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RESUMO

Os revestimentos protetores, além de constituirem uma importante forma de prevengao
a corrosdo metdlica, principalmente da atmosférica, podem melhorar consideravelmente as
propriedades fisico-quimicas das superficies, os revestimentos mais comuns sao os de cobre,
niquel e cromo. A eletrodeposicdo representa uma boa maneira de revestir as superficies
metdlicas. Os revestimentos protetores podem ser obtidos por diversos métodos, o mais
utilizado € o obtido por eletrodeposicdo, esta técnica consiste em depositar uma camada fina
sobre a superficie de um substrato por meio da eletrolise. Apesar de sua excelente resisténcia
a corrosdo, e suas propriedades mecanica, os revestimentos de cromo duro sdo cada vez
menos popular nas aplica¢des industriais, devido a problemas ambientais e toxicoldgicos, pois
no banho da cromagem sdo usados {ons cancerigenos Cr®. Nos iltimos anos a
eletrodeposi¢do da liga Ni-W tem recebido atencdo considerdvel devido a sua resisténcia ao
desgaste e a corrosdo, juntamente com alta resisténcia a tragdo e dureza elevada. Além disso,
ligas Ni-W podem ser utilizadas como um substrato em supercondutores submetidos a altas
temperaturas. Este trabalho tem como objetivo obter revestimentos de Ni-W e avaliar a
resisténcia a corrosdo das ligas obtidas. Na preparacdo do banho foram utilizados reagentes
com alto grau de pureza analitica: sulfato de amonio, tungstato de sddio, oxalato de sédio e o
sulfato de niquel. O pH das solucdes foi 7,0 e este foi ajustado adicionando-se hidréxido de
amonio ou 4cido sulfurico. Na otimizagdo do processo de eletrodeposi¢do da liga de Ni-W, foi
utilizado um planejamento fatorial completo 2%, com 1 experimentos no ponto central
totalizando 5 experimentos, em duplicata. Por meio da metodologia de superficies de
respostas (MSR) foi feito o estudo dos efeitos principais e de interagdo sobre a eficiéncia de
deposi¢do do sistema, resisténcia a polarizacdo e potencial de corrosdo. Foi obtida com
sucesso por meio da eletrodeposi¢do uma liga bindria de Ni-W. Foi observado que o melhor
valor de potencial de corrosdo foi -0,276 V este obtido com o aumento da densidade de
corrente (100 mA/cm?) e com a diminuicio da agitacdo (0).

Palavras-Chave: Liga de Ni-W, eletrodeposic¢ao, corrosao.



ABSTRACT

Protective coatings and are an important way to prevent metal corrosion, particularly
atmospheric, can greatly improve the physicochemical properties of the surfaces, the coatings
are the most common of copper, nickel and chromium. Electroplating is a good way to coat
the metal surfaces. Protective coatings may be obtained by several methods, the most widely
used is that obtained by electrodeposition, this technique involves depositing a thin layer on
the surface of a substrate by means of electrolysis. Despite its excellent corrosion resistance
and mechanical properties, hard chrome coatings are becoming less popular in industrial
applications due to environmental and toxicological problems, because the plating bath are
used carcinogenic Cr® ions. In recent years the electrodeposition of Ni - W have received
considerable attention due to its resistance to wear and corrosion, with high tensile strength
and high hardness. Furthermore, the Ni -W alloy can be used as a substrate for
superconductors subjected to high temperatures. This paper aims to obtain coatings of Ni - W
and evaluate the corrosion resistance of the alloys obtained. In preparing the bath reagents
were used with a high degree of analytical grade ammonium sulfate, sodium tungstate,
sodium oxalate and nickel sulphate . The pH of the solutions was 7.0 and this was adjusted by
adding ammonium hydroxide or sulfuric acid. In optimizing the electrodeposition process of
Ni- W, we used a 2° full factorial design with one center point experiments totaling 5
experiments in duplicate. Through the response surface methodology (RSM) was done to
study the main and interaction effects on the deposition efficiency of the system, polarization
resistance and corrosion potential. Was successfully obtained by electrodeposition of an alloy
binary Ni - W. It was observed that the best value of the corrosion potential was -0.276 V that

obtained with increasing current density (100 mA/cm” ) and with decreasing agitation (0).

Key Words : Ni - W alloy , electroplating , corrosion.
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1. INTRODUCAO

Os revestimentos protetores, além de constituirem uma importante forma de prevencao
a corrosdo metdlica, principalmente da atmosférica, podem melhorar consideravelmente as
propriedades fisico-quimicas das superficies, os revestimentos mais comuns sdo os de cobre,
niquel e cromo (HAMID, 2003). A eletrodeposi¢cdo representa uma boa maneira de revestir
as superficies metdlicas (GRAEF et al., 1996) uma das aplicagdes industriais mais
importantes da eletrodeposicdo € o revestimento com a finalidade de inibir a corrosao, que
ocorre na superficie do metal e nas suas estruturas sob a influencia do meio ambiente(
DONTEN et al., 2005 ).

Os revestimentos protetores podem ser obtidos por diversos métodos, o mais utilizado
€ o obtido por eletrodeposi¢do, esta técnica consiste em depositar uma camada fina sobre a
superficie de um substrato por meio da eletrolise. Com o propdsito de se obter propriedades
especificas, dois ou mais metais podem ser codepositados como uma liga metélica, resultando
propriedades superiores aquelas oriundas da eletrodeposi¢ao de um simples metal. Em relagcdo
a eletrodeposicao de um unico metal, as ligas depositadas apresentam-se mais densas e mais
duras, mais resistentes a corrosdo em determinadas faixas de composicdo, melhores em
propriedades mmagnéticas e mais adequadas para um posterior revestimento por
eletrodeposi¢ao (SONG; CHIN, 2002).

Apesar de sua excelente resisténcia a corrosdo e propriedades mecanica, o0s
revestimentos de cromo duro sdo cada vez menos popular nas aplicacdes industriais, devido a
problemas ambientais e toxicoldgicos, pois no banho da cromagem sdo encontrados ions
cancerigenas de crtt (NETOA, 2010).

Em particular, as ligas de tungsténio e molibdénio com metais do grupo do ferro t€m
atraido considerdvel atencdo devido a suas propriedades de condutividade térmica e
resisténcia a corrosdo. Ligas de niquel e tungsténio (W, Ni) sdo particularmente interessantes
porque apresentam boa resisténcia a corrosdao em solucdo aquosa, dureza, alta ductilidade e
propriedades magnéticas anisotrépicas (ARGANARAZ et al., 2012).

O Niquel (Ni) é um dos metais mais interessantes para galvanoplastia, em comparagao
com outras utilizadas para revestimento. Este metal ndo pode ser revestido a partir de solug¢des
de tampdes, ndo na presenca de tungsténio, porque os fons de hidrogénio da 4gua sdo
preferencialmente reduzida sobre os fons metalicos. Para a eletrodeposicao de algumas ligas

metalicas foi atribuido o termo “codeposi¢do induzida”, este foi apresentado por Brenner
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(FEDRIZZE et al., 2002) para descrever uma situacdo em que um metal ndo pode ser
eletrodepositado a partir de solucdo aquosa na sua forma pura e sim codepositado na presenca
de outro metal, formando dessa forma uma liga.

No processo de otimizacdo serd utilizado como ferramenta de otimizacdo o
planejamento experimental.

Este trabalho teve como objetivo geral desenvolver e otimizar o banho eletrolitico para
obtencdo da liga Ni-W de boa qualidade e caracterizar essas ligas quanto sua dureza,
estabilidade térmica e principalmente sua resisténcia a corrosao utilizando como complexante
o oxalato de s6dio. Como ferramenta de otimizagdo foi utilizado um planejamento fatorial

completo associado a metodologia de superficie de resposta.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Corrosao

A corrosdo consiste na deterioracdo dos materiais pela acdo quimica ou eletroquimica
do meio, podendo estar ou ndo associada a esfor¢os mecanicos. A deterioragdo pode incidir
sobre diversos tipos de materiais, sejam metdlicos como os agos ou as ligas, ou ndo metélicos,
como concreta, borracha, polimeros e madeira também sao considerados como corrosiao
(GENTIL, 2005). A énfase aqui descrita foi sobre a corrosdo dos materiais metdlicos. Esta
corrosdo é denominada corrosdo metalica.

A corrosdo acelera o processo destrutivo combinando com outras formas de
deterioracdo de materiais, como ocorre nos casos de fadiga, erosdo e abrasdo. Em
temperaturas elevadas a corrosdo é, em geral, bastante intensa e ocorre através de interacao
com o0s gases, constituindo a oxidag¢do, ou com sais ou 6xidos fundidos, constituindo a
corrosdo quente.

Sdo bastantes tipos e formas com que a corrosdo se manifesta € 0s mecanismos
envolvidos sdo bastante complexos e, em muitos casos, ainda pouco conhecidos. A corrosao
sob tensdo, apesar de ser um dos fendmenos mais intensamente investigados em corrosao,
ainda esta a espera de um modelo que explique a sua ocorréncia. Do mesmo modo, apesar dos
grandes avan¢os na tecnologia de controle da corrosdo, ainda se tem muitas formas de ataque

de dificil diagndstico e combate (PRASAD, 1996).

2.2 Eletrodeposicao

Os processos corrosivos para o controle efetivo um pré-requisito é o conhecimento do
mecanismo das reagdes envolvidas. O proprio mecanismo da corrosdo pode sugerir modos de
combate ao processo corrosivo.

H4 diversas formas de protecdo metdlica e as camadas metdlicas protetoras sio
bastante utilizadas, elas sdo aplicadas por diversas técnicas como: Imersdo a quente,
cimentacdo, revestimento mecanico, eletrodeposi¢do, condensacdo de vapor de metal e
pulverizacdo do metal. Em decorréncia do desenvolvimento dos geradores de corrente
continua a pratica da eletrodeposicao tornou-se o processo mais usado para a protecao dos

metais (WOLYNEC, 1988).
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A eletrodeposicio é um processo frequentemente utilizado, pois se consegue
revestimento muito fino. Importante economicamente, porque se consegue protecao adequada
com uma camada bem fina, evitando excesso do metal eletrodepositado, que pode ser de alto
custo. Neste processo, o catodo de uma cuba eletrolitica é o material a ser protegido, onde os
eletrélitos contém sal do metal a ser usado no revestimento podendo o anodo ser também do
metal a ser depositado. A espessura da pelicula e suas propriedades dependem de diversos
fatores: densidade de corrente aplicada, concentragao de sais, temperatura do banho, presenca
de aditivos e natureza do metal-base (catodo), (GENTIL, 2005).

Eletrodeposi¢dao tem muitas vantagens, uma vez que requer muito menos complexo
aparelhos do que as técnicas baseadas em vécuo tais como pulverizagdo catddica e epitaxial
de feixe molecular. Este método oferece vantagens reais porque permite a grandes substratos,
mesmo quando eles t€ém geometrias complexas, pelas condi¢des de ajuste para o crescimento
conformado. Portanto, eletrodeposicao € uma estratégia facil e de baixo custo para produzir

revestimentos de liga com propriedades novas e emocionantes (ARGANARAZ, 2012).

2.3 Ligas de Ni-W

Eletrodeposi¢do da liga Ni-W té€m recebido aten¢do considerdavel (WANG, 2012). Sao
materiais promissores para aplicacdes em que € necessdria a estabilidade mecanica
temperatura relativamente elevados (BORGIA, 2011). Nos ultimos anos, devido a sua
excelente desgaste e corrosdo resisténcia, juntamente com alta resisténcia a trac¢cdo e dureza
elevada (WANG et al.,, 2012; GENC; OVECOGLU, 2010). E também um melhor
comportamento a corrosdo do que o Ni elementar. Além disso, ligas Ni-W podem ser
utilizadas como um substrato para em supercondutores submetidos a altas temperaturas
(GENC; OVECOGLU, 2010).

Ligas de Ni-W, com alto teor de tungsténio foram depositadas com sucesso a partir de
banho eletrolitico fracamente 4cido ou alcalino com sulfato de niquel, tungstato de sédio ou
APT (WUA, 2003). A eletrodeposicao da liga de niquel tungsténiio (Ni-W) € possivel a partir
da solucdo contento complexantes organicos como o citrato de amoénio (SASSI et al., 2012).

Foi demonstrado que a estabilidade térmica, resisténcia mecanica, propriedades anti-

corrosao e anti-desgaste da liga Ni-W aumentaria com teor de tungsténio (KUNG, 2010).
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Além disso, as ligas Ni-W podem ser particularmente adequadas para a prote¢do do
aco contra a corrosdo pecas e erosdo nas industrias de petréleo e naval devido a suas
propriedades mecénica e boa adesividade no substrato (ARGNARAZ, 2011).

Resultados experimentais mostram que o tamanho do grdo de Ni-W revestimentos
avaliadas por DRX diminuiu com o aumento do teor de tungsténio em revestimentos, no
entanto, o micro-dureza aumenta com o aumento de tungsténio conteido. Esta pode ser a
razdo principal porque o ferramental estrutural galvanoplastia com alta dureza, alta dureza,
boa resisténcia ao desgaste e tem uma excelente estabilidade térmica recebeu participagdes

significativas (KUNG, 2010).

2.4 Parametros do sistema

No processo de eletrodeposi¢do alguns pardmetros sao determinantes e influenciam
sobremaneira na a obten¢do dos resultados. Esses pardmetros sio nomeadamente o do banho,
que compreende a sua composi¢cdo, assim como o seu pH e parimetros operacionais que
incluem a temperatura do sistema, a agitacdo mecanica do banho, geometria do anodo e a

densidade de corrente (PRASAD, 1996; SANTANA et al., 2003).

2.5 Efeito da densidade de corrente

A densidade de corrente € uma das principais varidveis operacionais, definida como a
raz3o entre a corrente elétrica fornecida ao sistema e a drea do eletrodo em estudo. Na
eletrodeposi¢cdo, para cada tipo de banho e condicdes de operacdo sdo fixadas faixas de
densidade de corrente, tanto catddica, quanto anddica. A densidade de corrente quando
aumentada, serd seguido, principalmente, por um aumento na taxa de deposi¢cdo do metal
menos nobre (SANTANA et al., 2006). Com densidade de corrente catddica, a deposi¢do com
valores acima ou abaixo da faixa fixada, os depdsitos ndo proporcionam qualidades desejaveis
podendo ser rugosos, escuros, pulverulentos ou frageis.

O efeito da densidade de corrente pode ser verificado sob o aspecto de controle da
difusdo e do potencial do catodo, este ultimo efeito € particularmente elevado quando o

potencial do catodo é grandemente alterado. O potencial do catodo torna mais negativo com o
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aumento na densidade de corrente e, portanto, as condi¢cdes de deposi¢do aproximam-se do
potencial do metal menos nobre, aumentando a propor¢cao do metal menos nobre no depdsito.
A partir da teoria da difusdo simples, a taxa de deposi¢ao de um metal tem um valor limite
superior, que estd determinado pela taxa em que os fons podem mover-se através da camada
de difusdo do catodo.

A taxa de deposicdo do metal mais nobre estd relativamente muito mais préxima do
seu valor limite do que aquele do metal menos nobre em uma determinada densidade de
corrente.

Com o aumento da densidade de corrente no tipo regular de codeposic¢io, o contetido
do metal menos nobre no depdsito aumenta. Entretanto nos outros tipos de codeposi¢do a
relagdo oposta ocorre com frequéncia e, em alguns exemplos, conforme varie a densidade de
corrente o conteido de um dos metais atingiu um maximo ou um minimo. Sdo dificeis de
esclarecer estas desconexdes das relacdes qualitativas esperadas.

Na composi¢do de uma liga as grandezas das modificagdes resultante da variacdo da
densidade de corrente s@o maiores no tipo de codeposicao regular do que nos outros tipos.
Todavia ndo poderd ser formulada qualquer regra geral, uma vez que os citados efeitos
dependem das propriedades especificas de cada sistema de deposi¢ao de liga (GLASSTONE;
SPEAKMAN, 1931).

Poderia imaginar que a densidade de corrente mais adequada fosse a de maior valor
permitido, porque o tempo de deposi¢do seria minimo e, consequentemente, o rendimento do
ponto de vista comercial seria maior, mas o aumento da densidade de corrente favorece ao
aumento da reducdo de hidrogénio que é considerada uma das reagdes mais importantes que
ocorre no catodo.

A eficiéncia de corrente catddica ou de deposicdo estd em funcdo da quantidade de
hidrogénio reduzido, sendo tanto maior quanto menor for esta eficiéncia. Quando houver um
considerdvel desprendimento de hidrogénio, o depdsito provavelmente serd quebradico e
irregular, sob estas condicdes, os depdsitos obtidos geralmente sdo esponjosos € pouco
aderentes. Outra desvantagem é a formacdo da corrosdo localizada formada através da
producdo de hidrogénio no catodo. De acordo com a literatura as moléculas de hidrogénio
formadas na superficie do catodo necessita desprender da superficie metdlica para borbulhar
no banho e, por fim, escapar para a atmosfera. A facilidade deste desprendimento € funcao da

tensdo interfacial metal/banho.
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Ha casos de alta tensdo interfacial, as bolhas de hidrogénio permanecem aprisionadas
na superficie do catodo. A reducdo do ion metdlico ndo pode ocorrer no local de aderéncia da
bolha, para a formagdo do revestimento. Entdao a deposi¢do ocorre em todo o restante da
superficie catddica ficando um “buraco” na regido de contato bolha/substrato, obtendo-se
revestimentos com pites circulares. Esse problema pode ser resolvido com a adicdo de
substancias tensoativas no banho que abaixam a tensdo interfacial, pois facilita o
desprendimento das bolhas de hidrogénio. A adi¢do de 1-dodecilsulfato de sédio ao banho é
uma boa maneira de se reduzir o desprendimento de bolhas de hidrogénio no catodo

(PRASAD, 1996).

2.6 Efeito da agitacao mecanica

Neste projeto a agitacdo mecanica do banho eletrolitico é inserida de forma sob
rotacdo catddica, ela é um fator que pode influenciar a composicdo do depdsito de modo
similar a um aumento da concentragdo do metal no banho, uma vez que compensa a perda de
cations ao redor da placa do substrato (catodo), formando uma ac¢do puramente mecanica; sem
influencia nas propriedades eletroquimicas do banho ou do processo de deposi¢dao. Logo, a
agitacdo mecanica tem uma influéncia mais efetiva sobre a composi¢ido do deposito do que a
densidade de corrente ou da temperatura.

Um aumento na agitacdo mecanica geralmente acarreta a uma maior deposi¢cao do
metal mais nobre na liga depositada, compensando o efeito do aumento da densidade de
corrente. Consequéncia disso, a agitacdo permite o uso de maiores densidades de corrente,
embora tenda a favorecer naturalmente a formacdo de depdsitos com granulacdo grossa,
devido a inclusdo mecanica de residuos e impurezas contidas no banho. Dai que a agitacao é

sempre seguida pela filtragdo do banho eletrolitico.

2.7 Técnicas eletroquimicas para o estudo do processo corrosivo

Para avaliar o comportamento dos revestimentos quanto a resisténcia a corrosao sao
utilizadas técnicas tais como: exposi¢cao em camara de névoa salina, teste Kesternicht, teste
em camara imida e métodos eletroquimicos.

Técnicas eletroquimicas podem ser utilizadas na avaliacdo, no controle e na

investigacao da corrosdo de metais sofrendo diferentes tipos de ataque corrosivo, além de
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obter informagdes sobre a velocidade de corrosdo controlada pela transferéncia de carga
(polarizacdo por ativacdo). Existem varios métodos experimentais de ensaios eletroquimicos,
a extrapolagdo das retas de Tafel e a medida da resisténcia de polariza¢do, impedancia, etc
(YOUNES et al., 2003).

Dentre as técnicas eletroquimicas que podem ser utilizadas as mais comuns sao
curvas de polarizacdo e espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE). A técnica de EIE
vem se tornando muito popular em diversas dreas, pois uma série de informacdes podem ser
obtidas quando se aplicam medidas de impedancia em corrente alternada para avaliar sistemas
eletroquimicos. A EIE € uma técnica de anélise de resposta em freqii€ncia baseada no envio
de um sinal senoidal de potencial ao sistema e leitura da corrente induzida. A relagdo entre o
sinal de entrada e a resposta induzida representa a impedancia caracteristica do sistema e
fornece importantes informacdes sobre caracteristicas eletroquimicas do processo de

degradacao.

2.8 Resisténcia de polarizacao

Segundo Lee e Kang (2000), este método tem a vantagem de determinar a velocidade
de corrosdo através da realizacdo da polarizacdo anddica ou catédica de alguns milivolts em
torno do potencial de corrosdo do metal ou liga metdlica. Esse método foi desenvolvido a
partir de duas observagdes experimentais. Na primeira foi para uma certa corrente imposta, o
grau de polarizacdo € maior para a menor velocidade de corrosdo e a segunda retrata a
existéncia aparente de uma linearidade na origem da curva de polarizagdo para sobretensoes
de alguns milivolts.

O método de polarizacdo linear, inicialmente assim chamado, foi popularizado por
Stern e Geary em 1957 e recebe ultimamente o nome de método da resisténcia de polarizagao,
por apresentar unidades de uma resisténcia (Qmd).

O método galvanostitico € experimentalmente mais simples e comercialmente mais
usado devido a existéncia de dispositivos de monitoramento da resisténcia de polariza¢do. A
resisténcia de polarizacdo pode ser medida experimentalmente por um galvanostato ou um

potenciostato.
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2.9 Extrapolacao das retas de tafel

Quando um potencial E, diferente de Ecorr é imposto a um metal por meio de uma
fonte externa e a velocidade de reacdo € controlada pela etapa eletroquimica lenta que requer

(392

uma energia de ativagdo, tem-se um sobre potencial “n”.

€619

A relacdo entre corrente e sobretensdo de atividade “n” foi deduzida por Butler-
Volmer para casos de equilibrio eletroquimico (KONOSU, 1995). Utiliza-se uma analogia as
equagdes de Butler-Volmer testadas empiricamente por Tafel (Equacdo 01), nos casos de
COITOSA0.
n=a + blogi (Lei de Tafel) (01

Para Tafel anddico tem-se:

Na = aq + b, logi, 02)

onde;

a, = (—2,3RT /BnF) 1ogicorr

b, =2,3RT B nF

Para Tafel catédico tem-se:

Ne=a.+b.logi, (03)

onde;

a.=(—2,3RT /(1—a )nF) logico

b.=23RT/(1-B)nF

onde,

* a ¢ b sdo as constantes de Tafel;

* R ¢ a constante dos gases;
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* B € o coeficiente de transferéncia;

* N ¢ o nimero de oxidagdo da espécie eletroativa;

* F ¢ a constante de Faraday;

* 1 ¢ a densidade de corrente medida;

* icorr € a corrente de corrosio;

* 1 € o sobre potencial em relagdo ao potencial de corrosdo (E - Ecorr).

E uma importante ferramenta para avaliacio de pardmetros cinéticos da corrosdo. A
partir do potencial de corrosdo, sdo feitas duas varreduras distintas, uma no sentido catédico e
outra para o sentido anédico medindo para cada sobrepotencial a corrente caracteristica.

A equacdo de Butler-Volmer e, em conseqiiéncia, a propria equagdo de Tafel supde
que a velocidade de reacdo que ocorre na interface é determinada por uma barreira energética
de ativagdo situada dentro da dupla camada elétrica, razao pela qual a sobretensio que aparece
nessas equacdes ¢ chamada de sobretensdo de ativacdo e a polarizacdo de ativacdo. Existem
outras formas de polarizagdo, porém, as equagdes de Butler-Volmer e de Tafel ndo se aplicam

(WELLINGTON, 2008).

2.10 Planejamento experimental

O planejamento experimental € uma técnica, que estd usada em grande escala
atualmente. Através desta técnica, pesquisadores podem determinar as varidveis que exercem
maior influéncia no desempenho de um determinado processo, apresentando como resultado:
reducdo da variagdo do processo e melhor concordancia entre os valores nominais obtidos e
os valores pretendidos, redu¢do do tempo do processo, redu¢do do custo operacional e
melhoria no rendimento do processo.

Esse tipo de planejamento experimental gera representacdes graficas que facilitam a
visualizacdo do processo, bem como base estatistica para a discussdo dos resultados obtidos.

A partir desta técnica permite eficiéncia e economia no processo experimental € o uso
de métodos estatisticos na andlise dos dados obtidos resultando em objetividade cientifica nas
conclusdes. Assim, € obtido um modelo matematico apropriado para descrever certo

fendmeno, utilizando o minimo possivel de experimentos (LEE; KANG, 2000).

Planejamentos fatoriais sdo extremamente tteis para medir os efeitos (ou influéncias)

de uma ou mais varidveis na resposta de um processo. O comum € realizar um planejamento
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com dois niveis, no maximo trés. O uso de mais niveis aumentaria sobremaneira o nimero de
pontos experimentais, fato esse que se quer evitar quando se propde um planejamento.
Segundo (ALTUBE, 2003) o planejamento fatorial é a tinica maneira de prever interacdo
entre os fatores.

A representacdo de um planejamento fatorial em dois niveis é 2%, onde 2 significa o
numero de niveis e k o nimero de fatores (varidveis). Esses niveis sdo chamados de baixo e
alto, sendo representados, por convencao, como (-) e (+), respectivamente. As varidveis de
entrada (Fatores): foi fator 1 densidade de corrente e fator 2 a agitacdo, representados na

tabela O1:

Tabela 01 - Matriz de planejamento fatorial 2> com dois experimentos no ponto central.

Experimentos  Fator 1 Fator 2
1 +1 +1
2 +1 -1
3 -1 +1
4 -1 -1
5
6 0 0

O planejamento fatorial apresenta muitas vantagens sobre os métodos univariantes.
Neste método os fatores sdo simultaneamente variados a0 mesmo tempo € ndo um-a-um como
nos métodos cldssicos, permitindo notar as interacdes antagodnicas e a sinergia envolvida nos
fatores analisados. Métodos univariantes sdo incapazes de medir estas interacdes e por esta
razao ndo sdo eficazes como técnicas de otimizagao.

A Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) é uma colecdo de técnicas
matematicas e estatisticas usada para desenvolvimento, melhoramento e otimizac¢do de
processos, € pode ser usada para avaliar a significancia relativa de muitos fatores que sdo
afetados por interacdes complexas. O objetivo principal da MSR € determinar as condicdes
6timas de operacdo para um sistema ou determinar uma regido que satisfaca as especificagdes
operacionais (ES-SALAH et al. , 2004 ).

O planejamento dos experimentos, isto é, a especificagdo detalhada das operacoes

experimentais que devem ser realizadas, dependerd do objetivo particular que ele queira
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atingir. Cada objetivo ird requerer um planejamento diferente, para que possa ser alcancado de

forma eficaz (BARROS et al. 1996).

2.11 Propriedades do tungsténio

Alternativas sdo buscadas para combater a corrosdo, inimeros estudos na drea de
eletrodeposicdo de metais e ligas metdlicas tém sido desenvolvidos objetivando o
desenvolvimento de materiais cada vez mais resistentes a corrosdo e ao desgaste mecanico
assim como a substituicdo de processos poluentes por métodos concebiveis ao meio ambiente.
Entre os vérios materiais, as ligas metdlicas amorfas vém recebendo destaque. Ainda
denominadas ligas vitreas ou ndo cristalinas, como os materiais mais promissores para essa
finalidade (FEDRIZZE et al. 2002; CAPEL et al., 2003; DOLATI et al.,, 2003;
PEARLSTEIN et al., 2003; PARENTE et al. 2001; JUSKENAS et al. 2006; NETO et al.,
20006).

Por motivos ambientais e de saude publica, esforcos t€ém sido desenvolvidos na
tentativa de trocar o cromo, metal mais usado em revestimentos contra a corrosao. Entre as
alternativas possiveis, as ligas contendo o tungsténio pode ser uma escolha interessante e
segura, porque o tungsténio fica situado no mesmo grupo da tabela periddica (grupo VI) e
espera-se assim possuir as propriedades quimicas similares aquelas do cromo (NETO et al..
2006). A eletrodeposicao de ligas contendo tungsténio € de grande interesse devido as
propriedades caracteristicas deste metal tais como o mais elevado ponto de ebuli¢do 5657°C,
a menor pressdo de vapor e a mais elevada resisténcia a tensdo em temperaturas acima de
1650°C, dentre todos os metais. Ligas com um elevado teor de tungsténio potencialmente
servir como fortes candidatos para aplicacdes de alta temperatura (SUNWANG, 2011).

A dureza, densidade e sua excelente resisténcia a corrosdo tornam este metal ideal para
a fabricacdo de ligas. O contetddo do soluto W dtomos pode ser controlada pela temperatura,
densidade de corrente, e atual pulsacdo (SUNWANG, 2011).

Sabido que o tungsténio ndo pode ser depositado a partir solugdes aquosas. Porém, a
co-deposicdo do tungsténio com elementos dos metais do grupo do ferro (Fe, Ni, Co),
(ZEMANOVA, 2012), é bem sucedida e produz revestimentos com resisténcia de corrosio
boa que pode ser altamente durdvel, e resistente a altas temperaturas, como relatado por

(DONTEN et al., 2005; CAPEL et al., 2003; METZLER et al., 2003).
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O metal tungsténio e suas ligas sdo utilizados em situagdes que necessitam de altas
temperaturas, tem grande interesse devido sua elevada resisténcia a corrosdo e boas
propriedades mecanicas, propriedades magnéticas e tribo 16gicas. Prevé-se que as ligas de Ni-
W serd uma alternativa para a utilizacdo no micro-injectores do molde, computadores e

componentes poliméricos (FARZANEHAL, et al, 2011).

2.12 Calculo da massa depositada

O caminho de uma corrente elétrica de um condutor metdlico para um condutor
eletrolitico, ou vice-versa, ¢ sempre seguido por uma reacdo eletroquimica, essa € a forma
genérica do enunciado de Faraday. Ele também prop0s: A amplitude do efeito quimico, em
equivalentes quimicos, € a mesma tanto na superficie metalica quanto na solucao eletrolitica e
estd definida somente pela quantidade de eletricidade que passa. Pode-se dizer que, se um
equivalente de elétrons flui pelo meio de uma interface, um equivalente-grama da espécie
envolvido no processo eletrodico devera ser oxidado ou reduzido. A carga correspondente a

um equivalente de elétrons € conhecida como lei de Faraday e corresponde matematicamente:

F = N.e (Lei de Faraday) (04)

Onde F € a constante de Faraday, N € o numero de Avogadro e e é a carga do elétron.
Substituindo-se os valores de N e de e, obtém-se com boa aproximacao F=96.500C.
Em uma eletrolise onde a corrente € mantida constante, a massa do material evolvido

em cada um dos processos eletrédicos pode ser calculada pela expressao:
_ Eq.io-t

(05)

n

onde,
i,= densidade de corrente ( A/m2);
t = tempo (s);

E,= equivalente-grama da espécie envolvida no processo eletrodico.

Ou seja:



Onde n € o nimero de elétrons envolvidos na reacdo eletroquimica.

(06)
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Preparacao do banho eletrolitico

O banho eletroquimico utilizado para a obtencdo da liga bindria de Ni-W foi
desenvolvido no LEC/UFCG, especialmente para este estudo.

Na preparacdo das solucdes foram empregados reagentes com elevado grau de pureza
analitica, e preparados com dgua bidestilada e em seguida deionizada.

A tabela 02 mostra os reagentes do banho eletrolitico da liga Ni-W e suas
concentracdes. O sulfato de amdnio adicionado como agente amorfizante, tungstato de sodio
como fonte de tungsténio; oxalato de sédio como agente complexante garantido a estabilidade
do banho e o sulfato de niquel como fonte de niquel. O pH das solugdes foi 7,0 e este foi

ajustado adicionando-se hidroxido de amonio ou dcido sulfurico.

Tabela 02 - Composicao do banho eletrolitico da liga Ni-W.

Reagente Concentragao (mol.L'l)
(NHy), SO4 0,090
Na,C,04 0,120
Na,WO, 0,021
NiSO4.6H,0O 0,037

3.2 Preparacdes do substrato

A eficiéncia dos revestimentos ou recobrimentos protetores depende dentre outros
fatores do preparo da superficie receptora. Uma superficie bem limpa, livre de ferrugem,
graxa, umidade e sujeira, s@o tidas como o melhor substrato a um bom recobrimento protetor.
Portanto o desempenho do deposito € funcdo direta da limpeza e do preparo da superficie a
proteger, sem esquecer a pureza dos reagentes (GENTIL, 1996).

O eletrodo de trabalho utilizado foi um substrato de cobre, cortado na forma de um

quadrado 2 x 2 cm com area superficial de 8 cm’ representado na figura O01:


http://pt.wikipedia.org/wiki/S%C3%B3dio
http://pt.wikipedia.org/wiki/Tungst%C3%AAnio
http://pt.wikipedia.org/wiki/Tungst%C3%AAnio
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Figura O1 - Substrato de cobre usado no processo de eletrodeposicao.

A preparacdo do eletrodo de cobre foi dividida em duas etapas: tratamento quimico e
polimento com lixas de diferentes granulagdes.

O tratamento quimico consistiu em mergulhar o eletrodo numa solugdo de 10 % de
hidréxido de sédio, para a retirada de graxas e superficies organicas soliveis, lavd-lo com
dgua destilada e logo depois mergulhd-lo em uma solucdo de 1 % de 4cido sulfirico para
ativar a superficie do eletrodo para o processo de eletrodeposicdo. Para o acabamento final,
foi realizado um polimento com trés tipos de lixas: 400, 600 e 1200 mesh, lavando em

seguida com 4gua destilada e secando em estufa.

3.3 Planejamento experimental

Na otimizagdo do processo de eletrodeposicdo da liga de Ni-W, foi utilizado um
planejamento fatorial completo 2%, com 1 experimentos no ponto central totalizando 5
experimentos, em duplicata. Estes experimentos foram avaliados quantitativamente quanto a
influéncia das varidveis de entrada (densidade de corrente e agitacdo), para obter a varidvel
resposta potencial de corrosdo, resisténcia a polarizacdo, efici€éncia catddica, bem como suas
possiveis interacdes com a realizagdo minima de experimentos. Os experimentos foram
realizados em ordem aleatdria, para evitar o erro sistematico, variando-se simultaneamente a
densidade de corrente e agitagdo. A Tabela 03 mostra as varidveis utilizadas no planejamento
fatorial e suas codificacdes. Cada varidvel independente foi investigada para um nivel alto
(+1) e um baixo (-1). O experimento do ponto central (0) foi incluido na matriz e na andlise

estatistica, para identificar o efeito de cada varidvel em fungdo do potencial de corrosdo. As
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andlises de regressdo dos dados experimentais foram interpretadas utilizando o software

STATISTICA para estimar as respostas das varidveis dependentes.

Tabela 03 - Niveis reais e codificados das variaveis do planejamento fatorial 2> da liga

Ni-W

Variaveis de entrada Nivel — 1 Nivel 0 Nivel +1
Densidade de
) 30 65 100
corrente(mA/cm”)
Agitacao(Rpm) 0 45 90
3.4 Eletrodeposicao

A eletrodeposicdo foi conduzida sob controle galvanostdtico e foi realizada sobre a
superficie do substrato de cobre. O sistema de eletrodeposicao utilizado consistiu em colocar
o catodo (substrato de cobre) centralizado no interior do anodo (malha cilindrica oca de
platina com didmetro 2 cm e altura de 5 cm), sem que houvesse contato entre ambos, e depois
disso, mergulhi-lo no banho eletrolitico a pH 7,0. A agitacdo mecanica foi conferida na forma
de rotacdo catddica, mediante o uso de um eletrodo rotatério EG&G PARC 616. A densidade
de corrente foi controlada durante a eletrodeposi¢do através de um potenciostato MQPG-01
da MicroQuimica. A Figura 02 mostra o esquema experimental utilizado na eletrodeposicao
das ligas.

Depois de terminado o processo de eletrodeposi¢do, o substrato de cobre revestido
com a liga Ni-W foi seco em estufa.

Utilizando um potenciostato/galvanostato MQPG-01 da MicroQuimica., aplicou-se
uma corrente ao catodo. A agitacdo mecanica, sob forma de rotacdo catddica, era conferida
mediante o uso de um eletrodo rotativo EG&PARC616.

Apds a eletrodeposicdo, os depodsitos foram caracterizados quanto a resisténcia a
corrosdo. O material foi analisado inicialmente observando a qualidade do depodsito e a
eficiéncia de deposicdo. O contra-eletrodo foi uma folha de platina e o eletrodo de referéncia

foi de prata cloreto de prata.
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Figura 02 - Representacdo esquematica da célula eletrolitica

3.5 Energia dispersiva de raios-x (EDX)

A andlise da composi¢do quimica das ligas serd determinada por energia dispersiva de
raios-x (EDX), utilizando um espectrometro digital. As andlises de EDX foram obtidas
usando um espectrometro digital SHIMADZU (modelo EDX-720). Esta € uma técnica ndo
destrutiva que analisa apenas a superficie do eletrodo, sem atingir o substrato de cobre,

visando conhecer a composicao quimica do depdsito.

3.6 Polarizacao potenciodinimica linear (PPL)

Para realizagdo dos ensaios eletroquimicos serd utilizada uma célula eletroquimica
composta de trés eletrodos com 50 mL de NaCl 0,1M. O eletrodo de prata cloreto de prata foi
utilizado como eletrodo de referéncia e uma folha de platina como contra eletrodo e um
eletrodo de cobre revestido com a liga Ni-W como eletrodo de trabalho.

A técnica de polarizagdo potenciodinadmica linear foi utilizada para determinar os
potenciais de corrosdo e resisténcia de polarizagao dos revestimentos de Ni-W, em meio NaCl
0,1 M. As curvas de polarizagdo foram obtidas com uma taxa de varredura de I mV s™ através
de um postentiostato/galvanostato Autolab PG STATE 30 conectado a um computador pelo
software GPES-4 (General Purpose Electrochemical System).

Para a coleta dos dados e tratamento dos resultados foi utilizado um computador com

Software GPES para as medida de PLP.
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3.7 Calculo da eficiéncia

Esse cdlculo € baseado nas leis de Faraday que se calculam as quantidades de cargas
praticas e tedricas obtendo assim as eficiéncias catddicas. Para estd finalidade, utiliza-se o
seguinte procedimento: Primeiro € calculado o valor da carga prética, para tal finalidade é
usada a Equacdo (07), que faz o cdlculo da carga do indutor (Ni) e a Equacdo (08) que faz o

calculo da carga do metal tungsténio (W).

me F
EQina

Qind =

07)

_ mg F
Eqw’

Ow

(08)

Onde:

m , = massa total do depdsito;

Eq ind = equivalente grama do indutor (Ni);

Eq w = equivalente grama do tungsténio;

x= ¢ a percentagem em peso do indutor presente no depdsito obtida por medidas de
energia dispersiva de raios — X (EDX);

y= € a percentagem em peso do tungsténio presente no deposito obtido por medidas

de energia dispersiva de raios — X (EDX).

O célculo da carga pratica € feito utilizando a equagao 09.

Q prdtico = Qind + QW (09)

Calculado a carga prética € calculada a carga tedrica para obtencdo da eficiéncia de

deposicdo. Para carga tedrica, temos a equacao:

Or=it (10)



Onde:
i= corrente elétrica aplicada

t=tempo de eletrodeposi¢ao

Temos, entdo, para célculo da eficiéncia catddica:

% Efic = g—” 100
T
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

No processo de eletrodeposicdo, cada parametro tem influéncia independente ou
dependente com um ou mais parametros dependendo de cada liga estudada, daf a dificuldade
de se obter resultados satisfatdrios acerca desse assunto.

Os estudos dos efeitos principais e de interacdo sobre a resisténcia a corrosao do
sistema foi realizado por meio da metodologia de superficies de respostas (MRS). Através
desta ferramenta fez-se uma busca para encontrar as condi¢des de operagdo 6timas para obter

a melhor liga de Ni-W, que possui a melhor resisténcia a corrosao.
4.1 Metodologia de superficies de respostas (MSR)

Por meio da metodologia de superficies de respostas foi feito o estudo dos efeitos
principais e de interacdo sobre a eficiéncia de deposi¢do do sistema, resisténcia a polariza¢ao
e potencial de corrosdo. Nesse trabalho foi analisada a influéncia da densidade de corrente e
da agitacdo na eletrodeposicao da liga Ni-W. Para o processo de otimizac¢do foi utilizado um
planejamento fatorial completo. Os resultados foram submetidos a andlise de regressdo nao-
linear multipla para obter os coeficientes para cada um dos pardmetros.

O estudo do efeito da densidade de corrente e da agitacdo € importante para a analise
resisténcia a polarizacdo. Foi avaliado o efeito da densidade de corrente no intervalo de 30 a
100 (mA/cmz) e da agitacdo no intervalo de 0 a 90 (rpm).

A Tabela 04 é mostrada a matriz do planejamento fatorial 2° e as respostas da
concentracdo dos metais nos depdsitos, potencial de corrosdo, eficiéncia de deposi¢do e da
resisténcia a polarizagdo utilizada no processo de otimizacdo dos parametros operacionais do

sistema de eletrodeposi¢ao.
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Tabela 04 - Resultado do planejamento experimental

B gt e Ao tom) N WA V) o EE
01 -1 (30) -1 (0) 71 29 -0, 382 23850 28
02 -1 (30) 1 (90) 61 39 -0,38 25010 30
03 1 (100) -1 (0) 80 20 -0,276 21070 18
04 1 (100) 1 (90) 77 23 -0,382 21820 20
05 0 (65) 0 (45) 72 28 -0, 383 20830 25
06 -1 (30) -1 (0) 72 28 -0,38 22890 28
07 -1 (30) 1 (90) 60 40 -0,368 25900 30
08 1 (100) -1 (0) 80 20 -0,28 21150 18
09 1 (100) 1 (90) 78 22 -0,38 22890 20
10 0 (65) 0 (45) 72 28 -0,369 20590 25

* = Percentual massico de Niquel

**= Percentual méssico de Tungsténio

Considerando que um valor de probabilidade de 95% de confianca € satisfatério (P <
0,05), foi possivel estabelecer um modelo matematico, mostrando a influéncia das varidveis
em funcdo da eficiéncia catddica e da resisténcia a corrosdo (potencial de corrosdo e
resisténcia de polarizacdo); essa efici€éncia e resisténcia pode ser expressa em forma de uma
funcdo dos fatores independentes por um modelo matemético de 1* ordem representado pelas
equacdes 12, 13 e 14 onde x € a densidade de corrente € y € a agitagdo, cujos valores dos
coeficientes foram tratados matematicamente. Os valores em negrito nesta equagdo

correspondem aos valores que mostraram significancia estatistica e sao mostrados a seguir:

Eff. =24,2-5x+1y+0xy+0; (12)
Ecor =-0,358 +0,024x - 0,024 y - 0,0275xy+0; (13)
R, =22600-1340x+8325y-210xy+0; (14)

A andlise de varidncia (ANOVA) para o modelo foi realizada com um nivel de

confianga de 95% para P < 0,05. O ajuste do modelo também foi expresso pelo coeficiente de
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regressao (Rz), que foi igual a 0,99237, 0,6610 e 0,93898, eficiéncia de deposic¢ao, potencial
de corrosdo e resisténcia a polarizagdo, respectivamente. A significacdo estatistica da relacao
de variacdo da média quadrada devido a regressdo e a média quadrada do erro residual foi
testada usando a ANOVA. A andlise de variancia e de regressdo dos dados demonstrou a
significancia estatistica do modelo, justificando desta forma o uso do modelo de 1° ordem
para o estudo estatistico.

Os resultados da ANOVA para os modelos estatisticos sdo significantes e preditivos
para P < 0,05. Para eficiéncia de deposicdo listado na tabela verificou que as varidveis que
apresentaram influéncia estatistica foram a densidade de corrente e a agitacdo mostrados na
tabela 05. Na tabela 06 para potencial de corrosdo todas as varidveis apresentaram influéncia
estatistica. A tabela 07 mostra que a resisténcia a polarizacdo nao mostrou significancia,
apenas a densidade de corrente apresentou influéncia estatistica significativa que obtive valor

de P <0,05.

Tabela 05 - Resultados da ANOVA para a eficiéncia de deposiciao da liga Ni-W

Soma Grau de Média
Fontes F P

quadratica liberdade quadratica
(1)Densidade de

s 200,0000 1 200,0000 750,0000 0,000000

corrente(mA/cm”)
(2)Agitagao(rpm) 8,0000 1 8,0000 30,0000 0,001547
Interacdo entre 1 e 2 0,0000 1 0,0000 0,0000 1,000000
Erro residual 1,6000 6 0,2667

Soma total 0,016258 9




Tabela 06 - Resultados da ANOVA para o potencial de corrosao da liga Ni-W

Soma Grau de Média
Fontes F P

quadratica  liberdade  quadratica
(1)Densidade de

) 0,004608 1 0,004608 27,87097  0,001866

corrente(mA/cm”)
(2)Agitagao(rpm) 0,004608 1 0,004608 27,87097  0,001866
Interagdo entre 1 e 2 0,006050 1 0,006050 36,59274  0,000924
Erro residual 0,000992 6 0,000165
Soma total 0,016258 9

Tabela 07 - Resultados da ANOVA para resisténcia de polarizaciao da liga Ni-W
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Soma Grau de Média
Fontes F P

quadratica liberdade  quadratica
(I)Densidade de

) 14364800 1 14364800 8,294124  0,028059

corrente(mA/cm”)
(2)Agitagao(rpm) 5544450 1 5544450 3,201322  0,123786
Interacdo entre 1 e 2 352800 1 352800 0,203704  0,667602
Erro residual 10391550 6 1731925
Soma total 30653600 9

O gréfico de Pareto € o resultado da ANOVA, que é uma maneira mais clara de ver se

os modelos estatisticos sdo significantes. As Figuras 03, 04 e 05 apresenta o grafico de Pareto

para a eficiéncia de deposi¢do, potencial de corrosdo e resisténcia de polarizagdo com um

nivel de confianga de 95% para o cdlculo dos efeitos lineares e os efeitos de primeira ordem

para valores absolutos. A magnitude de cada efeito € representada através das barras e uma

linha tracejada corresponde ao valor de p = 0,05 indica o quanto deve ser grande o efeito para

ter significado estatistico.
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(1)Densidade de corrente(mA/cm?) -27,3861

(2)Agitagao (Rpm) / / 5,477226

1by2 05~

p=,05
Estimativa dos Efeitos (Valor Absoluto)

Figura 03 - Gréfico de pareto dos efeitos do planejamento para a liga Ni-W com relagdo a

eficiéncia de deposicao.

/

1by2 -6,049

(1)Densidade de corrente(mA/cm?) 5,279296

(2)Agitacao (Rpm) -5,2793

p=,05
Estimativa dos Efeitos (Valor Absoluto)

Figura 04 - Gréfico de pareto dos efeitos do planejamento para a liga Ni-W com relacdo o

potencial de corrosao (Ecor).
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/3%7905 |

(1)Densidade de corrente(mA/cm?)

(2)Agitacdo (Rpm) 92280004

1by2 / 1938336

p=,05
Estimativa dos Efeitos (Valor Absoluto)

Figura 05 - Gréfico de pareto dos efeitos do planejamento para a liga Ni-W com relagdo a

resisténcia de polarizacao.

4.2 Efeito da densidade de corrente e da agitaciao

Para avaliagdo do potencial de corrosdo foi usado os mesmos parametros, densidade
de corrente no intervalo de 30 a 100 mA/cm” e da agitacdo no intervalo de 0 a 90°C. Foi
observado que o melhor valor resisténcia a polarizacao foi 2590, obtido com diminuicdo da
densidade de corrente e com aumento da agitacdo. A Figura 06 mostra o comportamento da
densidade de corrente e da agitacdo em relacdo a resisténcia a polarizagdo. A Figura 07
mostra o comportamento da densidade de corrente e da agitacdo em relagdo ao potencial de
corrosdo. A adicdo de tungsténio nos eletrodepdsitos verificou-se que os potenciais de
corrosao ficaram mais nobres (KUMAR, 2012).

Foi observado que o melhor valor de potencial de corrosdo foi -0,276, obtido com o
aumento da densidade de corrente e com a diminui¢do da agitacdo. Pode ser visto que o
potencial de corrosdo dos revestimentos diminui com o aumento de tungsténio (CHANG, et

al., 2011).
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Figura 06 - Superficie de resposta da resisténcia a polarizacdo sob influéncia da densidade de

corrente vs. agitacao.
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Figura 07 - Superficie de resposta do potencial de corrosdo sob influéncia da densidade de
corrente vs. agitacao.
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A influéncia da concentracdo da densidade de corrente e da agitacdo em relacdo a
eficiéncia de deposicdo € observado na Figura 08, onde os resultados apresentados indicam
uma maior eficiéncia de 30% nos maiores valores de agitacdo e nos menores valores de

densidade de corrente.

Eficiéncia (%)

Bl > 30
Bl <30
Bl <28
I < 26
[ ]<24
I < 22
Il < 20

AR !

=
Gan'f""jaﬁ \C-f& A

Figura 08 - Superficie resposta da eficiéncia de deposicdo sob influéncia da densidade de

corrente vs. agitacao.

4.3 Efeito da composicao quimica dos depoésitos

A influéncia da concentra¢do da densidade de corrente e da agitacdo na percentagem
de massa depositada de niquel e tungsténio € observado na Figura 09 e 10 respectivamente
onde na Figura 08 apresenta os resultados de deposicdo do niquel que € observado que nos
maiores valores de densidade de corrente e menor agitacido foi obtido o meior teor de niquel
no depdsito por volta de 80%, isto ocorre porque o quando a densidade de corrente &
aumentada o potencial do catodo torna mais negativo com o aumento na densidade de
corrente e, portanto, as condicdes de deposi¢do aproximam-se do potencial do metal menos
nobre, aumentando a propor¢do do metal menos nobre no depdsito. Na Figura 09 mostra os
resultados de deposicdo do tungsténio, onde os resultados indicam um maior teor de
tungsténio no deposicao que foi de aproximadamente 30%, nos maiores valores de agitacdo e

menores valores de densidade de corrente.
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90

Agitagao (rpm)
A
()]

Ni (%)

| B
M <78
B <74
<70

30 65 100 2 <66
I <62

Densidade de corrente(mA/cm?)

Figura 09 - Superficie de resposta da influéncia da densidade de corrente e da agitacdo na

percentagem de massa depositada de niquel.
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Il > 38
Il <38
I <34
[ <26

30 65 100-<22

Densidade de corrente(mA/cm?)
Figura 10 - Superficie de resposta da influéncia da densidade de corrente e da agitacdo na

percentagem de massa depositada de Tungsténio.
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5 CONCLUSAO

Foi obtida com sucesso por meio da eletrodeposi¢do uma liga bindria de Ni-W. Foi
observado que o melhor valor de potencial de corrosdo foi -0,276 V este obtido com o
aumento da densidade de corrente (100 mA/cmz) e com a diminui¢do da agitacdo (0).

O melhor resultado para eficiéncia de deposicdo foi 30% obtido com os maiores
valores de agitacdo (90 rpm) e com menores valores de densidade de corrente (30 mA/cmz),

nessas condi¢ao também foi obtido a maior deposi¢do de tungsténio cerca de 40%.
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