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RESUMO

As ligas metdlicas do grupo do ferro (Fe) obtidas através da
eletrodeposicao, apresentam propriedades como: dureza, forca, alta
estabilidade térmica e uma maior resisténcia a corrosdo. Apesar do Ni ser um
metal amplamente utilizado em diversas areas da industria, principalmente com
suas caracteristicas contra a corrosdo, nem sempre € viavel utiliza-lo em seu
estado puro devido a seu custo elevado. Assim, faz se necessario a uniao do
mesmo com um metal menos nobre, como é o caso do ferro (Fe) utilizado
neste presente trabalho, formando portanto a liga NiFe. As solugdes utilizadas
para a obtencédo de depdsitos foram preparadas a partir de NiSO4 e FeSO4 e
banho de watts. O pH da solucdo foi ajustado para 4 e 5, para esse
ajustamento foi adicionado hidroxido de sédio (NaOH). Variaveis do processo,
como pH, densidade de corrente e composicdo do banho, podem afetar a
cinética de deposi¢cdo da liga bem como a morfologia e a estrutura dos
depositos obtidos. Os eletrodepositos corresponderam a um maior teor de Fe,
caracterizando assim como anémala. Os teste de corrosdo em meio a NaCl 3,0
M apresentou um potencial mais positivo no eletrodeposito em pH 4, assim
como na resisténcia a polarizagao . As analises por MEV/EDX mostram que os
eletrodepositos com pH 5 apresentou morfologias com trincas e com graos
bem menores, do que os que foram obtidos em pH 3 e 4, como descrito na
literatura. Pela Analise Dinamico-Mecéanico (DMA) o eletrodeposito NiFe 200 C,

apresentou maior for¢a de inflexao.

Palavras-chave: Eletrodeposi¢cao NiFe, Banho de watts, Ajuste de pH



ABSTRACT

The alloys of the iron group (Fe) obtained by electrodeposition , have
properties as: hardness, strength, high thermal stability and more
corrosion resistance. Although the Ni is a metal widely used in many
areas of industry, especially with its characteristics of corrosion
resistance is not always possible to use it in pure state, because its high
cost. Therefore, it's necessary an alloy with a less noble metal, like as
iron (Fe) used in this work, so to make a NiFe alloy. The solutions used
to obtain these deposits were prepared from NiSOse FeSO4 Watts-bath.
The pH of the solution was adjusted to, 4 and 5 and for this adjustment
was added sodium hydroxide (NaOH). The process variables such as
pH, current density and the bath composition, may affect the alloy
deposition kinetics, the morphology and structure of the deposits
obtained. The electrodeposited match a higher Fe content characterized
as anomalous The corrosion test amid NaCl 3,0M it presents a potential
more positive in the electrodeposition pH 4, as well as polarization
resistance. The analyzes for MEV/EDX show that electrodeposited with
pH 5 presented morphologies with cracks and grain much smaller
obtained in 3 and 4, as described in the literature. By the Analysis
Dynamic-Mechanical (DMA), the electrodeposition NiFe 200C presented
compelling inflection.

Key Word: Electroplating NiFe, watts bath,
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1. INTRODUGCAO

A possibilidade de deposicdo simultdnea de dois ou mais metais a partir
de uma solucdo aquosa é a base para a eletrodeposi¢cao de ligas. Liga € o
produto resultante da incorporacdo de um ou mais elementos (metalicos ou
nao) a um metal, efetuado com o objetivo de modificar alguma de suas
propriedades ou atribuir-lne propriedades novas. As propriedades de ligas
eletrodepositadas sdo de particular interesse, pois a maior parte das ligas
possui propriedades caracteristicas mais interessantes para dadas aplicacoes
do que os eletrodepdsitos de seus constituintes (SANTANA, et. al. 2003)-.

As ligas metalicas que sao eletrodepositadas a partir do grupo do Fe (Ni,
Co e Fe) que sao utilizadas para a producdo de revestimentos e de novos
metais, se dao pela grande variedade de aplicagbes da mesma no campo
tecnoldgico, devido suas propriedades magnéticas, estabilidade, ductilidade e
resisténcia & corrosao. Dentre essas ligas destacam-se as de Ni-Fe, onde tem
uma utilidade bastante ampla na industria eletrénica como matéria prima na
fabricacdo de memodria e computadores, gravagcdo e armazenamentos de
dados. (SANTANA, 2012).

Segundo Gentil (2007), um dos grandes problemas enfrentados
frequentemente no campo industrial, como nas industrias quimicas,
petroquimicas, naval, na constru¢ao civil, dentre outras, sdo os desgastes por
meio da corroséo.

O processo de corrosdo se define como sendo a deterioracdo que é
causada por meio de interagbes entre o material e seu meu operacional. Isso
afeta diretamente a vida util dos materiais, desgastando, modificando as suas
estruturas, tornando o material inadequado para a aplicagdo designada.
(GENTIL, 2007).

Devido tantas perdas econémicas nas industrias causadas pela
corrosdo, Gentil (2007), sugere a procura de tratamentos que possa minimizar
€sse processo.

Dentre os tratamentos contra a corrosdao, Spada (2007) e Henriques

(2014), destacam a producgéo de revestimentos metalicos, onde os mesmos
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podem ter propriedades similares ao metal, com isso podendo proteger os
metais que sofrem com tais problemas. Tal revestimento pode ser construido
de um metal nobre ou através de uma combinacao com outro metal, sobre a
superficie de substratos, com diversas aplicacoes, além da protecdo contra
corrosao, o endurecimento de superficies, resisténcia térmica, como também
extensamente utilizado em aplicagdes decorativas e da engenharia.

Existem véarios métodos para a aplicacdo de tais revestimentos
metalicos, dentre as mais frequentes destaca-se a eletrodeposicdo para a
producao de diversas ligas, podendo proporcionar depdsitos com grande grau
de pureza, alta eficiéncia e de baixo custo, podendo revestir objetos com
diferentes geometrias. (SANTANA, 2010).

A eletrodeposicao € um dos métodos mais importantes para a producao
comercial de revestimentos metalicos. No processo decorativo os banhos mais
empregados na preparagao sao os de cobre e niquel, com posterior aplicagao
do metal nobre, exemplo: ouro, prata, platina e rédio (MACEDO, 2006).

Spada (2007), destaca vantagens de ligas produzidas por
eletrodeposicao, tais como seu baixo custo de implementacdo e manutencao,
bem como, a possibilidade de deposicdo em grandes areas em atmosfera e
temperatura ambiente.

Diferentemente da deposicdo de um unico metal, a eletrodeposicéo de
ligas metélicas apresentam mais densas e mais duras, como também melhores
propriedades magnéticas, mais resistentes a corrosdo em determinadas faixas
de composicado.(HENRIQUES, 2014).

As eletrodeposi¢coes que sdo utilizadas o niquel com eletrodepdsitos,
tem uma vasta utilizacdo em aplicagbes decorativas, séo utilizados também em
revestimentos de cobre e suas ligas, como camada base intermediaria para o
cromo decorativo. A principal aplicacdo do niquel € como elemento de ligas
ferrosas e néo ferrosas utilizadas praticamente em todos os seguimentos da
industria: construcdo de maquinas, farmacéutica, material militar, transporte,
construgdo civil dentre outras. (SILVA, 2001).

No setor da industria de galvanizagdo é muito utilizado o banho de Ni,
também conhecido como banho de watts, essa utilizagdo se da pelo fato das
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suas propriedades fisicas e quimicas, por serem concebidas ao revestimento
pelo metal Ni, onde o mesmo mostra grande eficiéncia em protecao do material
desejado. (SANTOS, 2011).

Ha uma grande influéncia do pH da solugcao quanto a deposicao do Ni,
pois a mesma so6 é satisfatoria em pH abaixo de 6, porém se esse pH for muito
baixo ha uma evolucao de hidrogénio, dificultando assim a sua deposicdo. O
mesmo acontece com o Fe, se houver uma diminuicdo de pH o teor deste
metal terd um aumento. (SANTANA, 2012).

Huang (2007) enfatiza as ligas eletrodepositadas a partir de NiFe, pois
apresentam boas propriedades, como a resisténcia ao desgaste, propriedades
elétricas e magnéticas. Devido esses depdsitos possuir uma baixa porosidade,
podem ser utilizadas em varias superficies com irregularidades e sobre varios
substratos, tais como aco, ligas de aluminio, vidro e ceramica e em diversas
areas da engenharia automobilistica, eletrénica, etc.

Contudo, faz se necessario o estudo de propriedades mecénicas dos
metais, pois elas podem ser necessarias em diversas area, principalmente na
engenharia, para a escolha adequada do material para uma determinada
aplicacdo, em realizacdo de projetos de estruturas onde definem o
comportamento do material quando sujeitos a esforcos mecanicos, pois estas
estdo relacionadas a capacidade do material de resistir ou transmitir estes
esforcos aplicados sem romper e sem se deformar de forma
incontrolavel.(SOUZA, 2012).

2. OBJETIVOS GERAL

O objetivo desse trabalho foi desenvolver a eletrodeposicdo da liga NiFe a
partir de modificagcbes nas densidades de correntes e pH do banho, para
verificar a influéncia na composicao percentual da liga NiFe resultante, como

também analisar a amostra por Analise Dindmico-Mecéanica (DMA).
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2.1 Objetivos Especificos

= Estudo das propriedades da liga NiFe;

= Avaliar a influéncia da composi¢ao do revestimento;
= Estudo de corrosao;

= Determinacao das propriedades mecanicas;

= Avaliar a morfologia dos revestimentos de NiFe.

3. REFERENCIAL TEORICO

3.1 ELETRODEPOSICAO DE LIGAS METALICAS

Essa técnica consiste na transferéncia de atomos que estao carregados
eletricamente para a superficie de um substrato por meio de uma corrente
elétrica.

As ligas eletrodepositadas sdo estruturalmente similares as obtidas
termicamente, consistindo de um depdsito sélido, denso, coerente e
macroscopicamente homogéneo. ( LISBOA et al, 2009).

As solugbes eletroliticas sao formadas por diferentes tipos de sais
diluidos em agua ou em outro solvente. Para que ocorra a eletrodeposicéo &
necessario que estes sais estejam dissociados, isto €, eles precisam estar na
forma de cations (ions positivos) e anions (ions negativos). O movimento dos
ions no seio da solugcdo é causado por uma diferenca de potencial que é
aplicada entre os eletrodos por meio de um gerador que tem seus polos ligados
a eles. (ARAUJO JUNIOR, 2015).

Na composi¢do desta liga sdo necessarios inumeros parametros, tais
como: concentracdo dos metais no banho, agentes complexantes, pH da
solucdo, densidade de corrente, eficiéncia de corrente, agitacdo da solucao,
temperatura e tipo de substrato.(SANTANA, 2010).
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O processo de eletrodeposicao de ligas metalicas pode ser dividido em
duas categorias: a codeposi¢cao normal e a codeposi¢ao anormal.

3.1.1 Codeposicao normal

Tem como caracteristica o fato de os teores dos metais na liga estarem
quantitativamente relacionados aos potenciais de equilibrio dos metais em
solucdo. Significa que o metal cujo potencial € mais positivo se deposita em
maior quantidade na liga.

3.1.2 Codeposicao anormal

Nesta categoria a classificagao termodinamica dos metais nao se reflete
na sua composicao. (SANTANA, 2010).

Além das categorias acima citadas, Santana (2010), subdividiu os
processos de eletrodeposicdo em cinco tipos: codeposigao regular, irregular, de
equilibrio, anémala e induzida.

Sendo que dentre essas codeposi¢des acima citadas, daremos énfase a
duas principais, a codeposicdo anémala e a codeposicao regular, pois sao

frequentemente observadas para ligas compostas do grupo do Fe.

3.1.3 Codeposicao Regular

De acordo com Santana (2010), essa codeposi¢do tem como principal
caracteristica por ser controlada por difusdo. Para se determinar as variaveis
do banho que influenciam na composicdo dos filmes sédo observadas as
concentragbes dos ions metalicos nas camadas de difusdo catédica, com isso
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o teor do metal aumenta a medida que as condi¢des possibilitem um aumento
em sua camada de difusdo, como pode ser citado o aumento da concentracao
metélica total do eletrdlito, diminuicdo da densidade de corrente e agitacdo. Na
codeposicao regular ocorre ndo somente em eletrélito de sais simples, como

também pode ocorrer em solucdes de sais complexos.

3.1.4 Codeposicao Andmala

A codeposicao an6mala é caracterizada pela deposicao do metal menos
nobre que é depositado preferencialmente ao metal mais nobre. Em uma
solucdo, a codeposicdao anbmala é realizada sob algumas condicoes de
concentracao e de variaveis de eletrodeposicao. Este tipo de codeposicao pode
ocorrer em eletrélitos contendo sais simples ou ions metélicos complexos. O
fendbmeno de codeposicao andbmala é comumente associado a eletrodeposicao
de ligas que contém pelo menos um metal do grupo do Fe (Fe, Ni e Co).
(SANTANA, 2010).

A liga NiFe é um dos principais modelos que representam este tipo de
deposicdo, em pesquisas iniciais realizadas por Dahms e Croll, citada por
Tavares (2015), isso ocorria devido a elevacdo do pH promover a formacao de
hidréxidos dos elementos menos nobres sobre a superficie do eletrodo,
bloqueando a redugédo do metal mais nobre.

Para que seja preparada uma amostra por meio da eletrodeposicéo
podem ser utilizados diferentes métodos para que esse processo se concretize.
A esse conjunto de meétodos é conhecido como técnicas eletroquimicas.
(JUNIOR, 2015).

Ao decorrer deste texto pretende-se dar enfoque apenas a uma destas
técnicas eletroquimicas, que é a eletrodeposicao galvanostatica, a qual sera

aplicada no desenvolvimento este trabalho.
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3.1.5 Eletrodeposicao galvanostatica

Na eletrodeposicao galvanostatica € caracterizada por ocorrer quando
uma espécie é depositada através de uma aplicacdo de uma corrente
constante entre o eletrodo de trabalho e o contra eletrodo. (MELO, 2009).

A densidade de corrente que flui durante a eletrodeposicédo
galvonostatita pelo circuito formado pelos eletrodos, é mantida fixa onde se
medem somente a variacdo do potencial ao decorrer do tempo. Quando se
inicia a eletrodeposicao ha um disparo de potencial, isso de deve a formagao
de ndcleos, a medida que essa superficie do eletrodo de trabalho é recoberta
pelo depdsito metélico, este potencial se estabiliza. (MELO, 2009)

3.2 Eletrodeposicao do Ni

Os eletrodepésitos que utilizam o niquel sdo amplamente utilizados em
diversas areas, dentre elas aplicagcbes decorativas e de engenharia; como
também em revestimentos de cobre e suas ligas como camada base
intermediaria para o cromo decorativo, construgdo de maquinas, material
militar, construgao civil, dentre outras. (HENRIQUES et. al., 2014).

Um dos banhos mais empregados na industria de galvanizacdo é o
banho eletrolitico de Ni (banho do tipo watts), isso se deve a fato de suas
propriedades fisicas e quimicas do revestimento concebido pelo metal Ni ter se
mostrado com grande eficiéncia como um material protetor. A camada formada
por este tipo de revestimento apresenta uma dureza significativa, assim como,
um grau de resisténcia a ataques quimicos alto, ganhando espacgo na industria
com aplicagdes diversas, onde uma das suas principais aplicacdes é voltada
para materiais decorativos, devido ser um material brilhante. O elemento Ni é
composto com sais sulfato de niquel e acido bérico, quando se deseja um
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revestimento com mais brilho faz-se o uso de abrilhantadores, comumente
usado os constituintes organicos. (SANTOS, 2011).

Para que haja uma eletrodeposicao satisfatéria do Ni, € necessario que
o pH esteja abaixo de 6, por um outro lado, se estiver muito baixo ha
dificuldade também em seu deposito, devido a evolucdo do
hidrogénio.(SANTANA et al, 2012).

3.3 Eletrodeposicao do Fe

O ferro pode ser encontrado abundantemente na natureza em seu
estado puro, e € muito utilizado em aplicacdes magnéticas devido ao seu baixo
custo. No entanto, raramente um elemento puro satisfaz completamente um
dispositivo magnético. Isso se explica por um elemento puro nao possuir as
propriedades magnéticas ou nao desejas para aplicacdes industriais. No
entanto, o Fe possui excelente magnetizacado de saturacdo e temperatura de
Curie, e propriedades como permeabilidade relativa e forca coerciva, que
passando por um tratamento adequado pode se tornar muito atrativa. (SHODA,
2006).

3.4 Eletrodeposicao de NiFe

A eletrodeposicao de ligas a partir de metais do grupo do Fe (Ni, Co e
Fe), € um dos principais exemplos de codeposicdo andmala, devido suas
propriedades magnéticas, estabilidade e resisténcia a corrosdo tornou-se um
material de grande aplicacdo no campo tecnoldgico (SANTANA et al, 2012).

Dentre as ligas de Ni a que despertou interesse pelo seu processo de
eletrodeposicao, foi a liga NiFe, que teve como objetivo a possibilidade da
utilizacdo na fabricagdo de memorias ferromagnéticas, por formar uma camada

fina eletrodepositada. Dentre os inumeros fatores que leva a substituicdo de
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um revestimento de metal puro por uma de suas ligas, o fator econémico ainda
€ um dos principais motivos para a utilizacdo de revestimento desta forma, que
sdo, muitas das vezes, bem mais baratos que um revestimento com um metal
puro (TAVARES, 2016).

Um dos fatores que fazem as ligas de NiFe das outras é a sua alta
permeabilidade, como também a sua resistividade elétrica que tem um valor
intermediario quando comparado as demais ligas,onde tem uma utilidade
bastante ampla na industria eletrbnica como matéria prima na fabricacdo de
memoria e computadores, gravacao e armazenamentos de dados.(DIAS,
2016).

Em um processo pelo qual ocorre uma eletrodeposi¢ao simultanea de
dois metais, como no caso o Ni e o Fe, sdo considerados uma codeposicao
andémala, descrito por Dahms e Croll em 1960, onde isso ocorre porque o pH
na interface eletrodo/eletrdlito é alterado nos instantes iniciais da deposicao, o
que casa a formacao de hidréxido ferroso, que € absorvido preferencialmente
no eletrodo. Essa formagao do hidréxido na superficie do eletrodo forma uma
barreira para a adsorcao dos ions de niquel. (TAVARES, 2016).

A preparacdao da liga NiFe por métodos fisicos ou metallrgicos
apresenta a vantagem de um bom controle de composi¢do, mas com um alto
custo de producado. Portanto, devido aos baixos custos de fabricagdo, grande
pureza dos depdsitos, e uma grande variedade das formas de peca, a técnica
de eletrodeposicao foi muitas vezes favorecido para preparar muitos sistemas.
(ROUSSE, FRICOTEAUX 2011).

As ligas que séo formadas a parti de NiFe apresentam alta versatilidade,
isso se deve ao fato de que, através de ajuste em sua composicéo e realizagao
no processamento adequado, suas propriedades podem ser controlada dentro
de um intervalo muito extenso. (SHODA, 2006).

3.5 Fatores que influenciam a eletrodeposicao da liga NiFe

Como visto anteriormente, o Ni tem deposicao satisfatéria em pH abaixo

de 6, portanto se houver um aumento ou um abaixamento ha uma certa
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dificuldade em seu deposito devido a evolugéao do hidrogénio. Assim como o Ni,
o Fe sofre influéncia com o pH da solucéo, o teor desse metal no revestimento
pode ser aumentado diminui-se o pH da solugdo contendo seus ions.
(SANTANA et. al. 2012).

Cecconello (2006) ressalta que ha certa dificuldade na eletrodeposicao
do niquel em valores de pH elevados, onde esse metal apresenta melhores
depdsitos na faixa de pH 4. Essa dificuldade em eletrodepositar em pH acima
de 5, se deve ao fato de que ha uma reducao de ions H+ no catodo induzindo o
pH no dominio do Ni(OH)2, havendo a possibilidade de incorpora-lo no
deposito. Quando esse valor de pH é muito baixo, menor que 3, pode haver
uma evolugdo de hidrogénio e consequentemente uma reducdo na deposi¢ao
dos ions metalicos, uma vez que sua concentracado na superficie do substrato
aumenta, diminuindo a interagdo dos ions metalicos com substrato.

A densidade de corrente também € um dos fatores que se deve levar em
consideracao, em Santos (2007) diz que as suas caracteristicas morfolégicas e
estruturais do revestimento podem variar de acordo com a mesma, o niquel
possui uma maior deposicdo em densidades de correntes abaixo de 15
mA/cm2.

Santos (2007), ressalta também que as quantidades de ferro e niquel
apresentam certa estabilidade apds a densidade de corrente de 15 mA/cm2, o
que independe do potencial aplicado as porcentagens de deposi¢cao dos dois

elementos seriam basicamente as mesmas.

3.6 Propriedades da liga NiFe e sua importancia

A obtencédo de ligas metédlicas € um processo bastante atrativo, por
apresentarem melhores propriedades para uma determinada aplicacédo, do que
quando se € utilizado em seu estado puro. Como exemplo, a melhora das
propriedades mecanicas, tais como, dureza, forga e 0 que mais se destaca é
por apresentar maior resisténcia a corrosédo. As ligas que sado formadas a partir
do grupo do Fe atende as propriedades acima citadas, tendo assim diversas
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aplicacbes em industrias eletrbnicas e quando se precisa de elevadas
temperaturas no processo de resisténcia a corrosdo. (SANTANA, 2010).

Na composicao de uma liga eletrodepositada é levado em consideracao
diversos parametros, onde é de total importancia a concentragdo dos metais no
banho, agentes complexantes, pH da solugdo, densidade de corrente,
temperatura, tipo de substrato, eficiéncia de corrente e agitacdo da solucéo
(SANTANA, 2010).

Apesar do Fe ser um elemento abundante na crosta terrestre, ter baixo
custo, possuir excelente magnetizacao de saturacéo, e temperatura de Curie, e
também propriedades como permeabilidade relativa e forgca coerciva,
raramente é utilizado em seu estado puro, pois ndo atende as propriedades
desejadas, magnéticas ou nas aplica¢des industriais. Dai faz se necessario a
unido desse metal com outro, como é o caso do sistema NiFe, onde atende as
propriedades magnéticas para todo o intervalo de composicdo. Essa variacao
das propriedades em funcdo a sua composicdo pode ser devido a sua
magnetizacao de saturacao e temperatura de Curie. (SHODA, 2006).

As ligas magnéticas de NiFe apresentam alta versatilidade, desde que
ocorra ajustes na composicao e realizacdo de um processamento adequado,
as propriedades magnéticas podem ser controladas dentro de um intervalo
muito extenso.(SHODA, 2006).

3.7 Principais aplicacoes

As ligas que sdo a base de niquel tem uma ampla utilizagdo em diversas
areas dentre elas desperta maior interesse nas metalurgicas devido a
variedade de sua aplicacao por apresentarem resisténcias a altas temperaturas
e a oxidacao. (PARUCKER et al , 2014).

Ligas que apresenta em sua composi¢ao pelo menos um metal do grupo
do ferro representam uso caso particular, pois devido as suas propriedades
magnéticas e termofisicas, garante as diversas aplicacées de tais ligas na

industria eletrénica em requer uma boa resisténcia a corrosdao em temperaturas
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elevadas. No entanto, para que se obtenham ligas homogéneas e compactas
depende de varios fatores, onde € mais complexos do que para a
eletrodeposicdao de um simples metal. (SANTANA, 2010)

Dentro das suas principais aplicacdes o que tem uma grande énfase em
nosso trabalho é o estudo de resisténcia a corroséo.

3.8 Corrosao

O termo corrosao pode ser definido como a deterioracdo de um metal,
geralmente metalico, causado por agao fisica, quimica ou eletroquimica, do
meio ambiente aliada ou ndo a esforcos mecanicos. No geral, a corrosao € um
processo espontdneo que constantemente transforma os metais de modo que
a sua durabilidade e desempenho deixam de satisfazer os fins a que se
destinam. A interagao fisico-quimica causa a deterioracao entre o material e o
meio em que se encontra, levando assim a alteracbes prejudiciais e
indesejaveis, sofridas pelo material, tais como: desgaste, transformacgdes
quimicas ou modificacdées estruturais, tornando o material inadequado para o
uso. (ALBUQUERQUE et al, 2014).

O processo de corrosdao causa inumeros problemas em diversas
atividades, como exemplo, nas industrias quimicas e petroliferas, nos meios de
transportes aéreos, ferroviarios, na medicina (ortopedia), em obras de arte
como monumentos e esculturas, dentre outros. (GENTIL, 2007).

Sao varios os meios corrosivos, Rodrigues (2011), destaca a corrosao
em meios organicos, corrosdo por metais liquidos, e da énfase a mais comum,
que é a corrosdo em meio aquoso, pPois ocorre em meio aquoso e se tem a
agua como principal solvente.

Para que se tenha um controle da corroséo, faz se necessario a selegao
de materiais, compatibilidade de materiais e analise das condigbes ambientais
ainda na fase de estagio. (RAMANATHAN citado por MAIA et al, 2013).
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Segundo Gentil (2007), para que haja medidas preventivas contra a

COrrosao sao necessarias as seguintes praticas:

Emprego de inibidores de corrosao;
Modificagdes de propriedades de metais;
Emprego de revestimentos protetores metalicos e ndo metalicos;

Protecao catédica;

YV V. V V V

Protecao anddica.

3.8.1 Inibidores de corrosao

Para que se previna ou minimize a acdo da corrosdo, um dos principais
métodos que a industria adota € o uso dos inibidores de corrosao especificos.
Esses inibidores sdo substancias organicas ou inorganicas, que quando sao
adicionadas ao meio corrosivo, por sua vez evitam ou diminuem o
desenvolvimento das reacdes de corrosdo. Tais revestimentos séo
normalmente adsorvidos, o que resulta em um filme muito fino e persistente,
que devido ao abrandamento das reagdes anddicas, catddicas ou ambas, leva
a diminuicédo na taxa de corrosao. (RAMANATHAN citado por MAIA et al, 2013)

3.8.2 Modificacoes das propriedades dos metais

De acordo com Gentil (2003), tal modificagdo se da para que se obtenha
uma melhor resisténcia a corrosdo de um metal. Para isso séo feitas as ligas
metalicas, onde as quais aproveitam qualidades de varios metais ao mesmo

tempo. Ex: Ferro em liga com agos inoxidaveis.

3.8.3 Emprego dos revestimentos protetores
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Os revestimentos anticorrosivos possuem acgdes protetoras, isso se da
devido a formacgao de peliculas de éxidos, hidroxidos dentre outros compostos
através da reagao de metais, tais como aluminio, cromo, niquel e zinco com os
seus oxidantes do meio corrosivo. Tais metais podem ser usados como
revestimentos e sendo os mais adequados, apresentam valores elevados de
sobrevoltagem, sendo assim mais resistentes ao ataque dos acidos em meios
nao aerados. (GENTIL, 2007).

De acordo com Ramanathan, (1988), esses revestimentos podem ser

metalicos ou ndo metalicos.

3.8.4 Revestimentos metalicos

Os revestimentos metalicos podem ser realizados através de imersao
aquente ou galvanizacdo, metalizacao, eletrodeposi¢do, difusdo e reducao
quimica. (GENTIL, 2007).

Os revestimentos metélicos se constituem em uma excelente alternativa,
entre eles destacam-se os depdsitos de Ni e suas ligas (ZnNi, ZnNiP, NiP,
NiFe, NiCo) que sdo amplamente utilizados por apresentarem excelentes
propriedades anticorrosivas. Tais depositos sdo geralmente empregados sobre
aco, latdo, entre outros, a fim de melhorar as propriedades apresentadas por
estes substratos. (FOLQUENIN, 2010)

Nos revestimentos metélicos faz se necessario a retirada das impurezas
da superficie, na qual se utiliza solventes ou desengraxante alcalino onde sera

aplicado o revestimento.

3.8.5 Revestimentos nao metalicos
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De acordo com Ramanathan (1988) podem ser produtos da reacao de
metais (0xidos formado anodicamente, cromato, fosfato), revestimentos

organicos (borracha, plasticos, tintas e protetores temporarios).

3.8.6 Protecao Catodica:

Nesta protecao ha a neutralizacao da corrosdo através do deslocamento
do potencial de corrosao para valores negativos, aumentando assim o pH do
meio e diminuindo a solubilidade do ion ferroso. Suas principais aplicacées sdo
para estruturas enterradas ou submersas e em estruturas metélicas
completamente nuas. Apesar de a mesma ser eficaz para estruturas nuas, sua
aplicacao torna-se mais econdémicas e mais simples quando as superficies sao
previamente revestidas. Nesses casos, tem como finalidade complementar a
acao protetora dos revestimentos que geralmente contém poros, falhas e se
tornam deficientes com o passar do tempo. (MAIA e KUZMA 2013).

Para que se obtenha a protecao catddica, sdo utilizados dois métodos,
ambos baseados nos mesmos principios de funcionamento, que é o de injecéo
de corrente elétrica na sua estrutura através do eletrdélito, que sao as protegdes
galvanicas, e a protecao catodica por corrente impressa. (GENTIL, 2007).

3.8.7 Protecao anddica

Segundo Santos (2007), essa protecdo baseia-se na formagdo de uma
pelicula protetora, nos materiais metalicos, através de aplicacdo de corrente
anodica externa. Essa corrente ocasiona polarizagdo anddica, que possibilita a
passivagao do material metalico.

Quando se aplica a protegdo anddica ndo ha a dissolugédo do filme,
quando ocorre alguma falha no filme, automaticamente esse é reparado pela

formagédo de um novo filme. Para uma boa protecao € necessario que haja um
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controle do potencial, pois se 0 mesmo for reativamente alto, acarreta na
dissolugéo do metal. (GENTIL, 2007).

3.8 FINALIDADES DE ALGUNS REVESTIMENTOS

Os revestimentos metalicos sao usados com diferentes finalidades:

e Decorativo — ouro, prata, niquel, cromo, etc;

e Resisténcia ao atrito — indio, etc;

e Resisténcia a oxidacdo em contatos elétricos — estanho, prata, ouro, etc;
e Endurecimento superficial — cromo;

e Resisténcia a corrosdo — cromo, niquel, aluminio, zinco, cadmio, etc.

3.9 EFICIENCIA DE CORRENTE

Em um processo de eletrodeposicao, o esperado é que toda a corrente
aplicada seja utilizada no material de interesse, sendo que a fracdo que for
utilizada por algum outro processo (em paralelo) é considerada desperdi¢ada,
contudo de uma maneira geral isto ocorre. Temos na eletrodeposicao do
niquel, certa quantidade de hidrogénio é reduzida juntamente com o niquel, no
cobre acontece 0 mesmo, dentre outros metais.(PONTE, 2003).

A partir de tais observacdes, definiu-se a eficiéncia de corrente na
eletrodeposicao, ou eficiéncia catédica (ECC), como sendo a porcentagem da
corrente total que é utilizada na eletrodeposigéo catodica do metal, ou medindo
a carga envolvida no processo.

Para isso fazemos uso da Lei de Faraday para calcular tais corrente de

eficiéncia do material eletrodepositado, como visto na Equacéo 1:
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- . Z _ Equacéo 1

Onde w é a massa medida do revestimento(g), t € o tempo de deposicao
(s), (A) é a densidade de corrente em A/cm?, Ew é o peso equivalente do
revestimento, ci é a fracado em peso do elemento depositado, ni € o nimero de
atomos transitado de cada metal, Mi é a massa atbmica (g/mol) e F é a
constante de Faraday. (OLIVEIRA,et.al.,2014)

3.10 PROPRIEDADES MECANICAS DOS METAIS

As propriedades mecéanicas dos metais refletem a relagcao entre dureza
do material e a forca aplicada. A resisténcia e a dureza dos materiais
dependem diretamente das possibilidades de movimentos de discordancias
internas dos metais sobtensdo. (FEISTE et al, 2002).

Portanto, € de fundamental importancia entender as propriedades
mecéanicas para a caracterizagdo de um material, pois através das analises
quantitativas é possivel descrever o comportamento qualitativo. Pois através da
interpretacdo das curvas de tensdo deformacdo torna possivel conhecer as
caracteristicas do metal, sendo assim o emprego da mesma sera mais bem
direcionada. (SOUZA, 2012).

Para que sejam determinadas as propriedades mecéanica de um material
faz se necessario ensaios mecanicos, esse ensaios sao realizados a partir de
corpos de prova (CP), com dimensdes e formas especificadas em normas
técnicas. Tais ensaios simulam esforcos que os materiais iriam sofrer em
condicoes reais.

Temos alguns ensaios como: resisténcia a tragdo, inflexdo, dureza,
fluéncia, fadiga, tenacidade, dentre outras. Sendo que no presente trabalho

destacaremos a inflexdo.
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3.10.1 Analise Dinamico-Mecéanica (DMA)

A analise dindmico-mecénica (Dynamical Mechanical Analysis - DMA)
consiste em aplicar um carregamento mecanico oscilatério em uma amostra e
o estudo da resposta do material a essa carga aplicada. Para se conhecer as
propriedades termo-dindmica de uma amostra, faz-se a varredura em
determinada faixa de temperatura, na qual sdo determinados pontos maximos
e minimos de cada uma das temperaturas, como também da forca de
deslocamento da amostra. (SILVA, 2009).

Na realizacao de analises com DMA, alguns dos parametros devem ser
levados em consideracdo, tais como temperatura, frequéncia e amplitude
maxima de deformacdo. Dois desses parametros geralmente sdo mantidos
fixos, enquanto que o terceiro pode ser variado em uma determinada faixa, a
medida do interesse do estudo. (TABOADAet.,al.,2008).

No caso particular de amostras do tipo laminas, os modos de solicitagdo
mais utilizados em DMA sao flexdo em modo de viga engastada(cantilever),

flexao trés pontos e tragao uniaxial, conforme indica a sequéncia da Figura 1.
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Figura 1:Tipos de solicitacées mais usuais em laminas. (a) Cantilever,
(b) Flexdo em trés pontos e (c) Tracao uniaxial.

3.10.2 Principio de operacao

O teste mais comum é o teste dindmico oscilatério, em que uma
tensédo(ou deformacao) senoidal € aplicada ao material e uma deformagéo (ou
tensédo) senoidal resultante € medida. Também € medida a diferenga de fase,
0, entre as duas senodides. A fase retardara zero grau (0°) para materiais
puramente elasticos e 90° para materiais puramente viscosos, materiais

viscoelasticos apresentardo uma diferenga de fase intermediaria. (SILVA 2009).

4. METODOLOGIA

4.1 Procedimentos experimentais

4.1.1 Preparo dos eletrdlitos
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Todas as preparacdes dos materiais trabalhados foram realizadas com o
auxilio do Laboratério de Eletroquimica e Corrosdo (LEC) da Universidade
Federal de Campina Grande (UFCG) CES — Cuité PB, como também parte das
analises, outra parte foi realizado no Laboratério Multidisciplinar de Materiais e
Estruturas Ativas (LAMMEA) da Universidade Federal de Campina Grande
(UFCG) em Campina grande — PB.

Para o preparo das solucbes de NiFe que foram utilizadas na
eletrodeposicao, teve como base a dissolucdo dos sais listados na Tabela 1
em agua. A composicao da mesma foi baseada na composicao ja citada na
literatura Mafaltti, (2000). Na Tabela 2 mostra a composicdo da solugdo com
substituicdo de 30% do Ni por Fe.

Tabela 1: Composicao do banho de Watts

Substancia Formula Concentracdo Massa Molaridade Funcao
Quimica (g/L) molar
Sulfato de  NiSO4.6H20 284 262,85 1,080 Fonte de
Niquel Niquel
Cloretode  NiCl2.6H20 50 237,70 0,210 Fonte de
Niquel Niquel
Acido HsBOs 40 61,83 0,647 Tamponante
Bérico

Fonte: Mafaltti, (2000)



34

Tabela 2: Composicao da solucao com substituicao de 30% do Ni por Fe

Substéancia Formula Concentracago M.M.  Molaridade Funcao

Quimica (g/L)

Sulfato de NiSO4.6H0 199 262,85 0,757 Fonte de
Niquel Niquel
Cloreto de NiCl..6H20 50 237,70 0,210 Fonte de
Niquel Niquel
Sulfato FeS04.7H0 85 278,02 0,306 Fonte de
Ferro Ferro
Acido HsBOs 40 61,83 0,647 Tamponante

Borico

Fonte: Mafaltti, (2000)

Para que fosse avaliado o efeito do pH na eletrodeposicao foram obtidos
revestimentos a partir de eletrélitos com diferentes valores de pH ( 3,0; 4,0 e
5,0). Para o ajuste de pH foi utilizado uma solucao de NaOH.

4.1.2 Parametros operacionais

Os parametros adotados foram mantidos durante todo o processo de
deposicdo. Foram ajustados da seguinte forma: a temperatura trabalhada foi de
50C° para todas as solugdes, estando dentro da faixa sugerida por
CECCONELLO 2007, que seria de 50C°, para o controle desta temperatura foi
utilizado um termostato de modelo Minipa MDM — 80. A densidade de corrente
utilizada para deposi¢éo da solugdo com pH 3 e 4 foi de 0,225mA/cm?, e para o
deposito de pH 5 foi aplicada uma densidade de corrente de 0,137 mA/cm?,
para o controle da densidade utilizou-se uma fonte de corrente Minipa MPL —
1303M. Foi utilizado um eletrodo rotativo EG&G PARC 616, que manteve o
eletrdlito sob agitacdo constante com 30 RPM durante todo o processo. O pH
das solugdes foram ajustados mediante a adicdo de hidroxido de sddio
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(NaOH), foram medidos sempre antes de cada deposito com o peagametro
MetrohM 744.

4.2PREPARACOES DO SUBSTRATO (ELETRODO DE TRABALHO)

4.2.1 Tratamento mecanico para o substrato de cobre

Foi utilizando um substrato de cobre (eletrodo de trabalho) medindo 1,5
cm x 1,5 cm, sendo que a area total desse substrato € de 4,5 cm2, com uma
haste superior (Figural). No preparo do substrato para eletrodeposi¢cao, foram
realizados tratamentos mecéanicos e quimicos. No primeiro tratamento
constituiu-se no preparo das placas (substratos) a partir de folhas de cobre,
onde foram cortadas algumas placas de 1,5 cm x 1,5 cm de area de trabalho,
contendo um cabo em sua extremidade superior. Em seguida realizou o
tratamento da superficie de deposito dos metais, para isso foi feito o polimento

simples com lixas em granulacéo crescente de 400, 600 e 1200 mesh.

4.2.2 Tratamento quimico para o substrato de cobre

O tratamento quimico empregado foi constituido de uma imersdo do
substrato em uma solugdo de NaOH 10% m/v (desengordurante) seguido de
uma imersdao em uma solucdo de H2S0O4 1% v/v, (neutralizador e ativador da
superficie) esse tratamento tem como objetivos eliminar contaminantes na
superficie do substrato, minimizando assim interferéncias no produto da
eletrodeposigéo. A Figura 1 mostra a estrutura do eletrodo de trabalho utilizado

para todos os depdésitos.
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Figura 2:Eletrodo de trabalho (substrato de cobre)

3,0cm (haste)

\Areade depcsiJi 1 ,5 cm

1,5cm

Fonte: Arquivo pessoal

4.3 SISTEMA DE ELETRODEPOSICAO

Os revestimentos foram obtidos usando a metodologia experimental ja
estabelecida na literatura, com fundamentos de Mafaltti (2010), Dahms e Croll
(1965), fazendo uma adaptacédo do banho de watts, substituindo parte da fonte
de Ni por Fe no banho. No preparo das solu¢cdées foram utilizados reagentes
com elevados grau de pureza, as solucdes foram preparadas utilizando-se
agua destilada.

O processo de eletrodeposicdo ocorreu sob controle de um
galvanostatico, com eletrodo rotatério (catodo), em um béquer de capacidade
50 mL. Foi utilizado como eletrodo auxiliar (dnodo) uma malha de platina de
forma cilindrica de forma a possibilitar a rotagcdo do substrato no seu interior,
como pode ser visto na Figura 3.

Para o processo de eletrodeposicao foi utilizado uma célula eletroquimica
com dois eletrodos, estabelecendo uma placa de cobre como catodo, onde
sera depositado o revestimento e um eletrodo de platina para o transporte de

carga durante o processo.

Figura 3: Eletrodos de trabalho e contra eletrodo (eletrodo de platina).

Eletrodo de trabalho Eletrodo de referéncia

Fonte: Arquivo pessoal




37

4.4ESTUDO DE CORROSAO

Para o estudo de resisténcia corrosao foram feitas curvas de Polarizagéao
Linear (PPL) e por Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE). Utilizou-
se postentiostato/galvanostato AUTOLAB PG STATE 30®. As curvas de PPL 1
mV.s-1, uma faixa de varredura d + 500mV, assim foram obtidos valores de
potencial de corrosdo e de resisténcia de polarizacdo respectivamente
mediante a essas curvas. A coleta de dados e tratamento de resultados foram
obtidos utilizando um computador com os softwares GPES para a medida de
PPL e FRA para a medida de EIE. Os ensaios foram realizados em meio de
cloreto de sédio (NaCl 3,0 M), para isso utilizou-se uma célula convencional a
qual é composta por trés eletrodos, calomelano (Hg/Hg2CI2) como eletrodo de
referéncia, contra eletrodo de platina (Pt) e o de cobre revestido previamente
com a liga NiFe, como eletrodo de trabalho. A Figura 3 mostra o sistema

experimental utilizado.

Figura 4: Sistema experimental utilizado para coleta de dados PPl e
EIE.

Fonte: Arquivo pessoal

4.5 DETERMINACAO DA PROPRIEDADE MECANICA
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4.5.1 Analise Dinamico-Mecéanica (DMA)

Foi realizada uma analise por DMA para estudar o comportamento
mecanico do substrato de metal, Cu, eletrodeposito NiFe depositado por 7
minutos e 24 segundos e uma outra amostra de NiFe depositado por 14
minutos e 48 segundos, todas com pH 3.A coleta de dados foram obtidos
utilizando o equipamento de analise dinamica Q 800 (Figura 5).

Figura 5: Analisador Dinamico-Mecanico Q 800

Fonte: Silva,(2009)

4.6 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.6.1 Morfologias dos revestimentos NiFe digitalizada.

A liga NiFe foi obtida nas condigbes definidas na metodologia citada. As
primeiras amostras eletrodepositadas podem ser vista na Figura 6, onde
apresentaram aspecto brilhante e visualmente uniforme a partir da solugéo
preparada que resultou em pH 3. Foram preparadas novas amostra em
triplicata nos pH 4 e 5, limite este de acordo com Santana et. al., (2012). Para
que resultasse em eletrodepdsitos com aspectos brilhantes e uniformes, foi
necessaria a alteracao da densidade e corrente. Para o eletrodepésito pH 3 e 4
aj=50 mAlcm2, e pH 5, j = 30 mA/cm2 com agitagdo em forma de rotacao
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constante em 30 RPM. Acima deste valor de pH foram realizadas tentativas de
eletrodepésito, o qual ndo obteve éxodo, pois ndo formava camadas aderentes
que ficavam largando da superficie do substrato. Na Tabela 3 se observa as
condicoes de preparo dos banhos eletroliticos segundo Mafaltti (2000). A partir
do banho de niquel ou banho de Watts, foram obtidos banhos para ligas
desejadas. Para a formacao da liga de NiFe foi substituido 30% m/m do sal de
niquel (NiSO4.6H20) pelo sal ferroso (FeSO4.7H20) para se obter uma liga
com substituicdo de 30% do Ni por Fe.

Tabela 3: Condi¢des de preparo dos banhos eletroliticos

Carga
Eletrodeposito pH i(mA/cm2) Tempo (m) Massa do depésito(g)
(C)
Eletrodepositol 3 7,24 97,74 0,0182
50
Eletrodeposito2 4 7,24 97,74 0,0267
50
Eletrodepésito3 5 12,34 83,30 0,021
25

Fonte: Mafaltti (2000)
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Figura 6: Imagens superficiais do substrato antes e depois do deposito

Fonte: Arquivo Pessoal

4.6.2 Morfologia do revestimento NiFe por MEV

As morfologias superficiais das amostras eletrodepositadas com pH 3, 4
e 5 foram feitas por MEV e as correspondentes imagens sdo mostradas nas
Figuras 7 a 9. Os eletrodepésitos obtidos tem uma morfologia granular com
tamanhos de grao diferentes. Para pH 3 apresentam graos entre 2um a 30(/m
de diametro (Figura 5), para pH 4 apresentam gréos entre 1um a 2um (Figura
6). Nos eletrodepdsitos obtidos com pH=5 apresentam-se bastante trincados,
como mostram a Figura 8. Segundo Souza (2007), a presenca de tais trincas
pode ser associada ao surgimento de tensdes internas durante o processo de
eletrodeposicgao.

O pH e a densidade influéncia fortemente no tamanho de grédos nos
eletrodepédsitos como € mostrada nas Figuras 6, 7 e 8, com 0 aumento do pH e
a densidade de corrente constante em 50 mA/cm?, observa se que a morfologia
granular se diferencia, ou seja os grao sao de tamanhos e formatos diferentes,
o de pH 3 apresenta graos pequenos comparados com o de pH 4,que séo

relativamente grandes. Quando é feita a comparag¢do em uma ampliacao de
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100x e 2000x do eletrodepdsitos em pH 3 com relagdo ao pH 4 tais condi¢des
€ constatada. Quando se aumenta o pH e a corrente é alterada para 30
mA/cm? se observa uma diminuicdo de graos, como é visto na Figura 8 com
ampliacao de 5000 vezes, como também revela as tricas ,formando blocos com
aproximadamente de 50 um e graos na faixa de 0,5um, cerca de 100x menor
em relagdo aos graos mostrados em pH 3.

Figura7: Morfologia obtida por MEVda liga NiFe- a) 100x e b) 2000x em
pH=3

SEMHV.30.0KV | WD:19.45 mm | VEGA3 TESCAN]  SEM HV: 30.0 kY WD 19.10 mm I VEGA3 TESCAN

View field: 1.38 mm Det: SE | 200 pm View fi 69.2 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 100X | Date{m/dly): 04/26/16 LAMMEA-UFCG SEM MAG: 2.00 kx | Date{m/dly): 0412616 LAMMEAUFCG
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Figura 8: Morfologia obtida por MEV da liga NiFe - a) 100x e b) 2000x
em pH=4

VEGAS TESCAN

LAMMEA-UFCG S x | Date{midly): 0426116 | LAMMEA-UFCG

Figura 9: Morfologia obtida por MEV da liga NiFe - a) 100x, b) 2000x e
c) 5000x em pH=5

SEMHV:300KV | WD:21. Lol VEGA3TESCAM] SEMHV300KV | WD:21.41mm VEGA3 TESCAN
View field: 1.38 mm | View field: 69.3 pm 20 pm
SEMMAG: 100x  Date{midly): 04/26/16 LAMMEA UFCG SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/ f LAMMEA UFCG




43

SEM HV: 30.0 KV |_ WD: 21.11 mim I | VEGA3 TESCAN

View field: 27.7 pm | Det: SE 5 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date{m/dly): 04/26/16 LAMMEA-UFCG

As equagbes 2 e 3 mostram o potencial de reducdo dos metais em
estudo, diante de tais equagdes pode-se esperar uma maior deposicdo do
niquel, j& que possui um potencial de redugéo maior, porém de acordo com a
Tabela 4, observa-se uma maior deposi¢cdo do ferro, constatando assim que
nestas condi¢cdes experimentais a eletrodeposicao da liga NiFe é anémala, ou
seja, o metal menos nobre é depositado preferencialmente (SANTANA, 2010).

Ni**aq +26 > N°  E-.024v  Equagdo 2
Fe*aq +26°>Fe®  E=.044V  Equagdo 3

Na Tabela 4 sdo destribuidos valores do eletrodeposito NiFe, onde é
analisado a composi¢cdo em massa (Wt%) e a composicao atémica (at%). Nesta
tabela se observa que a partir do aumento de pH, aumenta o percentual de Ni e
consequentemente diminui o percentual de Fe. Na Figura 9 o aumento do
percentual de Ni e reducdo do Fe pode ser melhor observado, ressaltando que
a partir de pH 5, os depo’sitos formados s&o nao aderentes, e em pH

superiores a 7 ndo ha formacda de eletrodepédsito devido a precipitagdo dos
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ions metalicos como observado. Este comportamento esta de acordo com o

com Santana et. al., (2012).

Figura 10: Composicao percentual da liga NiFe
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Nas figuras 11, 12 e 13 mostram os gréaficos de EDS/EDX, obtidos
Espectrometro OXFORD X-act. Mostrando ocorréncia dos atomos nos
eletrodepdsitos. Nestes graficos pode ser observado picos somente dos metais
Ni e Fe presentes no eletrodepdsito que forma a liga NiFe.

Figural1: Grafico de EDS/EDX do eletrodepdsitos NiFe pH=3

Liga NiFe30 pHS
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Full Scale 132178 cts Cursor: 0.000 ke




Figura12:Grafico de EDS/EDX do eletrodepdsitos NiFe pH=4

Liga NiFe pH4
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Figura13: Grafico de EDS/EDX do eletrodepdsitos NiFe pH=5

Liga MiFe30 pHS

4.7 ESTUDO DE CORROSAO NO REVESTIMENTO

4.7.1 Polarizacao Potenciodinamica Linear (PPL)

45
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As curvas de polarizagdo para os eletrodepositos de NiFe obtidos em
diferentes pH sdo mostradas na Figura 14, onde podemos observar que em pH
5, este apresentou maior potencial de corrosdao com -0,319V que é a amostra
que apresenta o maior percentual de Ni. Neste pH o eletrodepésito com
41,61% de Ni, apresenta comportamento idéntico as curvas de PPL de
eletrodepodsitos de Ni puro que aprezenta um “pico” em potencial proximo de
0,00V. Na Figura 13 também pode ser observado que o eletrodeposito de pH 4

apresentou o potencial mais positivo, ou seja maior resisténcia a corrosao.

Figura14: Curvas de PPL do eletrodeposito NiFe obtidos em diferentes

pH.
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E -0,433V -0,395V
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1,0 -0,8 -0,6 -0,4 0,2 0,0 0,2 0,4 0,6

4.7.2 Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE)

Os valores que foram obtidos por (EIE) sdo mostrados na Figura 14. A
partir desta figura se pode observar que o arco da impedancia formado pelo
eletrodepésito com pH 5 apresentou valores menores de resisténcia de
polarizacdo, onde tem uma resisténcia de polarizagdo (Rp) a corroséo de 2,7
103 0,0 que esta em concordancia com a PPL, na qual a resisténcia a

polarizacdo também sdo menores que as dos outros pH. Tal ocorréncia pode
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ser associado ao fato de que em pH 5 a morfologia do eletrodepdsito apresenta
rachaduras com distribuicdo ao longo de toda a superficie do eletrodepdsito
como se observou na Figura 15, mesmo tendo o maior percentual de Ni
(40,61%) como mostrado na Tabela 4, o que Ihe conferiu um maior potencial de

corrosao (Ecor = -0,319V) visto na Figura 14.

Figura14: Espectro de Impedancia Eletroquimica
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Fonte: Arquivo Pessoal
4.8 EFICIENCIA DE CORRENTE

4.8.1 Lei de Faraday

Para estimar a eficiéncia das amostras utilizamos a Equacéo (1),
mostrada no referencial desta monografia (Oliveira et. al. 2014). A Tabela 5
apresenta os valores de eficiéncia de corrente calculadas para cada uma das
amostras produzidas, especificando o valor da eficiéncia das camadas da liga

NiFe eletrodepositada no substrato de cobre.
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Tabela 4: Eficiéncia das amostras determinadas através da lei de
Faraday

Experimento Fe(wt%) Ni(wt%) ECC(%)
pH 3 0,65 0,35 63,2557
pH 4 0,61 0,39 72,1494
pH 5 0,58 0,42 70,0814

Fonte: Arquivo Pessoal

Como pode ser observado nos valores acima citados, o eletrodepoésitos
que teve maior eficiéncia de corrente foi o de pH 4,0ou seja, o indice de carga
desperdicada no decorrer na eletrodeposicao foi pequeno, em compara¢ao aos
outros pH. Tal comportamento é mostrado por Junior (2016). Na
eletrodeposicao de alguns metais estas perdas acontecem de maneira menos
intensa como é o caso do niquel, onde uma parte relativamente pequena da
corrente elétrica € utilizada na redugéao do hidrogénio, enquanto a maior parte

da corrente é utilizada na deposicao destes metais.

4.9 ANALISE DINAMICO-MECANICA (DMA)

Nas Figuras de 16 a 18 sdo mostrados os respectivos picos de inflexao
do cobre e dos eletrodepdsitos de NiFe com uma carga de 100C (7 minutos ) e
200C (14 minutos) com pH 3, pode ser observado na Figura 16 , que o
eletrodepoésitos de NiFe em 14 minutos e com temperatura em média de
35,26°C apresenta um maior ponto de inflexdo. A Figura 17 mostra que o
eletrodeposito NiFe 100 C apresenta um pico de aproximadamente 498,3199
MM, ou seja € o mais resistente a forca de deslocamento. Na Figura 18 a) e b),
apresenta o eletrodeposito NiFe 200C como sendo o de maior resisténcia a
forca de stress tendo em média 0,5529 ym. Para uma melhor andlise dos
valores de temperatura, forca de deslocamento e forca de stress, estéo
distribuidos na Tabela 5
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Figura16: Grafico de temperatura por DMA das ligas NiFe e do
substrato
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Figura17: Gréficos de for¢ca de deslocamento por DMA das ligas NiFe e
do substrato de cobre a) , b), e ¢)
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Figura 18: Graficos de forca de stress por DMA das ligas NiFe e do
substrato de cobre. a) e b)
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Tabela 5: Valores de temperatura, forca de deslocamento e forca de
inflexao.

_ Temperatura (°C) Forca de Forca de
Experimento
Deslocamento(um)  Inflexao (N)

35,05972 497,8091 0,4183318
Cobre
_ ) 35,23522 498,3199 0,5104187
NiFe 7 minutos
35,24594 497,756 0,5524151

NiFe 14 minutos

Fonte: Arquivo Pessoal

5. CONCLUSAO

Neste trabalho foram utilizados metodologias ja estabelecida na
literatura para a eletrodeposicdo de ligas metalicas, em diferentes
parametros,contudo foram modificados alguns parametros de execugao.

A técnica de eletrodeposicado foi adequada para se obter camadas em
forma de filmes finos de NiFe sobre o substrato de cobre.

Ha um aumento do teor de Ni no eletrodeposito com o aumento do pH
no banho.

A morfologia dos eletrodepoésitos obtidos em diferentes pH e diferentes
densidades de correntes apresentam uma morfologia granular e sem trincas,
evoluindo pra morfologia com trincas e grdo menores quando hd um aumento
do pH. O eletrodeposito de NiFe que é mais rico em Ni, por apresentar trincas
superficiais atribuidas a possiveis tensdes internas, exibiu menor resisténcia a
COrrosao.

O eletrodeposito de NiFe 200 C (14 minutos) que foi submetido a Analise
Dindmico-Mecanica (DMA) , apresentou maior pico de inflexdo com relagdo aos
demais.

Contudo, apds a realizagdo desses experimentos indicam que o
eletrodeposito NiFe em pH 4 é uma potencial alternativa para a aplicagado como

revestimento contra o processo de corrosao, nas condi¢des avaliadas.
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