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RESUMO

A corrosdo € um processo espontaneo ocorrendo em maior frequéncia em meio aquoso sendo
essencialmente eletroquimica. As técnicas eletroquimicas como Polarizacao Potenciodinamica,
¢ uma investigacdo do processo corrosivo. Revestimentos protetores (metalicos, poliméricos,
compdsitos) podem ser obtidos pela técnica de eletrodeposicao e aplicados para controlar o
processo corrosivo. O processo de eletrodeposicdo vem aumentando nos ultimos anos por
possibilitar revestimentos em potencial para amenizar os prejuizos da corrosdo. Como exemplo
de revestimentos protetores contra corrosdao, podem ser citadas as ligas metélicas obtidas por
eletrodeposi¢do. Ligas contendo o metal molibdénio podem ser aplicadas para inibir ou mitigar
processos corrosivos devido as suas excelentes propriedades de resisténcia a corrosiao e ao
desgaste mecanico. O estudo da adicao do molibdénio em ligas contendo metais menos nobres
como o ferro pode melhorar suas propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdao. Além da
adicao do ferro de outros elementos como fésforo pode melhorar as propriedades mecénicas
bem como a resisténcia a corrosao de ligas a base de ferro molibdénio. Assim, o objetivo deste
trabalho foi obter e caracterizar revestimentos de Fe-Mo-P a partir do processo de
eletrodeposi¢do. Para tal fim, foi desenvolvido um banho eletrolitico constituido de citrato de
sédio 0,50 M, sulfato de ferro 0,03 M, molibdato de s6dio 0,09 M e hipofosfito de sédio 0,09
M. Os parametros avaliados no processo de deposi¢io foram densidade de corrente (30 mA/cm?
e 60 mA/cm?) em pH fixo 6. O estudo da superficie dos revestimentos foi realizado por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Além disso, os revestimentos foram
caracterizados pela técnica de Difracdo de Raios-X (DRX). As propriedades de resisténcia a
corrosdo dos eletrodepdsitos, foram avaliadas utilizando as técnicas de Polarizagcdo
Potenciodinamica (PP), os ensaios de corrosdo foram realizados em uma solucao salina (NaCl
a3,5%). Notou-se que o revestimento obtido em condi¢des experimentais 60 mA/cm? obteve o
potencial de corrosao mais positivo (-0,5 V) e o maior valor de resisténcia de polarizacao (20,00
Q.cm?), apresentando, dessa forma, a maior resisténcia a corrosio. Portanto, foram obtidos com
sucesso revestimentos de Fe-Mo-P seguindo os parametros de deposi¢do aqui avaliados. Com
o desempenho destes frente a corrosdo em meio salino e devido ao cardter amorfo a liga tem

potencial de aplicacdo industrial.

Palavras-chave: Eletrodeposicao, Ligas Metélicas, Corrosao.



ABSTRACT

Corrosion is a spontaneous process occurring more frequently in aqueous media, in which
corrosion is essentially electrochemical. Electrochemical techniques such as Potentiodynamic
Polarization is an investigation of the corrosive process; Protective coatings (metallic,
polymeric, composite) can be obtained using the electroplating technique and applied to control
the corrosive process. The electroplating process has been increasing in recent years by
allowing potential coatings to mitigate the damage caused by corrosion. As an example of
protective coatings against corrosion, metal alloys obtained by electroplating can be cited.
Alloys containing the metal molybdenum can be applied to inhibit or mitigate corrosive
processes due to their excellent properties of resistance to corrosion and mechanical wear. The
study of the addition of molybdenum in alloys containing less noble-character metals such as
iron can improve their mechanical and corrosion resistance properties. Additional elements,
such as phosphorus, can improve the mechanical properties and the corrosion resistance of iron-
molybdenum-based alloys. Thus, the objective of this work was to obtain and characterize Fe-
Mo-P coatings from the electrodeposition process. For this purpose, an electrolytic bath
consisting of 0.50 M sodium citrate, 0.03 M iron sulfate, 0.09 M sodium molybdate and 0.09
M sodium hypophosphite was developed. The parameters evaluated in the deposition process
were current density (30 mA/cm? and 60 mA/cm?) at fixed pH 6. The study of the surface of
the coatings was carried out by Scanning Electron Microscopy (SEM). In addition, the coatings
were characterized by the X-Ray Diffraction (XRD) technique. The corrosion resistance
properties of the electrodeposits were evaluated using the techniques of Potentiodynamic
Polarization (PP). The corrosion tests were carried out in a saline solution (3.5% NaCl) it was
noted that the coating obtained under experimental conditions at 60 mA/cm? obtained the most
positive corrosion potential (-0.5 V) and the highest value of polarization resistance (20.00
Q.cm?), thus presenting the highest resistance to corrosion. Therefore, Fe-Mo-P coatings were
successfully obtained following the deposition parameters evaluated here. With their
performance against corrosion in saline environment and due to the amorphous character, the

alloy has potential for industrial application.

Keywords: Electrodeposition, Metal Alloys, Corrosion.
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1. INTRODUCAO

O processo de eletrodeposicdo oferece as condi¢des para a obtencdo de revestimentos
protetores podendo amenizar os impactos da corrosdo. Revestimentos gerados desse processo
apresentam propriedades superiores quando comparados aos revestimentos obtidos por outras

técnicas e, por isso, tém ampla aplicabilidade (OLIVEIRA et al., 2017).

7z

A corrosdo € um processo espontaneo que atinge os materiais metélicos refletindo
negativamente na sociedade e o meio ambiente. Segundo os 6rgdos, World Corrosion
Organization (WCO) e a National Association of Corrosion Engineers (NACE), o custo anual
da corrosdo e aproximadamente US$ 2,5 trilhdes simbolizando 3-4% do PIB dos paises
industrializados (GENTIL, 2011, HARB et al., 2020; REDDY et al., 2021). Além disso, os
revestimentos mais utilizados para amenizar os impactos da corrosdo € o eletrodepdsito de
cromo duro, em que o banho eletrolitico utilizado para obter este revestimento inclui a presenca
de espécies de cromo hexavalente, sendo este uma espécie cancerigena (BELTOWSKA-

LEHMAN et al., 2012; OLIVEIRA et al., 2015; WASEKAR et al., 2019).

Revestimentos obtidos por eletrodeposicao contendo molibdénio (Mo) ou tungsténio
(W) podem ser uma saida para a substituicdo do cromo, no entanto, o molibdénio €&
preferencialmente escolhido, uma vez que possui um custo menor em relagdo ao tungsténio, e
apresenta propriedades interessantes, a saber; alta dureza, excelente resisténcia a corrosao e alto
ponto de fusdo (OKADO et al., 1999). Além disso, o molibdénio proporciona uma modificacao
nas propriedades magnéticas dos metais ferromagnéticos, evidenciando a sua aplicabilidade
industrial (COSTA et al., 2019; LI; LIU; LIU, 2014). A literatura ja dispde de estudos sobre o
processo de eletrodeposicdo com a presenca do molibdénio e o tungsténio na forma de
revestimentos protetores (ALESARY et al., 2020; JINKU et al., 2018; KOVALSKA et al.,
2019; LUPI; DELL’ERA; PASQUALIL 2017; MURAKAMI et al., 2021).

E importante frisar que a eletrodeposicio do Mo metdlico em meio aquoso ocorre por
um processo conhecido como co-deposi¢ao induzida por elementos do grupo 8B (Ni, Co, Fe),
(PARK et al., 2020). Além disso, para obter o revestimento de Fe-Mo € necessario controlar os
parametros que influenciam o processo de eletrodeposi¢ao, como concentra¢do dos reagentes,
densidade de corrente, temperatura e pH, que podem modificar a composi¢cdo quimica e
morfologia dessas ligas. Também, quando dois ou mais metais sdo eletrodepositados

simultaneamente, a composi¢do elementar do revestimento obtido ndo reflete necessariamente
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a composicao do eletrdlito de partida. Assim, os pardmetros experimentais € a composicao
quimica do eletrdlito devem ser bem otimizados para se obter um revestimento desejado

(SANTANA, R. A. et al., 2007).

A adi¢do do metaloide fosforo (P) na liga binaria Fe-Mo pode proporcionar um carater
amorfo a liga terndria Fe-Mo-P. Ligas amorfas possuem alta resisténcia a corrosao e podem ser
obtidas adicionado-se um metaloide como o (P) e o boro (B) por exemplo durante o processo
de eletrodeposi¢do. Desta forma, a liga Fe-Mo-P, geralmente, possui cardter amorfo e pode ser
utilizada para diversas finalidades, entre as quais podem ser citadas: revestimentos
anticorrosivos, decorativos, eletrocatalisadores, entre outras aplicacdes (BARBANO et al.,
2017; DATTA et al, 2018; KOVALSKA et al., 2019; SAFIZADEH et al., 2017;
SAFIZADEH; HOULACHI; GHALLI, 2018; TOGHRAEIL; SHAHRABI; DARBAND, 2020).

Nesse viés, estudar a liga Fe-Mo-P € de extrema importancia uma vez que essa liga
dispde de componentes com excelentes propriedades anticorrosivas. Investigar parametros
como a densidade de corrente para obtencao desse sistema pode potencializar tais propriedades,
uma vez que essa varidvel é uma das principais que influencia diretamente nas propriedades
fisico-quimicas dos depdsitos obtidos por eletrodeposicao. Além disso, o estudo sobre
revestimentos que possuem resisténcia a corrosdo vem ganhando destaque no cendrio industrial
para minimizar o efeito da corrosao, assim, uma possivel aplicacdo das ligas Fe-Mo-P pode ser
revestir pecas em contato com a dgua do mar, ja que esse estudo ird simular tais condicoes.
Portanto, os revestimentos da liga obtida serdo caracterizados quanto sua morfologia, estrutura

de fase, composi¢ao quimica e resisténcia a corrosao.
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Obter a liga Fe-Mo-P a partir do processo de eletrodeposicdo e caracterizar as

propriedades dos revestimentos.

2.2 Objetivos Especificos

o Desenvolver um banho eletrolitico estdvel para a eletrodeposi¢do da liga Fe-Mo-P;
o Avaliar o efeito da densidade de corrente no processo de eletrodeposicao;
o Caracterizar os revestimentos obtidos quanto sua composi¢cao quimica e morfologia;

o Avaliar a resisténcia a corrosiao dos revestimentos obtidos.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Corrosao

O processo corrosivo € considerado termodinamicamente espontaneo, dessa forma, a
corrosdo transforma materiais em produtos que podem prejudicar sua utilidade. Em um conceito
geral, a corrosdo pode ser definida como a deterioracdo de um determinado material, metélico
ou nao, causada pela interagdo ou reacdo com o meio ambiente ao qual estd inserido. Essa
deterioragdo pode ser associada também a esfor¢cos mecanicos, dessa forma, o material corroido
perde sua funcionalidade e torna-se inadequado para sua finalidade de utilizacdo (GENTIL,

2011).

A corros@o metélica provoca prejuizos elevados para a economia, além de afetar o meio
ambiente e provocar acidentes, como: queda de pontes, oleodutos, navios dentre outros,
custando indmeras vitimas. Além disso, industrias como: 6leo e gés, sdo ramos que sofrem com
as consequéncias da corrosdo de dutos no decorrer do processo de acidificagdo de pocos de
petréleo. Isso causa impactos econdmicos severos devido a perda de funcionalidade e
durabilidade dos materiais corroidos que apresentam baixa performance para o qual foram

destinados (CHAUHAN; QURAISHI; QURASHI, 2021; GENTIL, 2011; HARB et al., 2020).

A corrosao metalica pode ser causada por reagdes eletroquimicas ou por outras reagdes
quimicas diversas (heterogéneas) que ocorrem na interface entre a superficie do metal e o meio
corrosivo ao qual este estd inserido. Além da corrosdo metdlica outros materiais nao-metélicos
podem ser deteriorados pela acdo do meio ao qual estdo expostos e, dessa forma, essa
deterioragdo pode ser considerada como consequéncia da corrosdo. Entre esses materiais podem
ser citados como exemplos, a corrosdo em borrachas e polimeros, concreto, madeira, entre
outros (GENTIL, 2011). Dessa forma, dependendo de fatores como morfologia da superficie
metalica, causas ou mecanismos envolvidos nas reacdes quimicas ou eletroquimicas, fatores de
estresse mecanicos, meio corrosivo e da localizacao do ataque, entre outros, a corrosao pode se
manifestar sob diferentes formas, assim, o conhecimento desses fatores e formas de corrosio
tornam-se de grande importancia no desenvolvimento de tecnologias capazes de amenizar os

efeitos destrutivos causados por processos corrosivos (WOLYNEC, 2013).

O conhecimento da forma ou tipo de corrosdo torna-se importante para o estudo do
mecanismo envolvido no processo corrosivo, além de auxiliar no desenvolvimento de
tecnologias adequadas para seu controle. Existem diferentes tipos ou formas de corrosdo,

catalogados na literatura de acordo com as caracteristicas e fatores apresentados pelo material
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corroido, entre eles, cabe destacar a corrosdo uniforme, por placas, alveolar, puntiforme (por
pite), intergranular (intercristalina), intragranular (transgranular ou transcristalina), filiforme,
por esfoliacdo, empolamento por hidrogénio, em torno de solda, grafitica, dezincificacdo, entre
outros (GENTIL, 2011). Diversos fatores devem ser considerados no estudo e desenvolvimento
de materiais aplicados no controle de processos corrosivos, entre eles podem ser citados o
conhecimento do tipo de material metélico, ou seja, sua composi¢do quimica, 0 processo
utilizado para sua obtencdo, a presenca de impurezas, a exposi¢do a tratamentos térmicos, o
estado da superficie metélica, entre outros. Além disso, deve-se conhecer o meio corrosivo ao
qual o material estard exposto e as condicdes operacionais, como exigéncia mecanica,
condi¢des de exposicdo ao meio corrosivo, periodos de operacdo em condi¢des extremas de
temperatura e pressdo, entre outras. Portanto, o conhecimento desses fatores permitird o
desenvolvimento de materiais adequados para protecdo de equipamentos ou instalagdes contra

processos corrosivos (GENTIL, 2011; WOLYNEC, 2013).
3.2 Eletrodeposicao

Os revestimentos metdlicos sdo peliculas formadas por metais puros ou ligas interpostas
entre um material e o meio externo. Esses revestimentos podem ser utilizados para melhorar as
propriedades de protecdo contra corrosdo do material, melhorar as propriedades de
condutividade elétrica, aumentar a dureza, melhorar o aspecto fisico, entre outras propriedades
dependendo do tipo de metal utilizado no revestimento e da aplicagdo do material recoberto.
Assim, o método de eletrodeposicao proporciona uma obtengdo de revestimentos sobre varias
categorias de matérias, mesmo aqueles com geometrias complexas, podendo ser descritos
quanto a sua composi¢do quimica, morfologia da superficie, resisténcia a corrosao,

microdureza, dentre outros (OLIVEIRA et al., 2017).

A eletrodeposic@o baseia-se nos conceitos da eletroquimica, mais especificamente em
reacoes de oxirreducdo, dessa forma, espécies quimicas (ions) sdo reduzidas e depositam-se
sobre a superficie de um material pela passagem de uma corrente elétrica, geralmente continua.
Assim, podem-se obter depdsitos de metais puros ou ligas com diferentes composi¢des, além
de propriedades fisicas e quimicas caracteristicas dependendo dos metais utilizados no
revestimento. O material que serd recoberto pode ser condutor ou ndo condutor, desde que passe
por algum tratamento que o torne condutor durante o processo de eletrodeposi¢do. As
propriedades do revestimento, assim como sua espessura, vao depender de fatores como, por

exemplo, da densidade de corrente utilizada no processo, da temperatura do banho eletrolitico,
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da concentracdo dos sais dos metais, da presenga ou auséncia de aditivos, entre outras. No

esquema abaixo é mostrado o processo (GIURLANI ez al., 2018).

Figura 1: Celula Eletroquimica de deposi¢do

Contra Eletrodo de
Platina

Substrato

\

L

Banho
Eletroquimico

Fonte: Autoria prépria, 2022

z

Na Figura 1 é mostrado um dispositivo experimental simulando o processo de
eletrodeposi¢do de forma ilustrativa onde o galvanostato € utilizado no controle da densidade
de corrente (fonte de energia externa), o contra eletrodo de platina (anodo) € utilizado como
auxilio para fechar o circuito sendo um componente inerte, o eletrodo de trabalho a base de
cobre (substrato — citodo) onde € obtido o depdsito de ligas e por fim o banho eletrolitico

contendo os sais de metais.
3.2.1 Aspectos historicos e econémicos

O primeiro estudo envolvendo a eletrodeposi¢do remota ao inicio do século XIX. Foi
em 1805, que Luigi Brugnatelli (1761-1818) executou a primeira eletrodeposi¢cao documentada
de metal dourado a partir de uma solucao de ouro saturada. No entanto, foi s6 em 1840 que a
eletrodeposi¢do ganhou relevancia com o estudo envolvendo a deposicdo de ouro e prata
utilizando cianeto de potdssio como eletrdlito (ELKINGTON; ELKINGTON, 1840). Com isso,
a eletrodeposicdo ganha uma perspectiva global se tornando uma tecnologia comum em todo o

mundo para depositar metais preciosos € ndo preciosos, tais como: cobre, ouro, niquel, latdo,

estanho e zinco (GIURLANI er al., 2018; LELEVIC; WALSH, 2019).
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Atualmente, o processo de eletrodeposi¢do tem sido visto como uma tecnologia madura,
e bastante utilizada no desenvolvimento de revestimentos compostos, decoracdo automotiva,
protecao de metal e outros campos da indudstria uma vez que esse método vem se mostrando
bastante eficaz para os setores industriais por proporcionar baixos custos, isso porque a

eletrodeposi¢do é simples e acessivel para controlar (LIU et al., 2020).

Cabe destacar que no ano de 2006, a eletrodeposicao correspondia a 26% de atuacao no
mercado nas esferas da industria para acabamento de metais (LAMPKE et al., 2008). Conforme
estimativas da Future Market Insights (FMI), a chegada de novas tecnologias por
eletrodeposi¢do proporcionard ao mercado de galvanoplastia uma movimentag¢do financeira
entre 2019 e 2026, na ordem de 21 bilhdes de ddlares, a projecdo aponta que isso se deve aos
esforcos por parte da induastria no tocante a gestdo de residuos que afeta o meio ambiente
(KAITWADE, 2021). Por isso, é evidente o crescimento e relevancia desse processo para a

inddstria e atuagcdo no mercado.

Apesar dos progressos tecnolégicos terem ocorridos nos ultimos tempos € sabido que a
inddstria ainda enfrenta a necessidade de oferecer resultados eficientes no que diz respeito a
conservacdo de energia, reducdo de custos e residuos téxicos, como também lidar com a

duracdo de produtos que podem ser afetados pela corrosdao (VALDEZ et al., 2012).

O desenvolvimento de ligas metdlicas dispde de grande eficiéncia para abrandar essas
perspectivas industriais no que diz respeito ao impacto econdmico como também um
desenvolvimento sustentdvel, isso porque as ligas metdlicas obtidas por eletrodeposi¢ido sao
caracterizadas pelo processo de eletrocristalizagdo, o qual € a interagdo entre a nucleagdo e o
crescimento do cristal, oferecendo também um ajuste na sua composi¢do, morfologia,
cristalinidade, bem como  propriedades personalizadas (RAGHAVENDRA;
BASAVARAJAPPA; SOGALAD, 2018).

Por isso, a relevancia de estudos sobre ligas metdlicas obtidas por galvanoplastia
principalmente ligas desenvolvidas por metais de transicdo, tém ganhado destaque em varios
pilares da industria por causa de sua exceléncia na aplicacdo de revestimentos. Isso porque as
ligas metélicas utilizadas como revestimentos oferecem um melhoramento as propriedades
fisicas, quimicas e mecanicas do substrato além de oferecer uma melhor resisténcia ao desgaste

e a corrosdo em temperaturas elevadas (GIURLANI ez al., 2018).

COSTA et al., (2018) descobriram que o comportamento da liga Ni-W-Fe-P frente a

corrosao foi afetado pela propor¢do de tungsténio, em que o aumento da taxa de W ocasionou
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um aumento na microdureza em até um limite de 24%. Os autores perceberam que passando
desse limite para o tungsténio ha maior incidéncia nas microrrachaduras, como consequéncia,
houve uma diminui¢io na microdureza. Observaram também que o resultado mais significativo
para a corrosdo foi a menor concentragdo de tungstasto (0,09 M) e Niquel (0,02 M) no banho

eletrolitico.

E importante ressaltar que a literatura dispde de estudos voltados para a liga Ni-W-Fe,
no entanto, ha poucos trabalhos que mencionam a introducio do fésforo nessa liga (COSTA et
al., 2018). Sabe-se que a presenca desse metaloide ocasiona melhoria nas caracteristicas dos
depdsitos (MOLINARI; MARCHETTI; STRAFFELINI, 1995). Por essa razao, ligas contendo
o fosforo em sua composi¢do sao apontadas como excelente substitutas para revestimentos que
apresentam o cromo duro em sua composicao, além de contribuir para amenizar a corrosio. Na
literatura, por exemplo, a liga Co-P tém sido apontada como excelente substituta para
revestimentos que apresentam o cromo duro em sua composi¢do quimica para a indudstria

aeronautica (FUKUMURO et al., 2007).

A literatura evidencia que uma menor taxa de fésforo influéncia a nanocristalidade dos
depdsitos e por consequéncia ocasiona um melhoramento na resisténcia a corrosao,
propriedades cataliticas e magnéticas dentre outros aspectos que proporcione graus
significativos para a liga ou o metal (BARBANO et al., 2017; FUKUMURO et al., 2007,
MOLINARI; MARCHETTI; STRAFFELINI, 1995).

A liga bindria Fe-Mo e ternaria Fe-Mo-P, mostram sua eficiéncia na literatura quanto
ao controle da corrosdo ou como um excelente eletrocatalisador (DATTA et al., 2018;
SAFIZADEH; HOULACHI; GHALI, 2018). Além disso, a utilizacdo de revestimentos
utilizando o metal de transi¢do molibdénio pode proporcionar um melhoramento nas
propriedades superficiais, aplicados em situacOes extremas de temperatura e na presenca de
agentes corrosivos, i1sso porque esse metal dispde de elevada dureza, estabilidade térmica e

resisténcia a corrosdo (BRENNER, 1963, (KAZIMIERCZAK; OZGA; SOCHA, 2013).
3.2.2 A eletrodeposicao como método de obtencao da liga Fe-Mo-P e Fe-Mo

Ligas contendo molibdénio ndo podem ser depositadas a partir de solucdes eletroliticas
aquosas. No entanto, ele pode ser combinado com outros metais, especialmente metais do grupo
do ferro. Para haver deposicdo da liga bindria Fe-Mo e ternaria Fe-Mo-P, um mecanismo
chamado co-deposi¢do induzida é necessario (OLIVEIRA et al., 2020; PARK et al., 2020;
WINIARSKI et al., 2016). A formagao desta liga acontece através da reducdo do 6xido ou
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hidréxido de molibdénio na presenca de ferro metdlico (BRENNER, 1963, BARBANO; DE
CARVALHO; CARLOS, 2016).

Em seus estudos Tsyntsaru et al. (2012 p.19) evidenciaram que a deposi¢do de
molibdénio puro na solucdo aquosa com a presenca de fons molibdato (VI) (MoO4>") ndo ocorre
porque uma camada isolante de 6xido de molibdénio (IV) (Mo0QO) € formada na superficie do

substrato (Equacao 1).
MoO4s> + 2H,0 + 2¢- — MoO, + 40H™ (1)

O intermedidrio MoO> s6 pode obter caracteristicas de molibdénio metalico devido a
inducdo de espécies metdlicas como o ferro com hidrogénio adsorvido (TSYNTSARU et al.,
2012). Como evidenciam as reagdes abaixo, tome (Me) como algum metal do grupo do ferro e

(n) sendo o nimero de oxidagao do molibdénio.

Me* +2¢ — Me (2)

Me
H*+e¢ — HMe) (3)
MoO.> + (6 —n) e + Mo™ 6xido(hidréxido) (4)
Mo™ 6xido(hidréxido) + nH(Me) — Mo(Me) (5)

Com seus estudos voltados para a eletrodeposi¢do dos sistemas bindrios Fe-Mo e
ternarios Fe-Mo-P, Barbano et al. (2017) evidenciaram os picos de formacao dessas ligas. O
pico de reduciio da corrente do potencial inicial do complexo [Fe(NTA):]* foi de (-0,2 V) isso
implica na passagem do Fe(IlI) para Fe(II) ocasionando uma deposi¢do do ferro em sincronia
com a evolucdo do hidrogénio que leva a potenciais mais negativos. Além disso, no anodo
observaram que o pico de oxidagdo do depésito de ferro foi de -0,9 V e com a presenca do sal
molibdato no banho surgiu um novo pico de reducado de -0,4 V, isso porque o processo passa a
ser por co-deposi¢do induzida. Os autores apontaram que a inclusdo do sal de fosforo ndo
ocasionou alteracao no perfil de voltametria, concluiram haver estagios de deposicao iguais na
solucdo com a presenca do P, evidenciando assim que o estudo voltamétrico dos sistemas Fe-

Mo e Fe-Mo-P e as etapas de eletrodeposicao das ligas sdo as mesmas em diferentes substratos.

Oliveira et al. (2020) em seus estudos voltados para a caracterizacao da liga binaria Fe-
Mo, observaram que houve na composicdo quimica da liga uma maior propor¢cdo de ferro
quando comparado com o molibdénio em todos os experimentos, constataram que ocorreu o

mecanismo de co-deposi¢ao do molibdénio através da inducao do ferro. Além disso, os autores
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concluiram que a densidade de corrente nao demonstrou influéncia para a deposicao dos dois
metais, observaram que apenas o pH foi o unico fator que influenciou na composicdo quimica
dos revestimentos, em grandes valores de pH 6 e 8 foi beneficiado a deposicdo do ferro ja para

o molibdénio os valores baixos de pH 4 a 6 favoreceu a sua deposigao.
3.3 Fatores que afetam as propriedades dos revestimentos

A eletrodeposicdo de ligas metdlicas € geralmente afetada pela composi¢do do banho
eletrolitico, bem como pelos parametros operacionais que influenciam as propriedades dos
filmes obtidos. Alguns desses pardmetros sdo os fisicos, tais como a espessura, estrutura
cristalina e geometria dos substratos enquanto outros sdo quimicos como a concentra¢do do
eletrdlito, pH, temperatura, densidade de corrente, potenciais de deposi¢do e uso de aditivos. O
ajuste desses parametros de deposi¢do torna possivel o controle e otimizacao das propriedades
estruturais, mecanicas, magnéticas, dentre outras: dos eletrodepdsitos. Geralmente, ligas sdo
eletrodepositadas a partir de eletrdlitos contendo agentes complexantes (BELTOWSKA-
LEHMAN et al., 2012). Em particular, os aditivos organicos t€ém um impacto consideravel no
processo de eletrocristalizacdo de metais individuais, e assim, na composi¢do quimica,
microestrutura e propriedades funcionais dos revestimentos da liga que depende do tipo e da
concentracao dos aditivos (BELTOWSKA-LEHMAN et al., 2012). Esses fatores mencionados
anteriormente determinam a qualidade dos depoésitos obtidos. Os depdsitos sdo caracterizados
por serem continuos, uniformes, ndo porosos, terem boa aderéncia ao substrato, devem ser
finamente granulados, brilhantes e lustrosos, além de serem duros e dicteis. Essas propriedades
dos metais eletrodepositados dependem, principalmente, do tamanho e arranjo dos cristais

individuas que constituem metais eletrodepositados.
3.4 Densidade de Corrente

A densidade de corrente é um fator importante, pois ela proporciona um controle de
deposicdo dos processos de eletrocristalizacdo e nucleagao refletindo diretamente na natureza
dos graos formados (CHEN et al., 2002). A andlise da influéncia da densidade de corrente
ocorre de duas formas: o aumento da densidade de corrente proporciona uma grande forca
catddica, isso por causa da forga eletrostdtica de atragdo presente internamente nas particulas
do banho. A segunda forma € quando dentro do depdsito com crescimento gradual do
revestimento composto ocasiona uma condutividade elétrica que influencia diretamente na

homogeneidade, distribui¢do uniforme e suavidade do revestimento (CHEN et al., 2002).
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Quando a densidade de corrente € baixa, o metal ¢ depositado lentamente fornecendo
tempo adequado para a etapa de nucleacdo impedindo que novos nicleos sejam criados. Como
resultado, o depdsito € mais homogéneo. Todavia, a densidade de corrente pode ser aumentada
até um valor limite sem prejuizos para os depdsitos. Um aumento da densidade de corrente,
dentro desse limite, aumenta a taxa de eletrodeposicao, o tamanho do cristal € reduzido e, assim,
os depdsitos produzidos nesta faixa serdo finamente granulados e uniformes. Por outro lado,
quando a densidade de corrente ultrapassa o valor limite para um dado banho e temperatura,
depdsitos de baixa qualidade s@o obtidos. Estes sdo rugosos por causa da répida descarga de
ions metélicos no catodo com uma tendéncia a crescer por fora para o volume da solu¢@o. Outra
possibilidade quando a densidade de corrente estd acima do seu valor limite é a formacao de
um deposito queimado e esponjoso. Quando hidréxidos estao incluidos nos eletrodepdsitos em
quantidade adequada, o depdsito tem aparéncia queimada, esponjosa e escura. Portanto, para
obter-se depdsito de boa qualidade a partir de determinado banho uma densidade de corrente
6tima deve ser aplicada (SANTANA, DE; PRASAD; SANTANA, DE, 2003; SANTANA, R.
A.etal., 2007).
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4 METODOLOGIA

Os experimentos desta pesquisa foram realizados no Laboratério de Eletroquimica e
Corrosao do Centro de Educagdo e Saide (CES) da Universidade Federal de Campina Grande
(UFCG), Campus Cuité-PB. Os procedimentos apresentados a seguir foram utilizados para

possibilitar a investigacdo da deposicdo do revestimento da liga em estudo.
4.1 Eletrodeposicao

O processo de eletrodeposicao da liga Fe-Mo-P foi realizado em banho maria com uma
célula eletrolitica em temperatura ambiente de 20°C e foi aplicado duas densidades de corrente
distintas 30 e 60 mA/cm?e pH 6. Os reagentes usados para a preparacdo do banho eletrolitico
para o processo de eletrodeposicdo da liga terndria Fe-Mo-P estdo listados na Tabela 1. Foram
utilizados reagentes de grau analitico dissolvidos em dgua destilada, além disso, a tabela mostra
as concentragdes molares e a funcao de cada reagente para compor o banho eletrolitico. Para o

ajuste de pH foi utilizado NH4OH (concentrado) e uma solu¢do de H2SO4 (50% ).

Tabela 1: Composicdo quimica do banho eletrolitico usado na eletrodeposicao da liga Fe-Mo-P.

Reagentes Concentrag¢io (mol. L*! Funcao
Citrato de Sodio 0,50 Complexante
Sulfato de Ferro 0,03 Fonte de Ferro

Molibdato de Sodio 0,09 Fonte de
Molibdénio
Hipofosfito de Sodio 0,09 Fonte de Fosforo

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Foi utilizado um substrato na forma de uma chapa de cobre como eletrodo de trabalho
cortada em forma de quadrado com dimensdes de 2 x 2 cm, com uma 4rea de superficial efetiva

para ser eletrodepositada de 8 cm?, como mostrado na Figura 2.
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Figura 2: Substrato de Cobre.

2cm

2 cm

3cm

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Ap0s a confecgdo, o substrato passou por dois tratamentos, a saber: tratamento mecanico
com a finalidade de remover impurezas e 6xidos formados na superficie da amostra além de
possibilitar uma homogeneizacdo no substrato, € um tratamento quimico com o intuito é
desengraxar e ativar a superficie do substrato. O tratamento mecanico foi realizado com lixas
abrasivas com as seguintes granulometrias: 400, 600 e 1200 mesh respectivamente, apds o

polimento, a amostra € lavada com agua destilada e colocada para secar.

Para o tratamento quimico a amostra foi mergulhada em uma solu¢do de hidréxido de
sodio (NaOH) a 10%, posteriormente a amostra foi lavada com agua destilada e mergulhada
em uma segunda soluc¢@o de acido sulfurico (H2SO4) a 1% com o objetivo de ativar a superficie
do substrato para o processo de eletrodeposi¢do, em seguida a amostra € lavada com é4gua

destilada, finalizando assim a preparacdo do substrato.

Para a preparacdo do banho os reagentes foram pesados em uma balanga analitica com
precisao de 0,0001 g, depois foram colocados juntamente com 1 L. de dgua destilada dentro de
um béquer com capacidade de 1000 mL ficando em constante agitacdo em um agitador

magnético na respectiva ordem:

1. Citrato de s6dio

2. Sulfato de ferro

3. Molibdato de sddio
4. Hipofosfito de Sédio
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ApOs a preparacdo, a solucdo permaneceu no agitador até atingir total solubilizacao.
Ap0s a solubilizacdo fez a transferéncia da solu¢do para um baldo volumétrico (Figura 3), e foi
retirado uma aliquota de 80 mL com um auxilio de uma proveta de 100 mL para ser colocado

em uma c€lula eletrolitica.

Figura 3: Solugdo preparada apds a pesagem dos reagentes e célula eletrolitica

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Para o melhoramento dos depdsitos obtidos pelo processo de eletrodeposi¢dao foi
estipulado dois experimentos com o objetivo de analisar a varidvel densidade de corrente e
fixando o pH do banho eletrolitico nas condi¢des estabelecidas como mostra a Tabela 2 abaixo.
Além disso, € importante destacar que a escolha desses parametros aconteceu a partir de testes

preliminares.

Tabela 2: Condi¢oes estabelecidas para o melhoramento das condigdes do banho eletrolitico.

Experimentos Densidade de pH
corrente (mA/cm?)
1 30 6
2 60 6

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Ap0s isso foi calculado o tempo de deposi¢do para cada condi¢do de densidade de

corrente através da equacdo 1 (lei de Faraday):

Q=i xt (equagdo?2)
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Onde:

Q ¢ a carga utilizada, em Coulomb (C);

i € a corrente, em Ampere (A);

t € o tempo de realizacdo do depdsito, em segundos (s).

A densidade de corrente utilizada para provocar o processo de deposicdo dos
revestimentos foi controlada por uma fonte de energia externa do modelo MPL-1303M (Figura
4) da Marca Minipa. A célula eletrolitica foi colocada em banho maria e preparou-se as

condic¢des para a eletrodeposicao (Figura 4).

Figura 4: Fonte de Energia externa para controlar a densidade de corrente Modelo MPL-1303M e célula

eletrolitica em banho maria para o processo de eletrodeposigéo.

b,

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Os valores estipulados de densidade de corrente apresentados na Tabela 2 foram
aplicadas no equipamento pelo tempo de deposi¢do obtidos apds os célculos até atingir uma

carga de 600C em todos os experimentos.
4.2 Caracterizacao das Ligas

As ligas foram caracterizadas para avaliar seu carater amorfo, sua composi¢do quimica

e sua resisténcia a corrosao, também foi verificado a morfologia dos revestimentos=

4.2.1 Caracterizacio da Estrutura
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A caracterizacio da estrutura (cristalina ou amorfa) dos revestimentos foi realizada pela
técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) utilizando um difratometro da SHIMADZU modelo
XRD-6100 (Figura 5), com radiagdo Cu Ka (A = 1,54056 A) a 30 KV e 30 mA, em uma faixa
de varredura de 20° a 80°. Os difratogramas foram obtidos utilizando o acessério para andlise

de filmes finos para evitar a influéncia do substrato (cobre) nos resultados.

Figura 5: Difratdémetro da SHIMADZU modelo XRD-6100.

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

4.2.2. Composicao da liga

As andlises da composicdo quimica das ligas obtidas foram feitas no aparelho de Energia
Dispersiva de Raios — X (EDX) utilizando um espectrometro digital Shimadzu, modelo 7000.
Figura 6
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Figura 6: Espectrometro digital da SHIMADZU modelo (EDX)-7000.

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

4.2.3 Microscopia éptica e microscopia eletronica de varredura (MEV)

Os estudos superficiais dos revestimentos foram realizados por Microscopia Optica,
utilizando um microscépio Olympus modelo BX-51, e por Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), utilizando um microscépio da empresa TESCAN, modelo VEGA 3SBH
com Detector de EDS a seco da Oxford modelo X-ACT IE150. As micrografias superficiais
foram realizadas sem que as amostras sofressem qualquer tipo de tratamento anterior, como
polimento ou ataque quimico superficial. Esta andlise mostra o comportamento da superficie
do revestimento em forma de imagem. Tem como principal objetivo avaliar a presenca ou

auséncia de micro rachaduras e/ou nédulos nos depdsitos.
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Figura 7: Microscépio da empresa TESCAN, modelo VEGA 3SBH com Detector de EDS a seco da Oxford
modelo X-ACT IE150

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

4.4 Ensaios de corrosao

A Técnica de Polarizacdo Potenciodinamica (PP) foi utilizada para testes eletroquimicos
de corrosdo. Os ensaios foram desenvolvidos em um potenciostato/galvanostato PG STATE 30
da AUTOLAB, enquanto que para a obtencdo dos dados foi utilizado o seguinte software:

General Purpose Electrochemical System (GPES) para medidas PP.

Para a realizacdo dos testes de corrosdo foi utilizada uma célula constituida por um
eletrodo de trabalho (cobre) revestido com o depdsito apresentando uma &rea superficial
exposta de 0,76 cm?, como eletrodo auxiliar foi utilizado um eletrodo de platina dispondo de
uma forma em espiral. Além disso, um eletrodo de calomelano saturado (ECS) foi usado como
referéncia para que todos os experimentos, assim todos os potenciais foram referidos a este

eletrodo. O esquema estd evidenciando na Figura 6.
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Figura 8: Esquema de montagem da célula de corrosio.

Contra-eletrodo de — > — Eletrodo de
Platina Referéncia

Solucéo de NaCl 1::‘) I:I Qrificio para o
35% |- ':i::eleirodo de trabalho

Fonte: Laboratério de Eletroquimica e Corrosdo (UFCG), 2022.

Para obter as curvas de PP a velocidade utilizada foi de 1 mV/s para todos os ensaios,
foram obtidas por varredura linear de +£300 mV a partir do potencial de circuito aberto (Epca).
A liga obtida foi colocada em uma solucdo teste de cloreto de s6dio (NaCl) com o intuito de
obter o potencial de circuito aberto sendo que o potencial foi medido no decorrer do tempo de

estabilizacdo de 1200 s.

Para simular o meio corrosivo foi utilizado 50 mL de uma solu¢do salina de NaCl 0,6
mol/L (3,5% m/v) para todos os ensaios (PP) em temperatura ambiente 25 + 2 °C. Além disso,
os experimentos foram desenvolvidos em uma gaiola de Faraday com o intuito de restringir
interferéncias provocadas por sinais eletromagnéticos externos ao sistema eletroquimico de

COITOSA0.
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Figura 9: Esquema de montagem da célula de corrosao.

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Através do processo de eletrodeposi¢do foi possivel obter a liga terndria Fe-Mo-P como
também investigar o efeito da densidade de corrente nesse revestimento. Realizou-se a

caracterizacdo e teste em meio corrosivo com as condi¢des estabelecidas neste estudo.
5.1 Composicao quimica

Foi avaliada a composicdo quimica dos revestimentos obtidos. A Tabela 3 mostra a

composi¢do para todos os revestimentos. Foi obtida a liga Fe-Mo-P em todos os experimentos.

Tabela 3: Composicao quimica dos revestimentos.

. Densidade de Fe Mo P
Experimentos  corrente (mA/cm?) Wt%)  (wt%) (Wt%)

1 30 59 40 1

2 60 58 41 1

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

De acordo com a Tabela 3 foi reduzido em maior quantidade o elemento ferro, em

seguida o elemento molibdénio e o fésforo foi obtido com um teor de 1% em todos os
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experimentos. Esse resultado confirma que o tipo de deposicdo, isto é, o mecanismo de
deposicdo € do tipo co-deposi¢do induzida. Onde o molibdénio s6 € reduzido na presenga de
um dos elementos do grupo do ferro. O fésforo teve sua redugdo limitada pela competicdo na
redugdo com o molibdénio. Na interface eletrodo/eletrélito, ficou rica em intermedidrio de Fe

e Mo responsaveis pela redu¢cdo do Mo e impedindo a reducao do fésforo (DATTA et al. 2018).

Winiarski; Tylus e Krawczyk (2016) ressaltam, em seus estudos para a influéncia do
molibdénio na eletrodeposicdo da liga Zn-Fe-Mo, que apenas ensaios em grandes densidades
de corrente possibilita um crescimento da porcentagem de ferro e molibdénio na composicao
da liga. Os autores obtiveram a liga Zn-Fe-Mo com as seguintes condi¢des: densidade de
corrente 20 mA.cm™? em pH 5.8. De acordo com o estudo de Safizadeh et al., (2017) uma maior
propor¢do de Fe foi depositada quando comparado com Mo na liga Fe-Mo-P utilizando citrato
como agente complexante, isso ocorre devido ao “comportamento do metal nobre” que
ocasiona preferencialmente a adsor¢do na superficie do eletrodo. E importante destacar que
esses autores obtiveram a liga Fe-Mo-P (na propor¢ao FessMo30P16) nas seguintes condigdes:

densidade de corrente 20 mA.cm? e pH 6.
5.2 Analise da densidade de corrente

A Figura 7 apresenta a andlise feita por Microscopia eletronica de Varredura (MEV).
Com as medidas obtidas foi possivel investigar a superficie dos revestimentos. Foi observada a
presenca de trincas em todos os revestimentos. Ficando evidentes nos experimentos 1. O

Experimento 2 apresentou trincas, porém, ficaram quase imperceptiveis nas imagens.
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Figura 10: MEV da superficie dos revestimentos: Exp 1 (30mAcm™) e Exp 2 (60 mAcm?) em pH 6

SEM MAG: 5.00 kx | WD: 14.83 mim I VEGA3 TESCAN SEM MAG: 5.00 kx | WD: 15.03 mm I VEGAJ TESCAN

5 pm & 5 pm
SHi: RESOLUTION LAMMEA-UFCG SM: RESOLUTION LAMMEAUFCG

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Percebeu-se que houve a formacdo de nddulos e a presenca de microrrachadura nas
condicdes de densidade 30 mA.cm™? e pH 6 (exp.l) semelhante ao estudo de Safizadeh,
Houlachi, e Ghali (2018), uma vez que a existéncia do foésforo no revestimento Fe-Mo-P
ocasiona a formagdo e crescimento de ndédulos. A literatura também menciona que as
microrrachaduras € decorrente dos efeitos de tensao interna provocada no decorrer do processo
de nucleacdo da liga como consequéncia da diferenca de tamanho do raio atdmico de cada
elemento metélico envolvido no processo de deposicao (COSTA et al., 2018; OLIVEIRA et
al.,2019).

Observou-se que o aumento da densidade de corrente de 30 mA.cm™ para as condi¢des
60 mA.cm™ (Exp. 2) provocou uma diminui¢do das microrrachaduras, os nédulos também
apresentaram uma diminui¢@o significativa. Um aumento significativo dentro da zona limite
proporciona um acréscimo da taxa de eletrodeposi¢do, influencia o tamanho do cristal e, por
sua vez, os depdsitos desenvolvidos serdao finamente granulados e uniformes. Ja quando hd um
aumento na densidade de corrente extrapolando o seu limite das condicdes estabelecidas, €
possivel obter depdsitos com baixa qualidade apresentando caracteristicas do tipo rugosos e
arborescentes, outro ponto importante € a possivel obtengdo de um depdsito queimado e
esponjoso, isso ocorre por causa da descarga de hidrogénio no cétodo, crescimento da

concentracao de hidroxila no eletrélito que se encontra na vizinhanca do cdtodo (SANTANA,

R.A. et al.,2007).
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Na literatura, alguns autores obtiveram resultados envolvendo a densidade de corrente
na liga Fe-Mo-P, a saber: os autores (SAFIZADEH; HOULACHI; GHALI, 2018), obtiveram a
liga Fe-Mo e Fe-Mo-P com as seguintes condi¢des: densidade de corrente 25 mA.cm™ em pH
3.8 e em seus estudos observaram uma superficie parcialmente homogénea, pois a apresentava
uma pequena rugosidade. Os autores também evidenciaram a existéncia de nédulos amontoados
e fissuras que os autores apontaram como sendo em decorréncia do relaxamento superficial da
tensao interna e adquiriram revestimentos com formato de couve-flor, levando a uma formagao
esponjosa mostrando que houve um acréscimo maior ao limite de densidade de corrente. Além
disso, Barbano et al. (2017) constataram que depois da etapa de nucleacdo e crescimento, a
densidade de corrente expande aos poucos em decorréncia do aumento da rugosidade dos
depdsitos. Os autores obtiveram a liga Fe-Mo-P nas seguintes condi¢des de operacao: 26,55

mA.cm?e pH 8.

Estudos de Datta et al. (2018) apontaram a formacao de nanoesferas em duas amostras
com um baixo percentual de Fe, na propor¢do de 3:1:1 (Fe-Mo-P) no banho de deposicdo, o
que levou a uma deposicao uniforme da nanoesfera da liga ternaria Fe-Mo-P que apresentou
também uma diminuicdo em termos de tamanho do grdo especifico de ~100 nm. Foi
evidenciado, neste estudo, que houve um acréscimo significativo na zona limite na densidade

de corrente, da deposi¢do da liga ternaria Fe-Mo-P.

Barbano er al., (2017) observaram que a existéncia do foésforo (P) ocasionou um
melhoramento significativo na uniformidade da morfologia, além de gerar uma diminuic¢ao no
tamanho da particula para cargas de deposicao em cerca de 5 um. No entanto, 1Sso acarreta um
aumento drastico da carga de deposi¢do gerando assim revestimentos com menos uniformidade
e mais dendriticos. De acordo com Safizadeh; Houlachi e Ghali (2018), a existéncia do fésforo
(P) no revestimento Fe-Mo-P gerou o aparecimento e aumento dos ndédulos na superficie

quando foi comparada a liga bindria Fe-Mo.
5.3 Analise da estrutura dos revestimentos

A incorporacdo do metaldide P em ligas a base de ferro como a liga bindria Fe-Mo causa
uma nanocristalinidade dos depdsitos, que por consequéncia gera uma melhoria significativa
na resisténcia a corrosdo, propriedades magnéticas e também cataliticas, € uma boa dureza dos
revestimentos (KOVALSKA; TSYNTSARU; CESIULIS, 2019; MOLINARI, et al., 1995;

KOSTA, et al., 2013). Isso por causa da sua caracteristica amorfa. Desse modo, com os
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resultados dos difratogramas de Raios-X foi possivel constatar que os dois revestimentos

obtidos apresentaram comportamentos amorfos (Figura 8).

Figura 11: Difractograma do revestimento Fe-Mo-P. Exp 1 (30mAcm™ em pH 6) e Exp 2 (60 mA.cm™ e pH 6).
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Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

E notério que as amostras apresentam uma banda larga no angulo de aproximadamente
de 43° como pode ser observado na Figura 8, evidenciando, assim, uma caracteristica amorfa
dos revestimentos obtidos. Segundo Datta, et al., (2018) nessa angulagdo houve uma
diminui¢do na intensidade da banda larga, os autores atribuiram essa condi¢cdo ao menor teor

de fosforo na liga.

5.4 Ensaios de corrosao
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Foi avaliado o comportamento da corrosdo nos revestimentos obtidos. Para isso, foi
utilizada a técnica de polarizagao potenciodinadmica. A Figura 9 mostra as curvas de polarizacao
para todos os experimentos. Pode observar que o Experimento 2 obtido nas condicdes
experimentais 60 mA/cm? em pH 6 obteve o potencial de corrosio partindo para valores menos

negativos. Quando mais positivo for o potencial melhor o comportamento contra a corrosao.

Figura 12: Curvas de polarizacio para todos os experimentos obtidos em NaCl (3,5 %, m/v), a 25 + 2°C.

0,001 T
| B
_ 1E-4 \
o " .
E L 20 ’,-'/
O 1E5 % e
= .
=~ 1E-6 \f \ f Exp1
| \ Exp2
1E-7 “
it
A -0,8 -0,6 0,4 {2 0,0 0,2

E (V)

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Estudos de Safizadeh et al., (2018) em solu¢do de hidroxido de potassio (KOH),
apontaram que a mudanca de potencial para valores mais positivos (nobres) indicou a
possibilidade de formac¢do de uma camada passiva nas superficies dos eletrodos Aco Macio e
niquel (Ni). Notaram a aparicao de trés produtos passivos nas superficies dos eletrodos apds
investigar as curvas no potencial de circuito aberto, Ni e Fe-Mo (Fess Mo47), concluindo que a

formacdo da camada passiva impediu uma maior corrosdo desses revestimentos.

Barbano et al., (2017) indentificaram que a existéncia do fosforo nos depdsitos obtidos
provoca o deslocamento das curvas de corrosdo para potencias menos negativos auxiliando em
uma melhoria significativa para a Resisténcia a corrosdo. Além disso, os autores detectaram a
formacdo de O6xidos na superficie dos depositos terndrios Fe-Mo-P resultando em uma
passivacdo na superficie da liga. Assim, os autores apontaram que a inclusdo do fésforo no

sistema binario Fe-Mo tende a aumentar a resisténcia a corrosao.
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A Tabela 4 mostra os valores de potencial de corrosao (Ecorr) € resisténcia de polarizacio

(Rp), obtidos das curvas de PP extraidos do grifico apresentado na Figura 9, para todos os

experimentos.
Tabela 4: Valores de de Ecor € Rp para todos os experimentos.
Exp. Composicao Quimica (at.%) Ecorr (V) RP Q.cm?
Fe Mo P
1 59 40 1 -0,70 12,02
2 58 41 1 -0,50 20,00

Fonte: Arquivo Pessoal, 2022

Foi observado que o Experimento 2 obteve o potencial de corrosdo mais nobre de -0,50
V e maior valor de resisténcia de polarizacio 20,00 Q.cm?. Enquanto o experimento 1 ndo
demostrou um bom desempenho para a corrosdo com um potencial de -0,70 V e um valor de
12,02 Q.cm? para a (Rp). Assim, pode-se notar que a (Rp) aumenta com a diminuicdo do
potencial de corrosdo, sendo inversamente proporcional, pois uma maior (Rp) confere uma
maior resisténcia a corrosao (SAFIZADEH; HOULACHI; GHALI, 2018) dessa forma

podemos afirmar que o experimento 2 foi que apresentou maior resisténcia a corrosao.

6. CONCLUSAO

A liga Fe-Mo-P foi obtida com sucesso em todos os experimentos desse estudo através
do processo de eletrodeposicdo, no qual foi possivel constatar o do tipo co-deposicao induzida.
A partir dos dados de MEV observou-se a presenga de trincas em todos os experimentos, porém
o ensaio obtido nas condi¢des 60 mA/cm? em pH 6 (Exp.2) as trincas ndo ficaram muito
evidentes. Notou-se a formagdo de nédulos nas condi¢des de densidade 30 mA/cm? e pH 6
(exp.1), a formagado dos nédulos foi atribuido a presenca do fosforo no revestimento. Observou-
se que o aumento da densidade de corrente para as condi¢des 60 mA/cm? e pH 6 (exp.2)
provocou uma diminui¢do nas microrrachaduras e os nddulos apresentaram uma diminui¢do

significativa.

Observou-se também que a presenga do fosforo nos revestimentos obtidos gerou uma
amorfiza¢cdo nos depdsitos. Desse modo, com os resultados do difratograma de Raios-X foi
possivel constatar que todos os revestimentos obtidos apresentaram cardter amorfo. As

amostras apresentam uma banda larga no angulo de aproximadamente 43°.
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A partir das andlises do comportamento da corrosdo notou-se que o experimento 2
obtido nas condi¢des experimentais 60 mA/cm? em pH 6 obteve o potencial de corrosdo mais
nobre e maior valor de resisténcia de polarizacdo. A resisténcia de polariza¢do € inversamente
proporcional a taxa de corrosdao e diante disso concluimos que o experimento 2 foi que

apresentou maior resisténcia a corrosao.

Portanto, com os resultados elucidados foi possivel o estudo acerca do revestimento Fe-
Mo-P quanto a sua morfologia, composi¢do quimica, efeito da densidade de corrente,
caracteristica amorfa e comportamento da corrosdo. A liga Fe-Mo-P pode ser uma excelente
candidata para revestir pecas submersas na dgua do mar, além disso para trabalhos futuros
poderia ser investigado a influéncia do pH e da concentragdo do banho eletrolitico para a

obtencdo dessa liga por eletrodeposi¢ao.
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