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Microcdpsula: sensor de moléculas de agua

Campo da Invencdo

[001].A presente invencdo refere-se ao desenvolvimento de
microcdpsulas capazes de funcionar como um sensord presenca de
dgua. Compostos detectdveis, de fonte natural ou sintética, como
corantes e pigmentos, indicadores de corrosdo e inibidores de corroséo,
sGo armazenados na matriz polimérica encapsulantee liberados
mediante um estimulo especifico, que consiste no contato das capsulas
com moléculas de dgua.Quando o estimulo de liberacdo ocorre, os
compostos armazenados sdo liberados e detectados, o que
conseguentemente indica a presenca de dgua, informando sobre a
deterioracdo do sistemma de protecdo baseado em revestimentos

orgd@nicos.

[002].As cdpsulas sdo obtidas a partir de polimeros naturais
compreendendo polissacarideos a base de celulose e seus derivados. A
matriz encapsulante desta cdpsula possui a propriedade de absorver
moléculas de dgua, o que serve como um estimulo para liberacdo do

composto armazenado no interior das cdpsulas.

[003].0 material encapsulado, compreendendo corantes e
pigmentos, indicadores de corrosdo e inibidores de corrosdo,
consistemmem compostos que possam ser detectados devido a alguma
propriedade fisico-quimica por técnicas analiticas ou visualmente. Por
exemplo, compostos como pigmentos e corantes, ao serem liberados
do interior das microcdpsulas, resultam em uma mudanca de
coloracdo. Compostos eletroativos, podem ser detectados por meio de

sensores elefroquimicos, ndo se limitando aos exemplos citados.

[004].Afuncionalidade das cdpsulas descritas tem origem na

capacidade de armazenar diferentes tipos de compostos detectdveis,
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sintéticos ou naturais, no nucleo e liberd-los apenas por hidratacdo,
com o escopo de obter um aditivo para ser utilizado em sistemas de
revestimentos orgénicos, os quais degradam-secom a entrada de dgua
na matriz polimérica do revestimento, mesmo que em pequenas
quantidades, e ocasionam na corrosdo de substratos metdlicos.Desta
forma, a presente invencdo forneceum método sensivel de se identificar
a presenca de dgua e com isso, a possibilidade de reparar, substituir ou
simplesmente informar a condicdo de sistemas de protecdo, como 0s
sistemas utilizados na indUstria  petroquimica, automotiva e de

construcdo civil, para que medidas preventivas sejam realizadas.

Fundamentos da Invencdo e Descricdo do Estado da Técnica

[005].A corros@o € um processo natural que pode ser definido
como a deterioracdo de um material por consequéncia da sua reacdo
com o meio ambiente. Esse processo provoca alteracdes indesejdveis
em materiais, tais como desgaste, variagcdes quimicas ou modificacoes
estruturais. Os mecanismos que envolvem a corrosdo metdlica podem
ser reunidos em quatro grupos: corrosdo em meios aquosos (90%),
oxidagcdo e corrosdo a quente (8%), corrosdo em meios orgdnicos (1,8%)
e corrosdo por metais liquidos (0,2%). A corrosdo em meios aquosos € a
mais frequente, visto que a maioria dos pProcessos Corrosivos envolve a
reacdo do metal com o meio ambiente, no qual a dgua é o principal
solvente. Inclusive a corrosdo atmosférica é classificada como corrosdo
em meios aquosos, pois ocorre a partir da condensacdo da umidade
na superficie do metal [Fontana, M. G. (2005). Corrosionengineering,

Tata McGraw-Hill Education.].

[006].0s gastos mundiais direcionados a corrosdo de metais e
ligas metdlicas (materiais, equipamentos e servicos envolvidos com a
reparacd@o, manutencdo e substituicdo) sdo de aproximadamente US$

4 trilndes, ou seja, cerca de 4% do valor total do Produto Interno Bruto
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(PIB) mundial. Sob uma perspectiva mais agravante, este valor estimado
ndo inclui os danos irrepardveis provocados ao meio ambiente,
desperdicio de recursos, perda de producdo ou danos pessoais
resultantes dos processos de corrosdo [Gurrappa, | and . V. S.
Yashwanth (2015). Chapter 2 - The Importance of Corrosion and the
Necessity of Applying Intelligent Coatings for Its Control. Intelligent
Coatings for Corrosion Control. A. Tiwari, J. Rawlins and L. H. Hihara.
Boston, Butterworth-Heinemann: 17-58.]. Segundo a Associacdo Brasileira
de Corrosdo (ABRACO), no Brasil, estima-se que as perdas econdémicas
diretas e indiretas provocadas pelos processos de corrosdo, nas mais

diversas dreas, totalizam aproximadamente US$ 10 bilhdes ao ano.

[007].O0 uso de revestimentos orgdnicos, como as tfintas, € um
meétodo utilizado para a protecdo de substratos metdlicos contra a
corrosdo.Uma ampla variedade de estruturas de engenharia é
protegida por este tipo de revestimento, de carros a avides, de fabricas
de produtos quimicos a equipamentos domésticos. A principal funcdo
de um revestimento orgdnico é proporcionar uma barreira fisica contra
espécies corrosivas (dgua, ions cloreto, gds oxigénio dissolvido),
protegendo assim a superficie metdlica.Entretanto, os revestimentos
orgdnicos estdo sujeitos a formacdo de poros, degradacdo e ao stress
mecdnico ocasionados por intempéries e uso ao longo do tempo. A
maioria dos defeitos frequentemente gerados, mesmo quando em
escala micrométrica (poros e microfissuras), j& sdo suficientes para
induzir a atividade corrosiva do substrato metdlico adjacente [Lyon, S. B.
et al. (2017), 'Advances in corrosion protection by organic coatings:
What we know and what we would like to know', Progress in Organic
Coatings, 102, 2-7.]. Nesse sentfido, revestimentos orgdnicos sdo
combinados a inibidores de corrosdo a partir da adicdo direta do
inibidor & formulacdo de revestimentos. Todavia, essa simples mistura

pode gerar alguns inconvenientes, como a lixiviacdo do composto
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inibidor para o meio ambiente ou ainda, a ocorréncia de reacdes entre
o inibidor e os componentes da tinfa, o que pode promover o
enfraquecimento das propriedades de barreira fisica do sistema de
revestimento e desativacdo completa do inibidor. Para evitar os
problemas mencionados, inibidores de corrosdo sdo utilizados em
revestimentos org@nicos no interior de nano/microrreservatorios. O uso
de microrreservatoérios permite a liberacdo controlada doinibidor de
corrosdo encapsulado, o0s mecanismos de liberacdobaseiom-
seprincipalmente no rompimento do reservatoério (forca mecdénica) ou
na variacdo de pH do meio devido ao inicio do processo corrosivo do
substrato metdlico, preferencialmente pH de cardter alcalino [Ulaeto,
Sarah B. et al. (2017), 'Developments in smart anticorrosive coatings with
multifunctional characteristics', Progress in Organic Coatings, 111, 294-
314.].0utra abordagem descrita para armazenar um inibidor de
corros@o se baseia no uso de hidroxidos duplo lamelares (HDL)
(WO/2013/021368), que liberam o composto encapsulado a partir de
um mecanismo de troca idnica com espécies agressivas, cComo por
exemplo, ions cloreto sdo aprisionados para que a liberacdo do inibidor
ocorra.A grande limitacdo desses sistemas advém da dependéncia em
mecanismos que ndo detectam a entrada de dgua pelos poros e outros
defeitos no revestimento, e a liberacdo do inibidor sé ocorrequando a
corros@o do substrato se inicia ou quando uma forca mecdnica atua
sobre o revestimento. No caso do HDL,& necessdrio aindaa presenca

deum composto especifico para que se ocorra a troca idnica.

[008].A deterioracdo de sistemas de protecdo baseados em
revestimentos orgdnicos se inicia a partir da permeacdo de dagua
através dos poros ou microfissuras que se formam na matriz polimérica,
0s quais sdo provocados ao longo do tempo e com a exposicdo as
infempéries. Assim, a presenca de microcdpsulas dispersas na matriz de

sistemas de barreira, que liberam os compostos encapsulados apenas
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na presenca de moléculas de dgua, detectam a presenca de dgua e,
por conta disso, também detectam a degradacdo do sistema de
protecdo, j& que omaterial encapsulado, compreendendo corantes e
pigmentos, indicadores de corrosdo e inibidores de corrosdo,
consistemem compostos que possam ser detectados visualmente ou por

alguma técnica analitica qualitativa.

[009].Na invencdo registrada pela patente de N° AU8174491 (A),
microcdpsulas a base de diferentes polissacarideos foram obtidas para
conter compostos atfivos de interesse alimenticio, cosmético,
farmacéutico para assegurar a estabilidade de tais compostos em
diferentes meios. [Polysaccharidearticlesand uses therefor, AU8174491
(A); 1992].

[010].Na patente n°® US5562924 (A), microcdpsulas ou microesferas
reticuladas com agentes reticulantes, de origem natural ou sintética,
foram preparadas a partir de polissacarideos e desenvolvidas para
conter compostos ativos de interesse alimenticio, cosmético ou
farmacéutico para evitar a degradacdo dos compostos encapsulados
por meio de reacodoes de oxidacdo com o ambiente circundante, o que
é diferente do que a solicitante requer nesse pedido de patente.
[Polysaccharide wall microcapsules containing primary alcohol functions

and compositions containing same; US5562924 (A); 1996].

[011].A patente US2006228422 (A1) descreve uma invencdo que
compreende em microcdpsulas preparadas com duas camadas de
polissacdrido (alginato e quitosana), com a capacidade de se manter
estdveis em meio dcido e liberar substdncias biologicamente ativas
somente em condicdes intestinais. [Polysaccharide double-layer
microcapsules as carriers for biologically active substance oral
administration; US2006228422 (A1); 2006].
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[012].A patente de nUmero WO2017220836 (A1), descreve a
invencdo de microcdpsulas porosas de resina, de origem natural, como
a resina de coléfonia, contendo ao menos um inibidor de corrosdo. De
acordo com os inventores, a liberacdo do inibidor encapsulado ocorre
através dos poros presentes nas microcapsulas e, por conta desse
mecanismo de liberacdo, sdo adequadasprincipalmente para a
protecdo contra a corrosdo de armaduras de  concreto.
[Microcapsulescomprisingcorrosioninhibitors; WO2017220836 (A1); 2017].

[013].Na patente registrada CNI109701463 (A), descreve um
método  de preparacdo  de microcdpsulas  sensiveis  a
temperaturacontendo um d6leo adequado para a autorreparacdo de
revestimentos orgé@nicos. Segundo os autores, sdo solubilizados no dleo
com propriedades de auto-cura, um inibidor de corrosdo e um corante
fluorescente, tornando a microcdpsula um aditivo para ser incorporado
em sistemas de protecdo contra a corrosdo de substratos metdlicos.
[Preparation method of dualresponsive programmable release
microcapsules; CN109701463 (A); 2019].

[014].Na invencdo registrada pela patente de nUmero
US2010305234 (A1), microcdpsulas contendo um nucleo hidrofébico sdo
descritas para serem utilizadas como aditivos em sistemas anticorrosivos
para protecdo de substratos metdlicos, como as tintas. Sobre o material
de nucleo, segundo os autores, materiais como corantes, inibidores de
corrosdo, compostos formadores de fime, agentes de cura, podem
estar dispersos ou solubilizados em um composto hidrofébico. O
mecanismo de liberacdo do material de ndcleo ocorre em meios com
pH de cardter alcalino, condicdo de pH que pode ser gerada pelo
processo de corrosdo do substrato metdlico, o que é diferente do que a
solicitante requer nesse pedido de patente. [Hydrophobic-Core
MicrocapsulesandtheirFormation; US2010305234 (A1); 2010].
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[015].Na patente N° WO2017003272 (A1), microcdpsulas de
gelatina contendo inibidores de corrosdo de cardter hidrofébico foram
aplicadas como aditivos em sistemas de revestimentos metdlicos a base
de niquel para conferir melhor eficiéncia na protecdo anticorrosiva de
substratos de aco.[Method for producing gelatin microcapsules for
protective coatings; WO2017003272 (A1); 2017].

[016].No artigo DOI 10.1039/C3TA13389C, microcdpsulas a base
de diisocianato de isoforona foram desenvolvidas. Segundo os autores,
qguando a microcdpsula entra em contato com moléculas de dagua,
uma reacdo de polimerizacdo se inicia resultando na cura de defeitos
provocados em revestimentos a base de uma resina alquidica, o que é
diferente do que a solicitante requer nesse pedido de patente. [Wang,
W. et al., 'Self-healing mechanisms of water triggered smart coating in

seawater', Journal of materials chemistry A, 2 (6), 1914-21; 2014].

[017].Na invencdo de N° DE102012216190 (A1), microcdpsulas
compreendendo um material de invélucro que consiste em uma
parede celular e/ou uma membrana celular, preparada a partir de
corantes, inibidores de corrosdo, catalisadores,substancias
antimicrobianas, entre outras substdncias, para aplicacdo em sistemas
de protecdo baseados em revestimentos e tinta. Segundo os autores da
invencdo, as microcdpsulas servem para melhorar a resisténcia a
corros@o de substratos metdlicos. [Composite e.g. fiber composite
materials or composite coatings e.g. paint coatings, useful in a
component, comprises a matrix material, and microcapsules comprising
a shell material consisting of a cell wall and/or a cell membrane;
DE102012216190 (A1); 2014].

[018].Na patente WO2015061522, microcdpsulas contendo ao
menos um agente de auto cura e ao menos um inibidor de corrosdo

sdo descritas para melhorar a durabilidade de substratos metdlicos
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protegidos comdiferentes tipos de revestimentos. O mecanismo de
liberacdo dos compostos encapsulados € baseado no dano (ruptura)
das microcdpsulas.[Self-healing
agentformulationscontainingliquidcorrosioninhibitors;  W0O/2015/061522;
2017].

[019].Em trabalhos anteriores, como na patente niUmero EA003934
(B1), foi possivel verificar microcdpsulas a base de aminopldsticos com
mecanismo de liberacdo desencadeado por meios com pH alcalino. As
microcdpsulas descritas foram desenvolvidas para conter pesticidas.

[Base-triggered release microcapsules; EA003934 (B1); 2001].

[020].Em outra patente de invencdo, microcdpsulas a base de
poliuréia para conter pesticidas foram descritas. Segundo os inventores,
a exposicdo das microcdpsulas em condicdes dacidas resulta na
liberacdo do composto ou compostos encapsulados, o que € diferente
do que a solicitante requer nesse pedido de patente. [Acid-triggered
release microcapsules; EA200100190 (A1); 2001].

Descricdo da abordagem do problema técnico

[021].0s fendbmenos de corrosdo que levam a degradacdo de
substratos  metdlicos protegidos com revestimentos orgdnicos
sdoocasionados pelo enfraguecimento ou falha das propriedades de
barreira do revestimento, que permitem o contato do substratocom o
meio de exposicdo. Ou seja, antes da corrosdo do substrato metdlico,
ocorre a degradacdo das propriedades de barreira do revestimento.
Com a entrada de dgua no sistema de barreira, podendo esta estar
acompanhada de oufras espécies agressivas, € necessario que em
algum momento da vida Util dometal revestido, alguma intervencdo

seja realizada com o objetivo de reparar, substituir ou simplesmente
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informar a condicdo do sistema, para que medidas preventivas sejam

realizadas.

[022].A presente invencdo diz respeito a uma cdpsula capaz de
reter um ou mais compostos, sintéticos ou naturais, como corantes e
pigmentos, indicadores de corrosdo e inibidores de corrosdo, e
promover a liberacdodesses compostos de forma controlada somente a
partir do contato com moléculas de dgua. Apdso contato das capsulas
com algum meio aquoso, este novo sistema libera o composto
armazenado, o qual poderd ser detectado de forma visual (no caso do
encapsulomento de corante e pigmentos) ou mediante alguma

técnica analitica.

[023].A partir do material encapsulante escolhido, polimeros
naturais compreendendo polissacarideos a base de celulose e seus
derivados, € possivel obter uma cdpsula inovadora, capaz de conter,
proteger e liberar confroladamente algum composto de interesse,
como corantes e pigmentos, indicadores de corrosdo e inibidores de
corros@o, desencadeado pela simples presenca de moléculas agua,
composto nocivo as propriedades de barreira de revestimentos

orgdnicos.

[024].As solucdes existentes nesta drea, as quais demonstram
cdpsulas para a liberacdo de compostos ativos, utilizam
microrreservatdérios com mecanismos de liberacdo baseados
principalmenteem mudancas de pH ocasionadas pelos processos de
corrosdo do substrato metdlico, na fissura das microcdpsulas por uma
forca mecdnica, em mecanismos de froca idnica, entre outros, e, por
conta disso, ndo podem ser considerados microcdpsulas, ou
microparticulas, que detectam a entrada ou a presenca de dgua nos
sistemas de protecdo. Desta forma,a presente invencdo possibilita o

desenvolvimento de um aditivo pararevestimentos orgénicos, no

Peticdo 870190085792, de 02/09/2019, pag. 14/32



10/15

formato de um microrreservatério capaz de liberar controladamente um
composto detectdvel por hidratacdo, informando sobre a degradacdo
do revestimento e possibilitando que os usudrios possam tomar medidas

cabiveis para evitar a corros@o de substratos metdlicos.

[025].Portanto, um grande diferencial deste sistema inovador € a
capacidade de liberar o composto armazenado no interior das
cdpsulas a partir da presenca de moléculas de dagua, composto
associado a degradacdo de revestimentos orgdnicos. Esta propriedade
permite que o microrreservatoério seja utilizado como um sensor, pois
caracteriza a presenca de dagua no sistema, de forma qualitativa,
fornecendo aos usudrios a possibilidade de alguma intervencdo que
busque recuperar ou até mesmo sulbstituir sistemas de pinturas baseados
em revestimentos orgdnicos e substratos metdlicos comprometidos por

processos de corrosqo.

[026].0Outra grande vantagem da presente invencdoé a
possibilidade de utilizacdo de polimeros de origem natural preparados a
partir de residuos provenientes da agroindustria, como a palha de milho,
casca de arroz, palha de trigo, bagaco de cana, entre outros. Além
disso, o proprio processo de obtencdo das cdpsulas possuibaixo
impacto ambiental, por se tratar de um sistema aquoso sem o uso de

solventes toxicos e nocivos ao meio ambiente.

Descricdo detalhada da Invencdo

[027].As microcdpsulas sensores de dAgua para aplicacdo em
sistemas que se deteriorem ou se degradem na presenca de moléculas
de dgua, sdo constituidas por umamatriz encapsulante polimérica
natural.O material encapsulado é formado por um ou mais compostos,
de origem natural ou sintética, detectdveis visualmente ou por alguma

técnica analitica de deteccdo.
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[028].A sintese das microcdpsulas ocorreu a partir da técnica de
spray drying. A etapa inicial consiste no preparo de uma solucdo
contendo o polissacarideo a base de celulose, de origem natural, com
concentracdo preferencialmente igual a 50% (m/m), o composto
detectdavel, de origem natfural ou sintética, com concenfracdo
preferencialmente igual ou inferior a 40% (m/m), podendo conterum
agente formador de filme, com concentracdo preferencialmente igual
ou inferior a 10% (m/m), ndo se limitando a essas concentracdes. Em
seguida, a solucdo preparada é atomizada em um equipamento spray
dryier, em escala laboratorial ou industrial, utilizando ar atmosférico

como ar de secagem.

[029].0 exemplo a seguir visa ilustrar a concretizacdo da invencdo
aqui descrita. Deve-se levar em conta que o exemplo é apenas

ilustrativo e ndo limita a invencado.

Exemplo

[030].Primeiramente, uma solucdo aquosa de carboximetilcelulose
de sédio (CMC-Na) 5% (m/m) foi preparada sob agitacdo magnética
constante por 24 horas. Também sob agitacdo magnética, foram
preparadas as solucdes etandlica de benzotriazol(BTA) (5% m/m) e
aquosa de PVA (5% m/m), sendo esta Ultima preparada a 90°C. Em
seguida, quantidades adequadas das solucdes previamente
preparadas foram misturadas com o auxilio de um agitador magnético,
buscou-se uma concenfracdo de 50%, 40% e 10% de CMC-Na, BTA e

PVA, respectivamente.

[031].0 processo de microencapsulacdo por spray drying foi
conduzido em escala laboratorial a partir de um mini-spraydryer,
ufilizando ar atmosférico como ar de secagem. Os pardmetros

experimentais utilizados no equipamento de spray dryier foram:
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poténcia do aspirador de 100%, fluxo da bomba peristdltica de 2,5 mL
min-!, fluxo do ar de secagem 440 L h'! e temperatura de entrada do ar
comprimido de 170°C.As cdpsulas formadas foram coletadas do coletor
de amostra acoplado ao equipamento (spray dryier) (imagens de

microscopia eletrbnica de varredura apresentadas na Figura 1).

[032].As cdpsulas obtidas apresentam uma matriz encapsulante
de CMC-Na,na qual o BTA encontra-se disperso molecularmente. A
composicdo quimica da cdpsula foi caracterizada pela técnica
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), o
que pdbde comprovar o encapsulamento do inibidor de corrosdo
benzotriazol. Quando a cdpsula obtida enfra em contato com
moléculas de agua, a liberacdo do BTA encapsulado ocorre (esquema
representado na Figura 2 e imagens de microscopia eletrbnica de

transmissdo apresentada na Figura 3).

[033].As cdpsulas do presente exemplo foram utilizadas como um
aditivo na formulacdo de um revestimento orgdnico a base de resina
epoxidica. Amostras de aco carbono AlSI 1020 foram revestidas com o
revestimento epoxidico aditivado com as cdpsulas e entdo, essas
amostras foram expostas a um meio agressivo (solucdo de NaCl 50
mmol L) e avaliadas segundo a técnica de espectroscopia de
impeddncia eletroquimica (EIE). A deteccdo do composto benzotriazol
pela técnica de EIE pode ser utilizada para detectar também a entrada
de dgua no revestimento orgdnico. Isso é possivel pois a liberacdo do
inibidor do interior das cdpsulas s& ocorre a partir do contato com
algum meio aquoso(o sinal impedimétrico detectado a partir da
técnica de impeddancia eletroquimica, a partir da liberagcdo do inibidor

encapsulado, € apresentado na Figura 4).
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DESCRICAQO DAS FIGURAS

[034].Figura 1: Imagens de microscopia eletrbnica de varredura da
microcdpsula de carboximetilcelulose de sédio (CMC-Na) e poli (vinil

dlcool) (PVA) contendo benzotriazol, descrita no exemplo 1.

[035].Figura 2: Desenho esquemdtico demonstrando a liberacdo do
material encapsulado benzotriazol (BTA) do interior da matriz polimérica
encapsulante de carboximetilcelulose de sodio (CMC-Na) e poli (vinil
dlcool) (PVA) desencadeado pelo contato com moléculas de dgua

(hidratacdo), descrito no exempilo 1.

[036].Figura 3: Imagens de microscopia eletrénica de transmissdo da
microcdpsula de carboximetilcelulose de sédio (CMC-Na) e poli (vinil
dlcool) (PVA) contendo benzotriazol antes (a) e depois (b) de entrar em
contato com moléculas de dgua,caracterizando a matriz encapsulante
matricial antes (a) e depois (b) da sua hidratacdo, estimulo para a

liberacdo do material encapsulado, descrita no exemplo 1.

[037].Figura  4:Espectros no infravermelho  obtidos para a
carboximetilcelulose de sodio (a), microcdpsulas de
carboximetilcelulose  (b), microcdpsulas de carboximetilcelulose
contendo benzotriazol (c) ebenzotriazol (d).Conforme observado no
espectro referente a carboximetilcelulose (a), na regido considerada a
impressdo digital do biopolimero, duas bandas em 1415 cm- e 1600 cm-
I foram aftribuidas as vibracdes de estiramento simétrico e assimétrico
dos grupos carboxilato de sdédio. As bandas de absorcdo entre 1000 e
1200 cm!, foram correlacionadas com o alongamento —C-O- presente
no esqueleto do polissacarideo. Adicionalmente, as bandas presentes

em 3400 cm e 2900 cm ! correspondem aos estiramentos O-H (grupos
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hidroxila) e C-H. Todas as bandas relevantes que caracterizam a
presenca de carboximetilcelulose estdo presentes nos espectros das
cdpsulas de carboximetilcelulose sem (b) e com benzotriazol (c). Além
disso, duas bandas especificas do Benzotriazol podem ser observadas
somente no espectro da microcdpsula que contém o inibidor de
corrosdo. A primeira em 750 cm-!, associada as vibracdes entre dtomos
de carbono sp? e hidrogénio (=C-H) do anel aromdtico. A segunda,
localizada em 1200 cm!, caracteriza a presenca da vibracdo da
ligacdo — NN- do anel triazdlico. Segundo as andlises de composicdo
guimica, pode-se considerar que o inibidor de corrosdo BTA foi
efetivamente encapsulado nas microcdpsulas do fipo matricial de
carboximetilcelulose [Li, Z., Y. Wang, Y. Pei, W. Xiong, W. Xu, B. Liand J. Li
(2017). "Effect of substitution degree on carboxymethylcellulose
interaction with lysozyme." Food Hydrocolloids 62: 222-229.;Chang, P. R.,
J. Yu, X. Ma and D. P. Anderson (2011). "Polysaccharides as stabilizers for
the synthesis of magnetic nanoparticles." Carbohydrate Polymers 83(2):
640-644.; Mennucci, M. M., E. P. Banczek, P. R. P. Rodrigues and |. Costa
(2009). "Evaluation of benzotriazole as corrosion inhibitor for carbon steel
in simulated pore solution." Cementand Concrete Composites 31(6): 418-
424].

[038].Figura 5. Medidas de espectroscopia de impeddncia
eletroquimica obtidas para as amostras de aco carbono AISI 1020
revestidas com o revestimento epoxidico comercial padrdo (a) e o
revestimento epoxidico  aditivado com as cdpsulas  de
carboximetilcelulose contendo o inibidor de corrosé@o benzotriazol(b)
apods 1 h de imersdo em solugcdo de NaCl50 mmol L. A drea exposta
das amostras de aco revestidas a solucdo descrita foi de 3,14 cm?2. As
medidas foram obtidas em potencial de circuito aberto com aplicacdo
de perturbacdo de 10 mVem uma faixa de frequéncia de 10 kHz a 10

mHz com o auxilio de um eletrodo de referéncia ECS (eletrodo de
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calomelano saturado — Hg/Hg2Cl2/KClsot)e de um confra elefrodo de
platina (drea 30 mm?2). Por esta figura, verifica-se que apds 1 h de
imersdo, 0 aco carbonocom revestimento padrdo (a) apresenta uma
resisténcia a polarizacdo (Rp) de apenas 17,3 kQ.cm?2. O revestimento
aditivado com as microcdpsulas possuium valor de resisténcia a
polarizacdo superior, de 127,0 kQ.cmZ2. Esse resultado demonstra a
deteccdo do BTA, que indica a enfrada de dgua no sistema de
revestimento, visto que o benzotriazol sé € liberado quando moléculas
de dgua permeiam a matriz orgdnica do revestimento e entram em
contato com as cdpsulas. Além disso, estrategicamente, enquanto
medidas cabiveis ndo sdo realizadas para o reparo ou substituicdo do
revestimento e/ou do substrato, o inibidor liberado retarda o processo

de corrosdo do aco.
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REIVINDICACOES

[001]. Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, caracterizada
por armazenar na matriz encapsulante, compostos, de origem natural
ou sintética, como corantes e pigmentos, indicadores de corrosdo e
inibidores de corros@o, os quais sdo liberados somente a partir de um
estimulo especifico, que consiste no contato das cdpsulas com
moléculas de dgua.

[002]. Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 1, caracterizada pela escolha do material
encapsulante, compreendendo polissacarideos a base de celulose e
seus derivados, que possuem a propriedade de absorver moléculas de
dgua, o que serve como um estimulo para liberacdo do composto
armazenado no interior das cdpsulas que serdo utilizados para indicar a
presenca de dgua em sistemas de revestimentos organicos.

[003]. Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 1, caracterizadas por armazenar compostos, de origem
natural ou sintética, compreendendo corantes e pigmentos, indicadores
de corrosdo e inibidores de corrosdo, que possam ser detectados
devido a alguma propriedade fisico-quimica por técnicas analiticas ou
visualmente, que consequentemente indicam a presenca de dgua em
sistemas de revestimento orgdnicos.

[004] .Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 1, caracterizada por liberar os compostos encapsulados
segundo um mecanismo de liberacdo por hidratacdo, compreendendo
qualguer meio que contenha dgua.

[005].Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 3, caracterizada por detectar a presenca de dgua em
revestimentos orgdnicos, informando sobre a degradacdo e o

enfraquecimento das propriedades de barreira do sistema de protecdo.
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[006] .Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 3, caracterizada pela deteccdo dos compostos
armazenados, resultando em um sensor de dAgua, pois indica a
presenca de dgua no sistema de forma qualitativa.

[007].Microcdpsula: sensor de moléculas de dgua, de acordo com
a reivindicacdo 6, caracterizada por funcionar como um sensor para

moléculas de dgua,ou seja, indicando a presenca de dgua.
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FIGURA 1

Microcapsula de CMC-Na e
PVA contendo BTA (e) Liberagdo do BTA
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FIGURA 2
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FIGURA 3
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FIGURA 4
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FIGURA 5
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