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Abstract

The objective of this work is to illustrate the importance of some experimental aspects about
measurements of organic coatings adhesion by pull-off method. The issues addressed in this
work are: surface preparation of the dollies, surface preparation of the coating where the
dollies are glued and choice of adhesive. These procedures are not standardized leading to
difficulties in industrial and laboratory practice. It is hoped that this work encourages
regulatory agencies to address these issues in future revisions.
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Resumo

O objetivo deste trabalho € ilustrar a importancia de alguns aspectos experimentais nas
medidas de aderéncia de revestimentos organicos pelo método pull-off. Os aspectos abordados
neste trabalho s&o: preparacdo da superficie dos pinos, preparacdo da superficie do
revestimento onde serdo colados os pinos e escolha do adesivo. Esses procedimentos nao séo
abordados em norma o que dificulta a aplicacdo do método na pratica industrial e laboratorial.
Espera-se que este trabalho estimule 6rgdos normativos a abordar esses aspectos nas proximas
revisoes.

Palavras-chave: Revestimento, Aderéncia, pull-off.

Introducéo

O método conhecido por pull-off € um dos possiveis testes para medir a aderéncia de
revestimentos organicos. O método consiste em colar um pino metélico a superficie do
revestimento e aplicar uma forca trativa para arrancéa-lo. O resultado do teste se da em fungéo
da forca aplicada e do tipo de falha que se observa, podendo ser de dois tipos: falha coesiva e
falha adesiva. Uma das normas que descreve procedimentos para realizacdo do teste é a
Norma ASTM D 4541 (1), existindo textos equivalentes publicados por outros 6rgdos
normativos, por exemplo, ABNT e BS.
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O método pull-off € menos subjetivo do que os métodos da fita adesiva que envolvem riscar o
revestimento (2). Sua utilizacdo vem sendo ampliada inclusive em medidas de campo. No
entanto, este ensaio demanda amostragem estatistica de medidas, pois existe um nivel
intrinseco de falta de reprodutibilidade nos resultados. Como se trata de um método
destrutivo, sobretudo em medidas de campo, é desejavel a observancia de alguns
procedimentos que possam diminuir o grau de incerteza dos resultados. Alguns fatores que
nédo estdo contemplados em norma podem ser melhor observados, tais como: preparacdo da
superficie e limpeza dos pinos; forca adesiva da cola utilizada e preparagdo da superficie do
revestimento na regido onde sera colado o pino.

O primeiro aspecto, tratamento superficial do pino, deve considerar que se a superficie do
pino tiver uma rugosidade pequena, sua aderéncia a cola também ficara prejudicada e com
forcas trativas muito baixas ja ocorre falha na interface pino/cola.

O segundo aspecto esté relacionado com a forca adesiva da cola utilizada para prender o pino
no revestimento. Se essa forca for inferior a forca de aderéncia do revestimento no metal, as
falhas ocorrerdo na interface pino/cola ou cola/revestimento e a aderéncia do revestimento ao
metal ndo sera quantificada.

O terceiro aspecto é o tratamento superficial do revestimento na area de fixagdo do pino.
Existem revestimentos com superficie irregular e revestimentos com superficie quase
vitrificada. No primeiro caso, superficie irregular, ndo existe garantia de distribuicdo
homogénea da carga de tragdo aplicada ao pino. No segundo caso, superficie vitrificada, a
fixacdo do pino € muito fraca porque a cola ndo adere bem ao revestimento liso.

O objetivo deste trabalho € ilustrar a importancia desses fatores, de forma que eles sejam
melhor observados quando o teste for realizado.

Metodologia

O procedimento adotado para as medidas de aderéncia ¢ o recomendado no anexo A4 da
norma ASTM D 4541. O equipamento utilizado foi do tipo pneumatico, marca Elcometer 110
Patti. As variaveis na preparagdo das superficies foram programadas, em ordem estabelecida,
de forma a se utilizar os resultados ja obtidos para as analises dos fatores seguintes. A ordem
adotada foi:

Tratamento superficial dos pinos:

-Jateamento de 15 placas de ago carbono de dimens6es 90 mm x 140 mm x 5 mm com
granalha de aco atingindo perfil de rugosidade na faixa de (80 a 100) um;

-Polimento de 15 pinos ao espelho, utilizando lixas na seqiiéncia de #300 a #1500;
-Jateamento de 30 pinos com micro esfera de vidro atingindo perfil de rugosidade na faixa de
(20 a 30) pum. Apds o jateamento, 15 pinos foram limpos somente com ar comprimido e 0s
outros 15 pinos foram limpos com ultrassom durante imerséo em alcool etilico por 20 min.

Os pinos foram colados diretamente sobre 0 aco jateado, utilizando a cola 1 apresentada na

Tabela 1. Foram fixados 3 pinos por placa. A decisdo de colar os pinos diretamente sobre a
superficie do ago se baseou na hipotese de que o perfil de rugosidade do aco provocaria uma
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boa adesdo da cola ao mesmo, j& que o perfil no aco seria maior que no pino. Desta forma, as
falhas adesivas que se desejava observar estariam concentradas na interface pino/cola,
garantindo-se a comparagdo dos preparos de superficie dos pinos.

Analise das colas:

-Jateamento de 15 placas de ago carbono com granalha de aco atingindo perfil de rugosidade
na faixa de 80 a 100 pum;

-Preparacdo da superficie de 45 pinos por jateamento com micro esfera de vidro e limpeza
com ultrassom de acordo com procedimento descrito no item acima.

-Os pinos foram colados diretamente sobre as placas de ago carbono jateadas, sendo fixados 3
pinos por placa. A cada grupo de 5 placas, foi utilizada uma cola diferente cujas
especificacOes estdo na Tabela 1.

Tabela 1: Informacdes dos boletins técnicos das colas.

COLA1 COLA?2 COLA3
Resina-Azul, Adesivo bicomponente a base de Adesivo epdxi transparente, com
Endurecedor: Amarelo resina epdxi - Adesivo multiuso - alta resisténcia.
Viscosidade a 25°C. Adesivo de alto poder de adeséo Secagem em 15 minutos.
Resina : Tixotrépica para colagens de grandes superficies Ideal para objetos rigidos como:
Endurecedor: (3000 a 5000) cPs lisas, porosas ou irregulares loucas, ceramicas, metais,
Mistura: Tixotropica Resiste a até 80°C madeiras, pedras, vidros e
Densidade (peso por volume) Para dilui¢do e limpeza utilizar o acrilicos.
Resina: (1,85 a 1,95) g/cm® solvente B-57 Composicéo das partes
Endurecedor: 1,05 a 1,10 g/ cm® Secagem: 90 min Parte A: Resina Epoxi e carga.
Relacéo de mistura Cura total em 24 h Parte B: Resina poli-mercaptana,
Resina: 100g  Endurecedor: 9 g amina terciaria e carga.

Temp. de trabalho: 22°C a 25°C
Tempo de Cura: 72h

Preparacdo da superficie do revestimento:

-Jateamento de doze placas de aco carbono com granalha de ago atingindo perfil de
rugosidade na faixa de (80 a 100) pum;

-Aplicacdo com trincha de revestimento comercial com resina epoxi modificada, curado com
agente cicloalifatico de amina, reforcado com carga cerdmica, espessura seca média de
800 pm;

-Preparacdo da superficie 36 pinos por jateamento com micro esfera de vidro e limpeza com
ultrassom de acordo com procedimento descrito no item acima.

-Os pinos foram fixados com a cola 1 sobre as placas revestidas, sendo 3 pinos por placa. A
superficie do revestimento foi levemente lixada, somente até perda do brilho do revestimento,
nas regides de fixagdo dos pinos em 6 placas. Nas placas restantes ndo houve nenhum
tratamento superficial. A perda de espessura do revestimento nos locais de lixamento foi de
aproximadamente 10 pm.

As placas com os pinos fixados de acordo com 0 exposto nos itens anteriores foram entéo
submetidas ao teste de aderéncia. Ao final de cada grupo de placas das quais 0s pinos foram
arrancados, calcula-se a média da tensdo necessaria para arranca-los e avalia-se o tipo de
falha. Os resultados séo apresentados em diagramas de barra.
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Resultados e discussao

Na Figura 1 sdo apresentados os resultados referentes a influéncia do tratamento superficial
dos pinos sobre a tensdo de arrancamento de ago carbono jateado. O tipo de falha observado
foi predominantemente na interface cola/pino (Y/Z). Observa-se que as menores tensoes
foram obtidas para os pinos polidos ao espelho. A substituicdo do polimento pelo jateamento
com microesfera implicou num aumento de cerca de 5 MPa na tensdo de arrancamento. A
limpeza dos pinos jateados em banho de ultrassom aumentou ainda mais a tensdo de
arrancamento em cerca de 2,5 MPa. De modo que as maiores tensdes foram obtidas para os
pinos jateados e limpos com ultrassom. O aumento do perfil de rugosidade e do grau de
limpeza dos pinos também implicou em sutil diminuicdo na ocorréncia de falhas entre a cola e
o pino (Y/Z). As porcentagens de falha mostradas na Figura 1 sdo a média entre 15 medidas.
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Figura 1: Efeito do tratamento superficial dos pinos sobre a tensdo de arrancamento em ensaios
de aderéncia pelo método pull off. Falha predominante Y/Z.

Na Figura 2 estdo os resultados referentes ao desempenho de trés colas comerciais na tenséo
de arrancamento de pinos jateados e limpos com ultrassom, colados diretamente na superficie
de aco carbono jateado. Junto com a identificacdo das colas estdo os respectivos tempos de
cura especificados nos boletins técnicos.
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Figura 2: Desempenho de trés colas comerciais em ensaios de aderéncia pelo método pull off.

A forga de arrancamento e o tipo de falha variam entre as trés colas testadas. O ideal seria ter
indicacdo de colas nas normas de acordo com a aderéncia a ser medida. O grande fator
limitante na escolha da cola é o tempo de cura, principalmente para medidas em campo.
Geralmente a preferéncia € por cura rapida, que normalmente estd associada a menores forgas
adesivas nos produtos comerciais. Ainda na Figura 2, observa-se que cada cola apresentou um
tipo de falha predominante. Com efeito, a falha com a cola 1 foi na interface cola/pino (Y/Z);
com a cola 2 a falha ocorreu tanto na interface ago/cola (A/Y), quanto na interface cola/pino
(Y/Z); finalmente, com a cola 3 a falha ocorreu predominantemente na interface ago/cola
(A/Y). Lembrando que o fator mecanico (rugosidade) responsavel pela aderéncia das colas era
idéntico nos trés casos, os resultados da Figura 2 sugerem que a afinidade quimica da cola
pelo metal componente do pino, também contribui para o tipo de falha.

Na Figura 3 verifica-se a influéncia do tratamento superficial do revestimento sobre a forca de
arrancamento dos pinos com a utilizacdo da cola 1. O leve lixamento da superficie implicou
em aumento da forca de arrancamento.
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Figura 3: Influéncia do tratamento superficial do revestimento nas areas onde foram colados
pinos para ensaio de aderéncia pelo método pull off. Cola 1.

100% B 30% A/B 70%B
65% B 35% B/Y
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100% B 30% A/B 65% B 5% B/Y
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Figura 4: Descricao das falhas em ensaio de aderéncia pelo método pull off
em amostras com o revestimento lixado (a) e liso(b). Cola 1.

Na Figura 4 esta a caracterizagdo dos tipos de falha ocorridos com o mesmo tipo de amostra
apresentado na Figura 3, ou seja, uso da cola 1 sobre revestimento lixado e liso. Constata-se
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gue quando se mantém o revestimento liso, aumenta a frequéncia de falhas adesivas na
interface revestimento/cola (B/Y), ou seja, o leve lixamento resultou em melhor
caracterizagéo da forga coesiva do revestimento.

Conclusodes

Nesse trabalho foram abordados aspectos experimentais visando a obtencdo de melhores
resultados em medidas de aderéncia pelo método pull off. Ressaltou-se a contribuicdo do
tratamento superficial dos pinos e do revestimento antes da etapa de colagem. Outro aspecto
abordado foi a forca adesiva da cola utilizada.

1 — O perfil de rugosidade do pino e sua limpeza contribuem para 0 aumento da tensdo de
arrancamento e para a diminuicéo da porcentagem de falha entre a cola e o pino (Y/Z2).

2 — A forca adesiva da cola influencia a tensdo de arrancamento. Por outro lado, tempos de
cura prolongados dificultam seu uso em campo. A escolha deve sempre privilegiar a
diminuicdo de falhas entre o revestimento e a cola (B/Y) ou entre a cola e o pino (Y/Z).

3 — Lixar o revestimento antes de colar os pinos se mostrou eficiente, diminuindo falhas entre
0 revestimento e a cola (B/Y). E necessario cuidado para ndo haver perda significativa de
espessura do revestimento.
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