetilsiloxano por meio da técnica de deposição 

por rotação.  

O tratamento realizado foi inspirado na metodologia de LONG et al. [8], onde 

utilizou-se uma solução de PDMS e agente de cura na proporção de 10:1 dissolvidos em 

hexano para se preparar a solução de recobrimento. A velocidade de rotação foi 

estabelecida em 3000 rotações por minuto (rpm). 

Os recobrimentos foram depositados no Laboratório de Catálise para 

Polimerização (LCP), localizado no Instituto de Macromoléculas da Universidade 

Federal do Rio de Janeiro, usando o equipamento Spin Coater Modelo KW-4A da SPI 

Supplies. 
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Nesse processo, o substrato de aço inoxidável é fixado por vácuo no centro de um 

recipiente redondo, em seguida, aproximadamente 0,5 mililitro (10 gotas) da solução de 

polímero e solvente são depositados no centro da amostra por meio do gotejamento. Os 

parâmetros de rotação estipulados foram de 3000 rpm por 40 segundos. Esses valores 

foram escolhidos de modo a otimizar a criação do filme fino de polidimetilsiloxano em 

um substrato de aço inox, uma vez que se visa obter as menores espessuras de filme 

possíveis através das maiores velocidades e tempos de rotações, como observado na seção 

3.6. Entretanto, para valores superiores aos utilizados, o vácuo não era suficiente para 

manter imóvel o substrato de aço. 

A concentração de polímero na solução de recobrimento foi o parâmetro 

selecionado para ser a variável analisada nesse experimento. Para isso foram preparados 

três tipos de solução com concentrações de 10 g/L, 50 g/L e 90 g/L, que foram depositadas 

nos dois grupos de amostras indicados no capítulo anterior: amostras polidas e amostras 

atacadas quimicamente. 
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4.5.Caracterização de Superfície 

4.5.1. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

 Os microscópios eletrônicos de varredura possuem grande aceitação no meio 

científico devido à sua ampla gama de utilização, como a obtenção de imagens de 

superfícies polidas ou rugosas, com grande profundidade de campo e alta resolução, e um 

mínimo de preparação das amostras. [40] 

A análise morfológica dos substratos foi realizada por meio dessa técnica, 

operando com modo de visualização por elétrons secundários. As amostras não passaram 

por nenhuma preparação prévia para esse exame. Neste caso, foi utilizado o microscópio 

da marca Tescan Vega3 (figura 4.3), localizado no Núcleo Multiusuário de Microscopia 

da Universidade Federal do Rio de Janeiro.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4.4 – MEV usado no trabalho. Imagem retirada do site do laboratório. 
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4.5.2. Espectrometria de Raios-X por Dispersão de Energia (EDS) 

A análise química no microscópio eletrônico de varredura é realizada medindo a 

distribuição de energia e intensidade do sinal de raios-x gerado por um feixe de elétrons 

focado. O sistema EDS oferece um meio de avaliar rapidamente os constituintes 

elementares de uma amostra. [41] 

A análise química do substrato foi realizada por meio dessa técnica, em 

micrografias obtidas por MEV operado com modo de visualização por elétrons 

retroespalhados. As amostras não passaram por nenhuma preparação prévia para esse 

exame. Neste caso, foi utilizado o espectrômetro de dispersão de energia acoplado ao 

microscópio mencionado na seção 4.4.1. 

 

4.5.3. Medidas de Ângulo de Contato 

A partir de uma investigação das características do material (tamanho, forma e 

orientação), é possível escolher um método que melhor se adeque às suas necessidades, 

levando em consideração também a precisão, conveniência, rapidez e custo do mesmo. 

Para o caso das superfícies planas, são aconselháveis as técnicas de medição direta do 

ângulo a partir do perfil da gota: métodos da gota séssil e da bolha cativa. [17] 

 

 

 

 

 

 

4.5.3.1.Técnica da Gota Séssil 

 

 

 

 

Figura 4.5 - Exemplos de sistemas com ângulos de contatos superiores a zero; (a) gota séssil, 

(b) bolha cativa. Obtido de [17] 
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Uma das técnicas de medição de ângulos de contato mais amplamente utilizada é 

a técnica da gota séssil, que se faz por meio da estimação direta do ângulo θ formado 

entre a superfície plana do material e a tangente ao ponto de contato trifásico do perfil de 

uma gota séssil, como mostrado na figura 3.5.(a). O equipamento usado para essa medição 

foi inicialmente formulado por Ottewill, desenvolvido por W.A. Zisman e, 

posteriormente, comercializado pela empresa de instrumentos Ramé-Hart já sob a 

alcunha de telescópio-goniômetro na década de 1960.  

 O equipamento consistia em uma plataforma horizontal para apoiar a amostra 

sólida ou líquida, uma pipeta de precisão micrométrica para formar uma gota de um 

líquido, uma fonte de iluminação e um telescópio equipado com um transferidor na lente 

ocular. A medição é simplesmente realizada alinhando a tangente do perfil da gota séssil 

com o ponto de contato com a superfície e lendo os valores apontados no transferidor 

através da lente ocular. [1] 

Ao longo dos anos, foram feitas modificações no equipamento para melhorar a 

exatidão e precisão das medidas, como a integração de uma câmera para fotografar o 

perfil da gota e assim, possibilitar medições dos ângulos de contato de forma mais 

confortável; o uso de maiores magnificações no telescópio para obter um exame 

detalhado do perfil de interseção; e o uso de uma seringa automatizada para controlar 

melhor a taxa de adição e remoção de líquidos, e deste modo, estudar os ângulos de 

contato dinâmicos, de avanço ou de recuo. [1]  

Esse método óptico direto é vantajoso devido à sua simplicidade e ao fato de que 

apenas pequenas quantidades de líquidos e pequenas áreas do substrato são necessárias. 

Por outro lado, existe um risco relativamente maior de impacto das impurezas devido ao 

pequeno volume do líquido e tamanho das áreas do substrato.    

O grau de hidrofobicidade da superfície dos substratos, antes e após os tratamentos 

propostos, foi obtido por meio de medidas de ângulo de contato utilizando-se o 

goniômetro Dataphysics Contact Angle System OCA (figura 4.4), localizado no 

Laboratório de Processos Hidrometalúrgicos do Departamento de Engenharia 

Metalúrgica e de Materiais da Universidade Federal do Rio de Janeiro.  
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O equipamento foi manipulado em ar e temperatura ambiente usando o método da 

gota séssil. Uma gota de água destilada de 5,0 µm é depositada sobre uma superfície 

sólida e, por meio de uma câmera acoplada ao equipamento, registra-se a evolução dos 

valores de ângulo de contato na interface sólido/líquido. Em seguida, os valores dos 

ângulos de contato são medidos automaticamente através de um software. 

Foram realizadas medidas das amostras de aço inoxidável 316L em três regiões 

distintas considerando a evolução da gota nos 600 primeiros valores obtidos no mínimo 

tempo possível (entre 3 e 4 minutos). 

 

 

 

 

  

Figura 4.6 - Goniômetro utilizado no trabalho. 
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5. Resultados e Discussão 

5.1.Aspectos Visuais 

A figura 5.1. mostra fotografias dos substratos após os tratamentos de ataque 

químico e recobrimento de polidimetilsiloxano.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Em comparação com a figura 4.2., que mostra uma imagem da amostra não 

tratada, pode-se reparar que algumas alterações na superfície são visíveis a olho nu, 

principalmente as variações de coloração e refletância.  

A amostra não tratada se apresenta com uma coloração acinzentada e opaca. Após 

o polimento, a amostra polida se mostra com uma superfície espelhada e levemente mais 

clara (figura 5.1.(b)). O ataque químico tem como consequência a formação de uma 

camada esbranquiçada sobre o substrato (figura 5.1.(a)).  

Figura 5.1 – Fotografias das amostras: (a) aço tratado; (b) aço polido; (c) aço tratado e 

revestido (à esquerda) e aço somente revestido (à direita) com marcas de gotas de água 

usadas na medição dos ângulos de contato. 
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Finalmente, o recobrimento de PDMS gera um filme fino transparente sobre a 

superfície do substrato. Tal filme somente é visto sobre a amostra polida quando se 

movimenta a mesma sob uma luz direta, entretanto o filme não é observado sobre a 

amostra tratada quimicamente (figura 5.1.(c)) 

 

5.2. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

As figuras 5.2 e 5.3 mostram a microscopia eletrônica de varredura (MEV) da 

amostra de aço inoxidável AISI 316L polido antes e após o tratamento por ataque 

químico. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.2 – Micrografia obtida por MEV dos substratos de aço inoxidável 

316L não tratados. 
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Na figura 5.2., pode-se observar uma estrutura lisa, contendo alguns riscos 

paralelos provenientes do polimento do aço. Enquanto que na figura 5.3., pode-se 

visualizar uma estrutura mais complexa, composta por alguns vazios pouco facetados e 

desníveis bem acentuados. Além disso, pode-se ressaltar que existe um segundo tipo de 

texturização na superfície quando analisada em escala nanométrica, caracterizada por 

picos.  

As figuras 5.4 a 5.6 mostram a microscopia eletrônica de varredura (MEV) da 

amostra de aço inoxidável AISI 316L atacada quimicamente e recoberta com o filme fino 

de polidimetilsiloxano em diferentes concentrações: 10 g/L, 50g/L e 90g/L. 

Figura 5.3 - Micrografia obtida por MEV do substrato de aço inoxidável 316L 

após ataque químico. 



28 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.4 - Micrografia obtida por MEV do substrato de aço inoxidável 316L 

após deposição de filme fino na concentração de 10 g/L. 

Figura 5.5 - Micrografia obtida por MEV do substrato de aço inoxidável 316L 

após deposição de filme fino na concentração de 50 g/L. 
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Considerando que as amostras foram recobertas por um polímero, diminuindo a 

condutividade da mesma, era esperado imagens com menos resolução que as primeiras, 

como foi o caso das figuras 5.4 e 5.6. Na figura 5.5 pode-se observar que as texturizações 

em diferentes escalas foram mantidas, entretanto não é possível afirmar se o mesmo é 

válido para as outras. 

Por limitações de tempo, não se recobriram as amostras pouco condutoras com 

ouro. Ainda assim os efeitos da mudança de topografia puderam ser vistos pela variação 

na molhabilidade do sistema.   

 

5.3. Espectrometria de Raios-X por Dispersão de Energia (EDS) 

As figuras 5.7 a 5.9 mostram o mapeamento da composição química da superfície, 

com ênfase nos elementos de carbono, silício e ferro presentes no sistema, da amostra de 

aço inoxidável AISI 316L polida e recoberta com o filme fino de polidimetilsiloxano em 

diferentes concentrações. 

 

Figura 5.6 - Micrografia obtida por MEV do substrato de aço inoxidável 316L 

após deposição de filme fino na concentração de 90 g/L. 
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Figura 5.7 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de aço 

inoxidável 316L polido e recoberto por filme fino na concentração de 10 g/L para os 

elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro. 
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Figura 5.8 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de aço 

inoxidável 316L polido e recoberto por filme fino na concentração de 50 g/L para os 

elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro. 
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Com a espectroscopia de raios-X por energia dispersiva, identifica-se a presença 

dos elementos silício, carbono, característicos do polímero polidimetilsiloxano, nesse 

grupo de amostras, como mostrado nas figuras acima. Deve-se ressaltar, entretanto, a 

presença de até 1% de Si e de até 0,03% de carbono no substrato de aço inox. Valida-se 

então a presença de uma camada de PDMS nas amostras e observa-se que o recobrimento 

com a solução de 90 g/L foi o que apresentou uma superfície mais uniforme no 

mapeamento, possuindo a presença do silício nas mesmas posições que o carbono.  

Já para as soluções de concentrações de 10 g/L e 50 g/L, vê-se que os elementos 

selecionados se agrupam em certas partes, mas não alcançam a totalidade da superfície 

do substrato, deixando vazios nos filmes formados.  

Figura 5.9 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de aço 

inoxidável 316L polido e recoberto por filme fino na concentração de 90 g/L para os 

elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro. 
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As figuras 5.10 a 5.12 mostram o mapeamento da composição química da 

superfície, com ênfase nos elementos de carbono, silício e ferro presentes no sistema, da 

amostra de aço inoxidável AISI 316L atacada quimicamente e recoberta com o filme fino 

de polidimetilsiloxano em diferentes concentrações. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.10 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de aço 

inoxidável 316L atacado quimicamente e recoberto por filme fino na concentração de 

10 g/L para os elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro.. 
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Figura 5.11 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de 

aço inoxidável 316L atacado quimicamente e recoberto por filme fino na concentração 

de 50 g/L para os elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro.. 
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Nas figuras acima, vê-se o mapeamento químico do substrato metálico recoberto 

com o polímero PDMS com ênfase nos elementos ferro, característico do aço, e carbono 

e silício, característicos do polidimetilsiloxano. Constata-se então a presença de uma 

camada de PDMS nas amostras e observa-se que, nesse caso, houve uma distribuição 

mais homogênea do recobrimento do polímero sobre o substrato metálico para todas as 

concentrações testadas. 

  

Figura 5.12 – Micrografia obtido por MEV e mapeamento por EDS do substrato de 

aço inoxidável 316L atacado quimicamente e recoberto por filme fino na concentração 

de 90 g/L para os elementos de: (a) carbono, (b) silício, (c) ferro.. 
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5.4. Medidas de Ângulo de Contato 

 

Tabela 5.1 – Valores do ângulo de contato médio das amostras antes e após ataque 

químico e recobrimento com PDMS. 

 Ângulo de contato (°) 

Concentração da 

solução (g/L) 
Recobrimento com PDMS 

Ataque Químico + 

Recobrimento com PDMS 

0 67,6 ± 4,1 88,8 ± 3,3 

10 93,9 ± 2,0 121,5 ± 9,9 

50 92,9 ± 3,3 118,1 ± 4,7 

90 111,2 ± 2,9 104,3 ± 4,7 

 

A medição do ângulo de contato por meio do goniômetro de gota séssil mostra 

que houve um aumento do ângulo após o ataque químico e após o processo de spin 

coating. Além disso, observa-se também que a concentração das soluções influencia na 

hidrofobicidade final da peça, como mostrado nas tabelas acima. 

Pela tabela 5.1., repara-se que o ângulo de contato após o tratamento químico se 

encontra bem próximo ao regime hidrofóbico (θ > 90°). Esse aumento ao valor do ângulo 

de contato pode ser explicado pela alteração da rugosidade do material, devido a obtenção 

de novas estruturas nas escalas micro e nanométricas, como observado nas imagens de 

MEV.   

Pela tabela 4.2., focando nos testes realizados somente com a etapa de deposição 

do PDMS, percebe-se que a concentração de 90 g/L apresentou o melhor resultado obtido 

com valores de ângulo de contato em torno de 111° próximos ao valor do polímero puro 

(~ 108°) encontrados na literatura. Enquanto que as concentrações menores mostraram 

resultados similares entre si, com valores de ângulos de contato superiores a 90°. 

Pode-se explicar esses resultados com o auxílio das análises dos mapeamentos de 

composição química dessas amostras, uma vez que o melhor resultado obtido foi aquele 

que apresentou um filme mais uniforme depositado sobre a substrato. 
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Nos testes realizados com ambas as etapas (ataque químico e recobrimento), a 

concentração de 90 g/L apresentou o pior resultado obtido com valores de ângulo de 

contato (~ 104°) se mantendo próximos ao valor do polímero puro. Enquanto que as 

concentrações menores mostraram resultados similares entre si, com valores de ângulo 

de contato próximos a 120°. 

Lembrando da equação 3.8, que correlaciona diretamente a espessura final do 

filme com a viscosidade da solução, temos que quanto maior a viscosidade, maior a 

espessura do filme formado. Considerando que a solução é composta por um polímero 

bem viscoso e por um solvente líquido, ao aumentar a concentração do polímero, 

aumenta-se também a viscosidade da solução. De modo que, pode-se afirmar que os 

filmes obtidos com a maior concentração de PDMS, são aqueles com uma maior 

espessura.  

Assim, pode-se supor que o filme formado com a concentração de 90g/L apresenta 

uma espessura superior à das nanoestruturas geradas no ataque químico, se sobrepondo a 

elas e fazendo prevalecer uma superfície plana de polidimetilsiloxano.   
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6. Conclusões 

Este trabalho teve como meta a obtenção de um método fácil, rápido e 

econômico de gerar superfícies superhidrofóbicas em aço inoxidável AISI 316L por 

meio da ação combinada de ataque químico seguido pela deposição de um filme fino 

de polidimetilsiloxano. As seguintes conclusões foram obtidas: 

 Por meio das imagens de MEV constatou-se que o ataque químico modificou 

a superfície do aço, com o aparecimento de uma texturização na estrutura da 

mesma nas escalas micro e nanométricas. 

 As amostras apresentam um aumento nos valores de ângulo de contato após a 

realização do ataque químico, ainda que mantenham seu carácter hidrofílico 

(< 90°). 

 Os mapeamentos de composição química indicam um bom recobrimento da 

superfície do substrato pelo método do spin coating para todas as amostras 

que foram submetidas à etapa do ataque químico, e para a amostra polida que 

foi revestida com uma solução de 90 g/L. 

 A deposição do filme fino de polidimetilsiloxano conferiu um comportamento 

hidrofóbico à amostra com valores de ângulo de contato superiores a 90°. 

 A realização de um ataque químico prévio a deposição do filme fino contribui 

para o aumento dos valores de ângulo de contato, alcançando valores 

próximos a 120° em concentrações inferiores a 90 g/L. 

 Em altas concentrações de polímero na solução, o filme fino gerado recobre 

intensamente a superfície do substrato, invalidando a texturização criada em 

nível nanométrico anteriormente. 
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7. Sugestões para Trabalhos Futuros 

Baseado em tudo que foi descrito anteriormente, as seguintes sugestões para 

trabalhos futuros são propostas: 

 Caracterizar os filmes de PDMS usando espectroscopia no infravermelho com 

transformada de Fourier (FTIR), com o objetivo de estabelecer sua estrutura 

química. 

 Medir as espessuras dos filmes formados com diferentes concentrações da 

solução de deposição usando o perfilômetro, mirando relacionar ambos os 

parâmetros entre si.   

 Variar o tempo de reação da etapa de ataque químico do substrato, visando 

alcançar superfícies com caráter hidrofóbico. 

 Utilizar equipamentos de spin coating mais refinados, com uma pressão de 

vácuo maior, visando realizar os experimentos com uma maior velocidade de 

rotação.  

 Testar outros meios de recobrimento, como por exemplo, a técnica de dip 

coating para deposição do filme fino de polidimetilsiloxano. 
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