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Resumo:Em sistemas de pintura o efeito combinado da @ntucoat e a poé proporcionam uma eficiéncia deepéot

a corrosédo, porém, se os parametros de cura néim fadequados poderdo influenciar na qualidadeprugsiedades
fisicas (flexibilidade, impermeabilidade, aderéraiasubstrato, resisténcia térmica e outras) beno ¢ desempenho

a corrosdo. O objetivo do presente estudo con@stiwverificar o efeito da temperatura e tempo da de um sistema

de pinturae-coat(base epoxi) sob pintura a po (base poliésteigagns sobre aco carbono. Os sistemas investigados
foram: | -coat180 °C, 20 min), ll¢-coat200 °C, 20 min), Il é-coat180 °C, 20 min + pintura a p6 200 °C, 10 min),
IV (e-coat200 °C, 20 min + pintura a p6 200 °C, 10 min) ¢eMoat 180 °C + pintura a p6 de baixa cura 180 °C,
5 min). Foram realizados ensaios de TGA, DSC, Falleréncia e resisténcia a corrosao (imersédo € RACI). O
estudo mostrou que quando a tietaoaté submetida a uma temperatura de cura de 200u°€gja, 20 °C acima da
especificada pelo fornecedor, seu desempenho @séorpode ficar comprometido.

Palavras-chave epoxi, poliéster, tinta a po, e-coat, cura.

I nfluence of curing temperature in the properties of painting systems of e-coat (epoxy based) and
powder paint (polyester based)

Abstract: In paint systems the combined effect of e-coat powder coating provide corrosion protection éficy,
however, if the curing parameters are not apprtpitamay influence in the quality, physical projes (flexibility,
impermeability, adhesion to substrate, heat resist@nd others) as well as in their corrosion perémce. The aim of
this study was to investigate the effect of theérgutemperature paint system e-coat (epoxy basatipawder coating
(polyester based) applied on mild carbon steel.ifihestigated systems were: | (e-coat 180 °C, 20) and Il (e-coat
200 °C, 20 min), lll (e-coat 180 °C, 20 min + p@w~aoating 200 °C, 10 min) IR (e-coat and 200 “@nin + 200 °C
powder coating, 10 min) and V (e-coat 180 °C + lwe powder coating 180 °C, 5 min). DSC, TGA, FTadhesion
and corrosion resistance (immersion in 3.5% Nag3)stwere performed. The study showed that whee-tteat paint
is subjected to a curing temperature of 200 °@petins 20 °C above to that specified by the suppti corrosion
performance may be compromised.

Keywords: epoxy, polyester, powder coating, e-coat, cure.

Introducao

Esquema de pintura € um conjunto de camadas codasinde natureza e funcfes diferentes, mas
complementares. Para constituir um revestimentdefmo eficiente € comum a utilizacdo de
diversas demaos de tintas, constituindo, por exgngd camadas darimer, intermediaria e de
acabamento. A combinacdo destas tintas, juntanmorte o pré-tratamento dado ao substrato,
formam um sistema que apresenta caracteristicgsigs aproveitando a melhor propriedade de
cada uma das tintas e fornecendo um desempenhadesamente eficiente [1]. Entretanto, quando
se deseja aplicar duas (ou mais) camadas de tintispensavel realizar uma pré-cpara que a
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pelicula sobreposta a primeira possa aderir firrmteneCaso ndo seja realizada a pré-cura na
primeira camada de tinta podera ocorrer falha nesd@u entre as camadas, resultando em
desplacamento ou perda de aderéncia, entre outasquades [2].

O avanco tecnologico dos processos de pintura@darforma sintonizada com a prépria evolugéao
das tintas. Os processos de aplicacdo e de curaa@ados pela industria e constituem a ultima e
a mais importante etapa da industrializacdo de tmta [3]. Assim, no processo industrial, um
parametro importante a ser controlado € a curaedestimento, o qual possui implicaces diretas
nas propriedades mecanicas e quimicas do filmeteaplicado sobre um substrato metalico [4].
Garcia et al. [5] estudaram o efeito da temperaderaura em um sistema cataforético com resina
epoxi nas propriedades anticorrosivas. Os autaraestataram que o aumento na temperatura de
cura ocasionava aumento na Tg, 0 que estaria aekdd com o0 acréscimo de densidade de
ligacdes cruzadas, com consequéncia direta nasigulages mecanicas da tinta. Nos estudos de
corrosdao em meio de NaCl foi verificado que em terajuras de cura entre 155 e 175 °C os
revestimentos demonstraram boas propriedades an8o@ms, mas nas temperaturas abaixo de
145 °C as propriedades anticorrosivas diminuianmifgigtivamente em decorréncia de uma
densidade de reticulacédo insuficiente. Quando eestura de cura era elevada (195°C) houve
uma cura muito rgpida proporcionando uma maiocukt¢do, porém a aderéncia na superficie
metalica foi reduzida, ocasionando o desplacamimfdme.

A influéncia da variacdo do tempo e da temperatigrazura de tintas termorrigidas foi estudada
através da cura da tinta a po epoxi e tinta ligamé#ica-epéxi. Foi evidenciado que a temperatura
de cura influencia fortemente na cinética de r&gdo dos sistemas com implicacdes nas
propriedades fisicas, obtendo-se revestimentosdif@mentes durezas [6].

Avaliando um sistema epOxi/poliéster Scarabottocerza [7] constataram que o emprego de
temperaturas de cura (ou pos-cura) acima da empelaf pelo fabricante da tinta ocasionavam
significativa reducao na resisténcia ao impactooblpmas de amarelecimento do revestimento.
Atualmente existem estudos de diversas tintas cbenedtes resinas e outros componentes que
estdo sendo realizados com uma analise mais ddgatha comportamento do processo cura dos
diferentes revestimentos. Cita-se 0 desenvolvimatdotintas a po de baixa cura, que sé&o
especialmente indicadas para aplicagbes onde mmssdvel a cura no tempo e/ou temperatura
especificados pelas tintas a p0 convencionais,ddewvs caracteristicas do substrato ou a
particularidades no processo de produgéo [8].

No presente estudo foram investigados sistemadittondo pinturae-coat (base epdxi) e a po
(base poliéster), avaliando-se a alteragdo de a@gwa suas propriedades quando a temperatura do
processo de cura € alterada.

Experimental

Tintas comerciai®-coatde base epoxi e tinta a pod preto de base polidstatta e de baixa cura
foram utilizadas. Para os ensaios de corroséo fpaneis de aco carbono SAE 1010 e SAE 1020
de 100 mm x 150 mm x 0,9 mm.

Os painéis de aco carbono foram desengraxadodatifagos (fosfato de ferro) antes da pintura.
As amostras foram submetidas ao processo da cogdoirda pinturae-coatsob pintura a po nas
condicbes de cura especificadas na Tabela 1. ing#o pelo pré-tratamento nas amostras,
desengraxe alcalino e fosfatizacdo com fosfatede.fA tintae-coatfoi aplicada por cataforese e
a tinta a po por pulverizagao eletrostética.
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Tabela 1- Sistemas de pintura

Sistemas Temperatura e tempo de cura dos sistemas de pintura
Sistema €-coal 180 °C* por 20 minutc
Sistema | e-coa a 200 °C por 20 minut
Sistema I11** e-coa a 180 °C por 20 min + pintura a p6 a 200 °C pamiki
Sistema IV* e-coa a 200 °C por 20 min + pintura a p6 a 200 °C pamiki
Sistema V* e-coata 180 °( por 20 min + pintura a p6 de baixa cura a 180 9Cpuir

*Temperatura recomendada pelo fornecedor **Egpesfinal do revestimento de 110 + 10 pm

O ensaio de aderéncia da tinta ao substrato faadasna norma ABNT NBR 11003:09, apés o
tempo de cura minimo especificado de 72 h depomptieacdo dos sistemas. Foi realizado com o
auxilio de uma fita adesiva filamentosa normatizediada sobre os cortes perpendicularmente
espacados de 2 mm (formando uma grade) realizadas/astimento com um instrumento cortante
(lamina de corte). Pressionou-se a grade.

Os termogramas foram obtidos em um TGA-50 da m@htmadzu, conforme ASTM E1131-08. A
massa média das amostras foi de 10 mg e a taxgudeimento utilizada foi de 10 °C/min, na faixa
de 25 a 800 °C. O ensaio ocorreu sob atmosfergeimler nitrogénio a taxa de 50 mL/min até
500 °C e com ar sintético até 800 °C.

DSC da tinta a po foi realizado em um DSC-50 dacen&himadzu, tendo como referéncia a norma
ASTM D3418-12, sendo realizado sob 0s seguinteanpetros: taxa de aquecimento igual a
10 °C/min, entre 25 e 250 °C e taxa de nitrogégu@lia 50 mL/min.

O ensaio de FTIR foram realizados para a tintaad-@urada nas temperaturas de 180 e 200 °C,
com um equipamento Thermo Scientific Nicolet iSA6®,modo reflectancia total atenuada (ATR),
na faixa espectral de 400 a 4000'¢cgpnforme ASTM E1252-13.

As amostras dos sistemas lll, IV e V foram subnastido ensaio de imersdo em solucéao de 3,5%
(m/v) de NaCl, onde ficaram totalmente imersas @&l da solugdo por 500 h em temperatura
ambiente (20 = 2 °C). Com a finalidade de verifipassiveis variacfes tais como produtos de
corrosdo, desplacamento e outras, as amostras &vaimdas visualmente a cada periodo de 48 h.
Foi utilizada a norma ASTM D1654:08, a fim de medmigracdo subcutanea no defeito mecanico,
intencionalmente produzido antes do teste (corté>&hn Apds o término do ensaio, com auxilio
de uma espatula, raspou-se vigorosamente na reamcisdo e mediu-se a distancia do
desplacamento da tinta em relag@o ao corte coriticade um paquimetro.

Resultados e Discussao

Todos os sistemas testados apresentaram exceleet€nea ao substrato, ou seja, néo
apresentaram regides de desplacamento. Assim iagia@lfoi classificada em grau zero (GR 0),
conforme avaliacdo da norma ABNT NBR 11003. Istmdestra que a alteracdo da temperatura de
cura dae-coat(180 e 200 °C) nao tem influéncia na aderéncisuastrato;

Na Fig. 1 encontram-se os termogramas das tintad; a pé de baixa curaeecoat Os valores de
temperatura maxima de degradaca.jTe o percentual de perda de massa sdo apresem@ados
Tabela 2Todos os sistemas estudados apresentaram trésedendegradacéo. Nas tintas a p6 o primeiro
evento esta relacionado a degradacédo da resinaveon®s subsequentes, acima de 500°C, a degradtzgao
demais constituintes das tintas, ou seja, compesanbrganicos como cargas e pigmentos. As tinfas a
apresentaramaior estabilidade térmica que-aoat

Para a tintae-coat(raspada do substrato) observa-se perda de massageraturas inferiores a
100 °C, relacionada a remocéo de agua. As reglismsmdas acima de 200 °C estdo associadas a
degradacédo da resina epoOxi. Estas observacdesesstéonformidade com o que foi relatado nos
estudosle degradacao térmica de resinas epoxi realizaatd®arra et al. [9].
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Figura 1 - Termogramas das tintas: (a) a p6, (b) a pé dalwara e (ce-coat(removida do substrato apds
a deposicéo cataforética).

Tabela 2— Temperatura de maxima degradacéo e percentuesikios obtidos por TGA

Tinta 12 etapa 22 etapa 32 etapa % massa
Tmax (°C) Tmax (°C) Tmax (°C) residual
P¢ 456,8¢ 511,4¢ 631,8( 43
P6 de baixa cu 430,1¢ 511,1¢ 677,6¢ 16
E-coa 218,6: 377,8¢ 521,4: 22

A Fig. 2 apresenta as curvas de cura inicial (L®einento) e pds-cura (2° aquecimento) obtidassaie
de DSC das tintas a p6. A Tg das tintas a po émpaolamente 60 °C e, apés a cura, a Tg fica préodmo
80 °C. Observa-se que a resina apresenta um pitméemico concomitante a Tg, o qual é caracteoistic
para a resina poliéster e é atribuido a relaxag&®edmentos da cadeia polimérica [10\Ddas reacdes de
cura das tintas a po ficou em torno de 16,89 d/gmcesso de cura ocorre proximo a 170 °C.
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Figura 2 — Andlise de DSC das tintas a p6

Na Fig. 3 sdo mostrados os espectros de FTIR dtsrss | e Il (tintee-coatcurada a 180 e 200 °C,
respectivamente). Nas curvas, ambas as tintasempaes picos nas mesmas bandas e néo foi possivel
identificar altera¢Bes quimicas decorrentes da ¢éeatpra de cura empregada. Isto demonstra queaanaur
temperatura de 200 °C ndo ocasiona a formacaondeosbos de degradacdo como o grupo C=0.
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v P e Tk - E-coat 200°C
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Figura 3 — Espectro de FTIR-ATR da tintacoatcurada a 180 °C e 200 °C
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No ensaio de imersdao em NaCl, os sistemas Il &% apresentaram migracao subcutanea. No
sistema IV houve migracdo subcutanea de 1,3 pnasR#dservacdes visuais durante e apos o
ensaio constatou-se que ndo houve empolamentordaspde corrosdo na superficie. Produtos de
corrosao foram visualizados somente na regiao ¢éxplassubstrato (incisao).

Embora o eletrélito constituisse um meio corrodastante agressivo devido a presenca dos ions
Cl, os sistemas testados apresentaram desempenkatéatd, pois, mesmo em caso de
desplacamento, a migracdo subcutanea foi inferi@r ram. Contudo, em periodos maiores de
exposicao, o sistema IV (tintas geimer e acabamento curadas a 200 °C) podera falhar e se
desplacar do substrato, comprometendo o desempetroosao.

Conclusodes

Todos os sistemas apresentaram 0timos resultaderssao de aderéncia, ou seja, ndo ocorreu des-
placamento da tinta, comprovando excelente graaddsdo ao substrato.

Na analise de TGA, todas as tintas apresentarazomas caracteristicas de degradacdo. Na tinta
e-coata degradacéo inicia em temperatura em cerca déCl&baixo da observada para as tintas a
po. Os picos endotérmicos observados no DSC dadipt em torno de 59 °C e 80 °C, no primeiro
e segundo aquecimento, respectivamente, sdo adstictss da resina poliéster e 0s exotérmicos es-
tao relacionados ao processo de cura que ocorxer@ 170 °C.

N&o foi constatada a presenca de carbonila, indicae degradacdo, na tinkacoatsubmetida a
cura em 180 °C (Sistema I) ou 200 °C (Sistemandl)entanto o sistema coeacoate po curados a
200 °C (Sistema V) apresentou migracdo subcutapéa imersdo em NaCl por 500 h. Isto indica
que ao submeter a tinta e-coattirher) a dois processos de cura 20 °C acima da tempeiatiica-

da pelo fornecedor pode comprometer seu desemganitondicdes de uso.
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