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RESUMO

A liga ternaria de Ni-Co-Fe foi eletrodepositada e otimizada em paridmetros operacionais de
composi¢do do banho em relagfio a sua resisténcia a corrosdo. O desenvolvimento de banhos
estavéis com niveis de pH relativamente elevados e a utilizagdo de agentes complexantes
para estabilizar € crucial para obtengdo de filmes de boa qualidade e para aumentar o tempo
de vida do banho eletrolitico. O efeito da densidade de corrente e agitagdo mecénica para se
obter Ni-Co-Fe, na presenga de um agente complexante citrato de sédio em diferentes pH tem
sido estudada no presente trabalho. A metodologia de superficie de resposta foi usada como
ferramenta de otimizag@o. Os banhos utilizados para a obtengdo destas ligas sem agentes
complexantes eram instaveis. Peliculas ou revestimentos de boa qualidade das ligas de Ni-Co-
Fe foram obtidas utilizando um banho eletroquimico com o agente complexante. Os
revestimentos obtidos tiveram adesdo e bom brilho. As otimas condigdes de operagdo para a
obtengdio deste filme foram densidade de corrente de 30 mA/cm? e pH 8,5. Foi observada a
presenca de micro nédulos na superficie das ligas estudadas, a composi¢do quimica do melhor
revestimento foi Niz39Coj02Fesg, € apresentou ainda um comportamento cristalino e uma

eficiéncia catodica de 85% .

Palavras-chave: Ligas Ni-Co-Fe, Eletrodeposi¢do, Corrosdo, Metodologia de superficie
de resposta.
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ABSTRACT

A ternary alloy Ni-Co-Fe was electrodeposited and operational and bath composition
parameters in relation to its corrosion resistance were optimized. The development of stable
baths with relatively high pH levels and the use of complexing agent to stabilize it is crucial
for getting good quality films and for increasing the lifetime of the electrolytic bath. The
effect of current density and mechanical agitation to obtain Ni-Co-Fe in the presence of a
complexing agent and at a controlled high pH has been studied in this work. The response
surface methodology was used as optimization tool. The baths used to obtain these alloys
without complexing agents were unstable. Good quality films of Ni-Co-Fe alloys were
obtained by using an electrochemical bath with the complexing agent. The coatings obtained
had good adhesion and gloss. The excelent operating conditions for obtaining this film were
current density of 30 mA / cm? and pH 8.5. It was observed the presence of micro-nodules on
the surface of the alloys studied, the chemical composition of the coating was better

Niz39Co192Fe;s9 and also showed a crystalline behavior and a cathodic efficiency of 85%.

Keywords: Ni-Co-Fe alloys, Electrodeposition, Corrosion and Response Surface
Methodology
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CAPITULO 1

1 INTRODUCAO

Atualmente, devido ao ritmo acelerado do avango e desenvolvimento tecnolégico, faz-
se necessario uma grande busca pelo aprimoramento e estudos dos materiais de importancia
no setor industrial. Nesse setor destacam-se os materiais de prote¢éo a corrosdo. Até pouco
tempo, o termo corrosdo era utilizado para descrever um determinado tipo de deterioragio dos
metais, ndo se aplicando a materiais ndo metalicos (UHLIG, 1962). No entanto, hoje, esse
termo pode ser definido como a reagdo do metal com os elementos do seu meio, no qual o
metal é transformado a um estado de 6xido (PONTE, 2003). Um dos principais métodos de
prote¢do a corrosdo de metais € a utilizagdo de revestimentos protetores. Estes se constituem
em peliculas interpostas entre o metal e 0 meio corrosivo, intensificando a resisténcia a
corrosdo do material metalico (GENTIL, 1996).

A eletrodeposigdo de ligas metélicas, a partir de metais do grupo do Fe (Ni, Co e Fe),
para a produgéo de revestimentos e de novos materiais € justificada pela grande variedade de
aplicagdes dessas ligas no campo tecnologico, devido as suas propriedades magnéticas,
estabilidade, ductilidade e resisténcia a corrosdo. A eletrodeposig¢do simultdnea de metais do
grupo do ferro, entre eles a liga Ni-Fe é caracterizada por um fenémeno conhecido por
codeposi¢do andmala, onde o metal menos nobre se deposita preferencialmente ao metal mais
nobre, na maioria das condi¢gdes de deposi¢do (BRENNER, 1963).

Os revestimentos de superficie sdo frequentemente utilizados como camadas de
prote¢do para diminuir o desgaste e rasgo, de modo a aumentar o tempo de vida dos
dispositivos (SU, et. al., 2012). Esses revestimentos, além de constituirem uma importante
forma de preservacdo a corrosdo metalica, principalmente a atmosférica pode melhorar as
propriedades fisico-quimica do material (SANTANA, et. al, 2007). A eletrodeposi¢do
constitui-se em um dos métodos mais utilizados para a obtengdo de revestimentos metalicos.

Entretanto, essa técnica € bastante util para a preparagdo do revestimento superficial de
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prote¢do no substrato metdlico que contém as ligas ou peliculas heterogéneas de diferentes
metais (GENTIL, 1996).

A eletrodeposi¢do € um método que consiste em depositar uma camada protetora fina
de liga metdlica sobre a superficie de um substrato (SANTANA, et. al, 2003). Dentre os
revestimentos mais comuns estdo os de cobre, niquel e cromo (HAMID, 2003). Entretanto,
eletrodepositos de niquel (Ni) e cobalto (Co) foram considerados como possiveis substitutos
para eletrodepésitos de cromo duro convencionais (SU, et. al.,, 2012). Um dos materiais de
maior aplicagdo no setor metal-mecdnico ¢ a camada de cromo. Entretanto, estes
revestimentos apresentam sérias limitagdes de uso quando expostos a elevadas temperaturas,
pois nestas situagdes podem desenvolver sérios defeitos estruturais, como elevada porosidade
e micro-fissuras, comprometendo seriamente suas propriedades mecanicas (HADAV], et. al.,
2004). Adicionalmente, deve-se levar em consideragdo o aspecto ambiental, uma vez que
estes tipos de revestimentos sdo obtidos a partir de banhos contendo ions Cr®*, conhecidos
pelos seus alto niveis de toxidades em ambientes aquaticos, além de serem agentes
mutagénicos e carcinogénicos (FERREIRA, 2002). Assim, buscam-se hoje alternativas ao uso
dessas camadas de cromo obtidas por eletrodeposigdo.

Esse método possibilita o controle de propriedades superiores quando comparadas
aquelas dos elementos constituintes, tais como: composi¢do quimica, composi¢do de fases,
microestrutura, espessura de camada, além de permitir revestir substratos nas mais diferentes
formas geométricas (GENTIL, 1996). Essas propriedades sdo dependentes de uma série de
condi¢des no processo de eletrodeposi¢do, como: pH, concentragdo dos sais, densidade de
corrente, temperatura do banho, agitagdo, tipo de corrente, presenga de aditivo e natureza do
substrato (LI, et. al., 2010).

As ligas do grupo do ferro tém gerado consideravel interesse devido as suas
propriedades magnéticas. A eletrodeposi¢dio da liga ternaria Ni-Co-Fe a partir de solugdes
aquosas de citrato vem sendo investigada (TEKMENA, et. al., 2010; ZHU et. al., 2007).
Sabe-se que as ligas de Ni-Co-Fe possui propriedades eletrocataliticas para producio de
hidrogénio, propriedades magnéticas, alta dureza, resisténcia ao impacto, ductibilidade,
resisténcia a corrosdo e possui baixa dilatagdo térmica.

O planejamento fatorial experimental apresenta muitas vantagens sobre os métodos
univariantes. Neste método os fatores sdo simultaneamente variados a0 mesmo tempo e néo
um-a-um como nos métodos classicos, permitindo observar as interagdes antagdnicas e a

sinergia envolvida nos fatores analisados. Métodos univariantes sdo incapazes de medir estas
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interagGes e por esta razio ndo sfo efetivos como técnicas de otimizagio. A Metodologia de
Superficie de Resposta (MSR) é uma colecio de técnicas matemadticas e estatisticas usada
para desenvolvimento, melhoramento e otimizagéo de processos, ¢ pode ser usada para avaliar
a significincia relativa de muitos fatores que sdo afetados por interagdes complexas. O
objetivo principal da MSR ¢ determinar as condigdes 6timas de operagdo para um sistema ou

determinar uma regifio que satisfaga as especificagdes operacionais (RAVIKUMAR, et. al.,
2007).

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem por objetivo a obtencfo e caracterizagdio de revestimentos metalicos
de Ni-Mo-P com diferentes composigdes quimicas, a partir de solugdes alcalinas, sobre
substrato de cobre e otimizando os pardmetros de operagdo, tais como: composi¢do do

eletrélito, densidade de corrente e temperatura de eletrodeposigio.

1.1.2 Objetivo especifico

v Obter a liga Ni-Co-Fe a partir da eletrodeposi¢éo;
v Otimizar as condi¢des de operagSes (densidade de corrente e pH do banho);
v’ Caracterizar essas ligas quanto a sua resisténcia a corrosdo, utilizando medidas

eletroquimicas.
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CAPITULO 2

2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Corrosiio

Num sentido amplamente aceitivel, pode-se definir corrosio como a deterioragio de
um material, na maioria das vezes metalico, por agfo quimica ou eletroquimica do meio que o
cerca, que uma vez iniciada, tende a continuar com progressiva intensidade, levando a rapida
deterioragdo do metal. Entretanto, em alguns casos, se aceita 0 processo corrosivo como o
inverso do processo metalurgico, tendo como finalidade principal a extragdo do metal a partir
de seus minérios ou de outros compostos, 3 medida que a corros3o tende a oxidar o metal.

A corrosdo pode combinar-se com outras formas de deterioragdo de materiais,
acelerando o processo destrutivo, como ocorre nos casos de fadiga, eros@o e abrasfo. Em
temperaturas elevadas & corrosfio €, em geral, bastante intensa e ocorre através de interagio
com os gases, constituindo a oxidagf3io, ou com sais ou oxidos fundidos, constituindo a
corrosdo quente (FONTANA, 1987).

A lista de tipos e formas com que a corrosio se manifesta ¢ bastante extensa e os
mecanismos envolvidos sfo bastante complexos e, em muitos casos, ainda pouco conhecidos.
A corrosdo-sobtensfio, apesar de ser um dos fendmenos mais intensamente investigados em
corrosdo, ainda estd a espera de um modelo que explique a sua ocorréncia. Do mesmo modo,
apesar dos grandes avangos na tecnologia de controle da corrosdo, ainda se tem muitas formas
de ataque de dificil diagnose ¢ combate (HU], et at., 1994).

2.2 Eletrodeposi¢do

O método da eletrodeposi¢iio é o processo de deposicdo de uma camada metélica de

forma desejavel sobre uma superficie, por meio da eletrélise. De modo geral, seu propésito é
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alterar as caracteristicas das superficies, tais como promover uma aparéncia melhorada, elevar
a resisténcia a abrasdo ou resistir a agentes corrosivos. Na operagdo de eletrodeposicio, a peca
a ser tratada € o catodo de uma célula eletrolitica, que contém, geralmente, uma solugio
aquosa, utilizando sais simples ou complexos, ou em solugdes de sais fundidos; na prética
estes meios sdo, quase invariavelmente, solugdes aquosas. O eletrélito da eletrodeposicéo,
conhecido como banho eletrolitico, contém os ions a serem depositados associados a varios
constituintes. Estes constituintes compreendem o meio condutor necessario ao fluxo de
corrente, funcionando, também, como agente tamponador do pH da solugdo do nivel
requerido.

O anodo desta célula €, geralmente, do mesmo metal a ser depositado, mas pode ser
também de algum material altamente condutor (inerte, como a platina), insoltivel no banho
nas condi¢des atuantes. A operag¢do de deposicdo é efetuada pela passagem de uma corrente
através da célula, onde a fonte da forga eletromotriz podera ser uma bateria ou um gerador de
corrente continua ou de corrente alternada retificada.

Devido a diferen¢a de potencial, ions metélicos entram na solugio por dissolugéo,
move-se na dire¢do do catodo, sobre o qual sdo depositados em estado metalico. No caso do
anodo ser do tipo insolivel, a reagdo eletroquimica neste eletrodo consistird na descarga de
ions negativos (oxidagdo) e, usualmente em meio aquoso, em desprendimento de oxigénio.

A eletrodeposi¢do de ligas metdlica teoricamente fundamentada na lei de Ohm e nas
leis de Faraday compreende a redugdio de certos componentes presentes no eletrdlito em
decorréncia da passagem de uma corrente elétrica pelo meio eletrolitico, no entanto a reagédo
eletroquimica processa-se exclusivamente na interface eletrodo-eletrélito (DOLATI, er. al.,
2003). De acordo com a lei de Faraday para a eletrolise, a quantidade de todos os elementos
liberados no catodo ou no anodo durante a eletrolise é proporcional & quantidade de
eletricidade que passa através da solugdo (DENARO, 1974). Desde que no catodo, ions
hidrogénio sejam descarregados ao mesmo tempo em que os ions metélicos, a eficiéncia do
processo pode ser, e geralmente é menor que 100%. De qualquer modo, sob quaisquer
condigdes, a espessura do depdsito € proporcional ao tempo de deposigio.

A operagdo satisfatéria de um banho de deposigdo requer o controle de, no minimo,
trés variaveis, a saber: composi¢do quimica do banho, temperatura e densidade de corrente
catodica. Estas varidveis exercem influéncia entre si de tal forma que se uma delas for

alterada dever-se-a alterar as outras.
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A preparagdo da superficie dos substratos sobre os quais se deseja efetuar
eletrodeposicdio ¢ extremamente importante para a obten¢do de depositos aderentes,
compactas e homogenias. Inicialmente ¢ fundamental para o éxito da deposi¢do que a
superficie do substrato esteja perfeitamente limpa.

Substincias orginicas e sujeiras podem ser removidas por solventes organicos
(geralmente derivados de petroleo, hidrocarbonetos aromaéticos e hidrocarbonetos clorados),
detergentes e solugbes alcalinas (solugdes aquosas de NaOH ou sais de sodio de acidos
fracos). Depois dessa limpeza resta ainda sobre a superficic uma camada de 6xido metdlico.
Sua remogdo pode ser feita por abrasfio mecénica (jatos de areia, abrasivos, escova de ago) ou
por decapagem quimica com solucdes acidas.

Depois de completamente limpo, o objeto devera ser polido levemente, de modo a
tornar a superficie lisa e uniforme. Devem ser mencionadas ainda, as operagdes posteriores 4
deposi¢io: lavagem, secagem, seguida de um polimento adequado com abrasivos leves, como
Tripoli (Si0,), rouge (Fe;03), pedra-pomes, ete.

A otimizacio do sistema conduz a obtengfo de ligas de elevada dureza mecanica,
podendo ser resistente a corrosfio e a erosdo, aderente ao substrato e de constituigéo fisico-
quimica homogénea,

As propriedades dos metais e das ligas eletrodepositadas diferem daquelas obtidas por
via metalurgica porque, em geral, os eletrodepositos tendem a serem mais duros, menos
densos, menos dicteis, de granulagfio mais fina e tendem a possuir maior resisténcia elétrica,
resisténcia & corrosfio e excelente aparéncia. As propriedades fisico-quimicas das ligas
eletrodepositadas sfo determinadas nfio somente por sua composi¢io quimica, mas também
pela sua estrutura de fase. Ligas eletrodepositadas de uma mesma composi¢do quimica
comumente tém diferentes estruturas de fase, possivelmente devido a influéncia de alguns
fatores, tais como temperatura, substincias tenso ativas e inclusdo de hidrogénio. Os
eletrodepésitos apresentam propriedades importantes como: propriedades protetoras,
aderéncia ao metal-base, brilho, aspecto e propriedades mecénicas (TICIANELLI e
GONZALEZ, 1998).

2.2.1 Tipos de Eletrodeposigio (codeposigio)

O efeito das varidveis sobre a composi¢do da liga depositada ¢ mais bem estudada,

classificando-se todos os processos de deposi¢lio de ligas nos cincos tipos: codeposi¢do
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regular, codeposigdo irregular, codeposigio equilibrada, codeposigdo anémola e codeposicio
induzida.

2.2.1.1 Codeposi¢cdo Regular

O processo da codeposi¢do regular € regido normalmente sob o controle difusional. Os
efeitos das varidveis de deposigio sobre a composigfo do depésito sdo previsiveis com o
auxilio da teoria da difusdo. A percentagem dos metais mais nobres no depésito aumenta em
fungfio direta daqueles fatores, os quais incrementam o contetiddo do ion metalico na camada
de difusdo do catodo, assim com o aumento no conteido total do metal no banho, a
diminuigdo da densidade de corrente, a elevagdo da temperatura do banho € o aumento da
agitagdo mecénica do mesmo. A codeposicdo regular muito provavelmente ocorrera em
banhos contendo ions simples do metal, mas podera ocorrer em banhos contendo ifons
complexos. E altamente provével que ela ocorra em banhos nos quais os potenciais estaticos
dos metais estejam bem distanciados ¢ com que ndo formem solugdes solidas (PRASAD,
1996).

2.2.1.2 Codeposigao Irregular

A codeposigio irregular caracteriza-se pelo fato de que estd controlada pelas
particularidades dos potenciais dos metais do que pelos fendmenos da difusdo. O efeito das
varidveis de deposigfio sobre a composigdo do depdsito é muito menor do que sobre os
sistemas de deposi¢iio regular de ligas. A codeposi¢io irregular, muito provavelmente,
ocorrerd com solugdes de ions complexos, particularmente com sistemas cujos potenciais
estaticos dos metais que estdo sendo depositados, sdo marcadamente afetados pela
concentragio dos agentes complexantes. E possivel, que a codeposigo irregular ocorra em
sistemas nos quais os potenciais estaticos dos metais que estdo sendo depositados estejam

proximos e com metais que formam solugdes sélidas (PRASAD, 1996).

2.2.1.3 Codeposicio Equilibrada

Este tipo de codeposigéo esta caracterizado pela deposigdo de uma solugio que esta

em equilibrio quimico com ambos os metais depositaveis. O sistema de liga em equilibrio é
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singular, porque a relagio dos metais no deposito é a mesma que existe no banho (PRASAD,
1996).

2.2.1.4 Codeposicio Anémala

Este tipo de codeposigfio caracteriza-se pelo fato de que o metal menos nobre
deposita-se preferencialmente. Com um determinado banho de deposi¢fio, a codeposi¢io
andémala ocorrerd apenas sob certas condi¢des de concentragio e varidveis operacionais. A
codeposigio andémala, contudo, € rara (NEFEDOV & POZDEEVESCA, 1986). Ela esta mais
frequentemente associada & eletrodeposig@o de ligas contendo um ou mais dos trés metais do
grupo do ferro, isto é, Fe, Co e Ni (DAI et al., 1997). O fendmeno vem sendo estudado
através de uma aprecidvel quantidade de trabalhos, uma vez que a sua elucidagio
proporcionara um grande avango em nosso conhecimento sobre a polarizagio dos eletrodos
em geral e da deposic@o de ligas, em particular (DAI et al., 1997; L1 et al., 2001; LI, et al.,
2003).

2.2.1.5 Codeposi¢io Induzida

A codeposigdo induzida € caracterizada pela deposicédo de ligas contendo metais, como
Mo, W ou Ge, que nio podem ser depositados isoladamente (DONTEN, ef al., 2000;
BELTOWSKA-LEHMAN, 2002). Contudo estes metais se depositam facilmente com os
metais do grupo do ferro (DOLATI, et al., 2003). Os efeitos das varidveis da deposigédo sobre
a composi¢io das ligas de codeposi¢do induzida s3o mais errantes e imprevisiveis do que os
efeitos sobre a codeposicio de ligas de qualquer dos outros tipos de deposigdo (PRASAD,
1996).

2.2.2 Técnicas Eletroquimica

As técnicas eletroquimicas podem ser utilizadas na avaliagdo, no controle e na
investigacio da corrosfo de metais sofrendo diferentes tipos de ataque corrosivo, além de
obter informag¢des sobre a velocidade de corros@io controlada pela transferéncia de carga

(polarizagdo por ativagdo). Existem varios métodos experimentais de ensaios eletroquimicos,




a extrapolagio das retas de Tafel e a medida da resisténcia de polarizagio, impedancia, etc
(WOLYNEC, 2003).

23MEV

O microscopio eletronico de varredura é um dos instrumentos mais versdteis
disponiveis para estudos e analises da morfologia de microestrutura e caracterizagdes de
composi¢do quimica (ZHOU, et al., 2006). Esse instrumento teve como idealizador Manfred
von Ardenne, em 1938 (HAGUENAU, et al, 2003). Contudo, esse microscopio gera uma
imagem com a ajuda de elétrons secundarios que dd ao espectador a impressdo de trés
dimensdes. A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é um método poderoso para a
investigagdo de estruturas de superficie de ligas metélicas. Esta técnica fornece uma grande
profundidade de campo, o que significa, que a area da amostra, que pode ser vistos em foco

a0 mesmo tempo, € realmente muito grande (STADTLANDER, 2007).

24 EDX

O espectrofotdmetro de dispersdo de Raios-X (EDX), apresenta como finalidade,
andlises quimicas localizadas por meio de feixes de elétrons focalizados. Analises de EDX
geralmente envolve a geragdo de um espectro de raios-X de toda a area de possivel
digitalizagdo do MEV inicialmente. A andlise quantitativa (determinagio das quantidades dos
elementos presentes) envolve a medi¢do de intensidades de linhas para cada elemento da
amostra ¢ para os mesmos elementos em PadrGes de calibragdo, de composigio conhecida
(HAFNER, 20607).

As intensidades de raios-X sfo medidas por contagem de fétons e a precis3o obtida é
limitada por um erro estatistico. Para os elementos principais que geralmente ndo ¢ dificil
obter uma precisio superior a £ 1% (relativo), mas a precisio analitica global é geralmente
mais perto = 2%, devido a outros fatores, tais como as incertezas nas composi¢des, os padroes
€ 0s erros nas varias corregdes que devem ser aplicados aos dados em bruto. A resolugio
espacial € regida pela penetragdo e propagacio do feixe de elétrons na amostra. Uma vez que
0s elétrons que penetram numa massa aproximadamente constante, a resolucfo espacial € uma

func¢do da densidade. As untdades de resolugio espacial sdo microns - nio nandémetros. Além
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disso, ¢ comum a utilizagdo de intermedidrio (15-20 keV) voltagens de aceleragio para

garantir os picos que se deseja gravar (HAFNER, 2007).

2.5 Polarizacéo

A resisténcia de polarizagdo de um sistema de metal/eletrolito e o potencial de
corrosdo pode ser determinado utilizando o sistema de, pelo menos, dois elétrodos. A
resisténcia de polarizagdo pode ser determinada utilizando as tecnicas de Polarizagdo Linear
(PL) e Extrapolagdo de Tafel (ET), (PEREZ, 2004).

A Polarizagdo Linear estd limitada a uma pequena magnitude das sobretengdes, essa
técnica permite a utilizagdo de potencial numa faixa de + 10mV. Antes da determinagéo, a
resisténcia de polarizagdo ¢ calculada a partir do declive linear da curva, uma vez que a

densidade de corrente de corrosdo correspondente depende de pardmetros cinéticos (PEREZ,
2004).

2.6 Planejamento Experimental

O planejamento experimental ¢ uma técnica, que atualmente vem sendo usada em
grande escala. Através dele, pesquisadores podem determinar as varidveis que exercem maior

influéncia no desempenho de um determinado processo, tendo como resultado:

» Redugdo da variagdo do processo e melhor concordincia entre os valores nominais
obtidos e os valores pretendidos;

» Redugdo do tempo do processo;

v

Redugdo do custo operacional;

» Melhoria no rendimento do processo.

A utilizagdo desta técnica permite eficiéncia e economia no processo experimental e o
uso de métodos estatisticos na andlise dos dados obtidos, resultando em objetividade
cientifica nas conclusdes. Desta forma, é obtido um modelo matematico apropriado para

descrever certo fendmeno, utilizando o minimo possivel de experimentos (BARROS, et. al.,
1995).
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O planejamento fatorial ¢ uma técnica bastante utilizada quando se tem duas ou mais
varidveis independentes (fatores). Ele permite uma combinagdo de todas as varidveis, sujeita a
todas as combinagdes das demais.

Planejamentos fatoriais sdo extremamente tteis para medir os efeitos (ou influéncias)
de uma ou mais varidveis na resposta de um processo. O usual ¢ realizar um planejamento
com dois niveis, no maximo trés. O uso de mais niveis aumentaria sobremaneira 0 nimero de
pontos experimentais, fato esse que se quer evitar quando se propde um planejamento.

A representagio de um planejamento fatorial em dois niveis é 2¥, onde 2 significa o
numero de niveis e k o numero de fatores (variaveis). Esses niveis sdo chamados de baixo e
alto, sendo representados, por convengdo, como (-) e (1), respectivamente. O planejamento
fatorial com dois niveis supde uma linearidade nos efeitos dos fatores. De modo a estimar
todos os parametros fornecidos pelo modelo matematico, mais pontos devem ser adicionados
ao planejamento fatorial de dois niveis. Esses pontos correspondem a pontos centrais, uma
vez que eles ndo afetam as estimativas usais dos efeitos. Devem-se considerar fatores
quantitativos.

O planejamento fatorial apresenta muitas vantagens sobre os métodos univariantes.
Neste método os fatores sdo simultaneamente variados a0 mesmo tempo e nfio um-a-um como
nos meétodos classicos, permitindo observar as interagcdes antagdnicas e a sinergia envolvida
nos fatores analisados. Métodos univariantes sfo incapazes de medir estas interagdes e por
esta raz&o nfo sdo efetivos como técnicas de otimizagio.

A Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) é uma colegio de técnicas
matematicas e estatisticas usada para desenvolvimento, melhoramento e otimizagio de
processos, € pode ser usada para avaliar a significincia relativa de muitos fatores que sdo
afetados por interagdes complexas. O objetivo principal da MSR ¢ determinar as condigdes
Otimas de operag¢io para um sistema ou determinar uma regidio que satisfaca as especifica¢des

operacionais (GRUM & SLABE, 2004).

2.9 Eficiéncia

A eficiéncia de um processo pode ser analisada sob varios aspectos. No caso da
eletrodeposi¢do, por exemplo, pode-se pensar em eficiéncia em termos da energia

efetivamente utilizada para deposigéio e da energia total fornecida ao processo. Porém, o que
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interessa na eletrodeposigdo € a produgio de revestimentos no menor tempo possivel, sendo a
eficiéncia de corrente o pardmetro mais importante.

Por definigdo, eficiéncia de corrente € a razéo entre a corrente efetivamente utilizada
para reduzir (ou oxidar) o ion metalico (ou metal) e a corrente fornecida ao sistema. No caso
de reducdo, essa eficiéncia é denominada catddica e, na oxidagdo, anddica.

Dessa maneira, num banho com eficiéncia de corrente catddica de 90%, apenas esta
porcentagem de toda corrente elétrica fornecida ao sistema € utilizada para a deposigdo do
metal. Os 10% restantes sdo utilizados na redugdo de outras espécies, sendo a principal, a
reducdo do hidrogénio. Neste caso, também, as especificagdes dos banhos comerciais fazem
referéncia, principalmente, a eficiéncia de corrente catodica, muitas vezes referida como

eficiéncia de corrente (PRASAD, 1996).
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CAPITULO 3

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Fase Experimental

3.1.1 Preparago do Banho Eletroquimico

Na preparacio do banho eletroquimico, utilizados nos experimentos foram
empregados reagentes com alto grau de pureza analitica, preparados com agua destilada. O
banho eletroquimico utilizado na eletrodeposigio da liga de Ni-Co-Fe foi constituido dos
seguintes reagentes: citrato de sodio 0,35 M, sulfato de cobalto 0,1 M, sulfato de niquel 0,15
M, sulfato de ferro 0,05 M, acido boérico 0,4 M. O pH do banho foi ajustado adicionando-se
hidréxido de amdnio ou acido sulfirico. A composi¢io quimica do banho estd resumida na
Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢iio quimica do banho para eletrodeposi¢io da liga Ni-Co-Fe.

Reagentes Concentracio/M Formula molecular Funcio
Sulfato de Cobalto 0,10 CoS0,4.7H,0O Fonte de cobalto
Sulfato de Niquel 0,15 NiSO,.6H,O Fonte de niquel
Citrato de Sodio 0,35 C¢HsNa;07.2H,0 Complexante
Sulfato de Ferro 0,05 Fe(NH,),(S0,).6H.O Fonte de ferro
Acido Bérico 0,40 H;BO; Estabilizador

3.1.2 Preparagéio do substrato

O substrato utilizado foi uma placa quadratica de cobre com érea superficial de 8 cm?;

(Figura 1) esta foi inicialmente polida com lixa de 400, 600 e 1200 mesh e, em seguida, foi
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mergulhada em solugdes de 10% de NaOH para remover algum 4élcali residual e de 1% de

H,S04 para ativar a superficie.

Figura 1: Substrato ou eletrodo de trabalho (placa de cobre) utilizado no processo de eletrodeposigio

3.1.3 Ensaio de eletrodeposigdo

A eletrodeposi¢do foi realizada no galvanostitico e rotatério sobre o substrato
retangular de cobre, operando como o catodo, que foi inserido no interior de um eletrodo
cilindrico de platina (anodo). Um potenciostato/galvanostato MQPG-01 da MICRO
QUIMICA foi utilizado no controle da corrente elétrica. Um termostato MTA KUTESZ MD2
foi utilizado no controle da temperatura do banho eletrolitico e um eletrodo rotatério EG & G
PARC 616 foi utilizado no controle de rotagdo catodica. As eletrodeposi¢des foram realizadas
usando os seguintes pardmetros: densidade de corrente catddica de 15,50mA/cm?, 30mA/cm?,
65mA/cm?, 100mA/cm? e 114,50mA/cm?, pH de 4.88, 5.50, 7.00, 8.5 e 9.12, com rotagio
catodica constante em 30rpm e temperatura do banho de 70° C + 2°C.

Eletrodo de Trabalho (Cu)

Eletrodo Auxiliar (malha de Pt)

R

Eletrodo de Referéncia (Ag/AgCl)

Figura 2: Esquema da eletrodeposicio.
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3.1.4 Ensaio de corrosio

As medidas eletroquimicas de corrosdo foram realizadas em uma célula convencional
de trés eletrodos. Foram utilizadas as medidas de polariza¢do potenciodindmica linear (PPL).
Nessas medidas foi utilizado o potenciostato/galvanostato PG STAT 30 da AUTOLAB
conectado ao software ANOVA. O eletrodo de trabalho foi o substrato de cobre revestido com
a liga de Ni-Co-Fe. O eletrodo de referencia utilizado foi Ag/AgCl. O contra eletrodo foi um
fio de platina em espiral. Todos os teste de corrosdo eletroquimica foram realizados em meio
corrosivo contendo 0,1Molar de NaCl em solugdo de temperatura ambiente
(aproximadamente 25°C).

Figura 3: Equipamentos e materiais utilizados no ensaio de corrosfo. A) gaiola de Faraday e os respectivos
eletrodos utilizados no ensaio de corrosdo, B) POTENCIOSTATO/GALVANOSTATO conectado ao software
ANOVA.

3.2 Caracterizaciio da Amostra

3.2.1 Ensaios EDX

Foi utilizado um espectrofotometro de dispersdo de Raios-X (SHIMADZU X-RAY
ESPECTROPHOTOMETER EDX-6000) para a determinagdio da composi¢do do

revestimento metalico e a espessura do mesmo.
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3.2.2 Ensaio MEV

Foi também realizado um ensaio de MEV (Microscopia Eletronica de Varredura,
PHILIPS XL-30) numa outra amostra. Com este ensaio pode se observar a morfologia dos

depésitos obtidos, quanto ao surgimento de micro nédulos.

3.2.3 Ensaio DRX

As amostra foram analisadas no DRX (Difratdmetro de dispersdo de Raio-X) com a
finalidade de caracterizar a fase cristalografica presente no revestimento de Ni-Co-Fe. Foi
utilizado um equipamento SHIMADZU XRD-6000 com radiagio CuKo (A= 1,54056 A) em
40 kV e 40 mA para analise das amostras.

3.3 Planejamento Fatorial

No processo experimental para a eletrodeposi¢cdo da liga Ni-Co-Fe foi usado o
planejamento fatorial de configuragiio estrela 2° + 2 experimentos no ponto central + 2a,
totalizando 10 experimentos. Este consiste em 2 niveis e 2 varidveis, como pode ser vista na

Tabela 2.

Tabela 2: planejamento fatorial 2* com configuragio estrela (estrapolagdo) apresentando suas respectivas
variaveis e niveis.

(-a) (<) 0 (+) (a)
Variaveis Niveis
-1,41 5 0 1 1,41
Densidade de corrente (mA/cm”) 15,50 30 65 100 114,50
pH 4,88 39 7,0 8,5 9,12

Na analise experimental foi utilizada a metodologia de superficie de resposta (MSR)
para analisar a influéncia das varidveis independentes nas varidveis de respostas. O
comportamento do sistema foi representado pela equagdo polinomial de primeira ordem a

seguir:

y = Bo + Bixi +B2xz + Baxi’+ Baxa” +Bsxix Eq. (1)
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Onde, y € a funcéo de resposta, By, B1, P2 s#o estimativas do pardmetro do modelo ¢ x
€ X, representam as varidveis codificadas. A equagiio polinomial montada é expressa como
superficie e graficos de contornos, a fim de visualizar a relago entre a resposta e os niveis de
cada fator experimental e deduzir as o6timas condi¢des (YIN, et. al., 2011; LU, et. al., 2008).
Foi utilizado o software Statistica (Versdo 5.0) para analisar os dados experimentais. Os p-

valores inferiores a 0.05 foram considerados estatisticamente significativos.

3.4 Eficiéncia de corrente

A eficiéncia de corrente (EC) é definida como a raz8o da corrente parcial do processo
de interesse pela corrente total (GAMBURG & ZANGARI, 2011). No processo de
eletrodeposigfio a corrente total aplicada ao sistema € consumida por outros processos que
ocorrem em paralelo com a deposi¢io do metal, como por exemplo, a redugio de hidrogénio,
de forma que a eficiéncia do processo nunca é 100%. Logo, ela é um pardmetro importante
que determina o intervalo 6timo de aplicabilidade da eletrodeposi¢io. No caso de redugéio, a
eficiéncia de corrente ¢ dita catodica e, na oxidagéo, anddica.

A determinagio da eficiéncia de corrente (EC) foi determinada pela massa dos
revestimentos obtida como resultado da diferenga da massa antes e depois da deposigéo que
foram medidas em uma balanga analitica com precisdo de 0,0001 g, pela carga passada e
composi¢do quimica dos depdsitos que foi determinada por EDX. A eficiéncia de corrente foi

calculada pela seguinte equagéo (QIAQ, ef al., 2013; BEGDE, et al., 2010):

_ massa do depésito
EC= massa tedrica (da Lei de Faraday) X 100 Eq. (2)
EC = gy = 5 2 5 x100 Eq. 3)

F

onde w ¢ a massa medida do depésito (g), t € o tempo de deposicdo (s), I € a corrente aplicada
(A), EW é o equivalente peso da liga (g equiv'), c; é fragio peso do elemento na liga
depositada, n; é o namero de elétrons transferidos por dtomo de cada metal, M; ¢ a massa

atdmica dos elementos (g mol™) ¢ F é a constante Faraday (96485 C mol™).
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CAPITULO 4

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

As duas varidveis estudadas (densidade de corrente e pH) foram submetidas a um
planejamento fatorial 27 + 2 pontos centrais (PC) + estrela. Nesse planejamento cada variavel
foi estudada em cinco niveis diferentes. Esses niveis foram extrapolados entre -1,41 (-0) e
+1,41 (+ a). A Tabela 3 mostra o planejamento fatorial efetuado com os niveis reais e
codificado, os quais corresponde aos parimetros operacionais do banho eletrolitico para a

eletrodeposicdo da liga Ni-Co-Fe.

Tabela 3: Variaveis e niveis reais e codificados para o planejamento fatorial 22.

Exp. Valores codificados Valores reais

Dens. de Corrente (mA/em?) pH Dens. de Corrente (mA/cm?) pH

01 -1 -1 30 5,5
02 1 -1 100 55
03 -1 1 30 85
04 i 1 100 8,5
035 0 -1,41 65 4,88
06 0 1,41 65 9,12
o7 -1,41 0 15,5 70
08 1,41 0 114,5 7,0
09(PC) 0 0 65 10
1{PC) 0 0 63 7.0

Os resultados de resisténcia a corrosdo (potencial de corrosdo, resisténcia de
polarizagiio e corrente de corrosdo) foram obtidos com o auxilio da matriz fatorial utilizada
para a otimizagio dos componentes do banho eletrolitico das ligas Ni-Co-Fe e sdo mostrada
na Tabela 4 e 5.
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Tabela 4: Resultados referente a potencial de corrosdo, resisténcia a polarizagdo, corrente de corrosdo para o
planejamento fatorial 2* (matriz 01).

Dens. de Potencial de Resisténcia a Corrente de

Exp. Corrente pH corrosio polarizagio corrosiio
(mA/cm?) Ecore (V) R, (Ohm) Leorr (A)

01 -1 -1 0,541 3276.7 1.499%10°
02 1 -1 -0,388 14328 1.963*10°
03 -1 1 -0,186 37715 5.412*107
04 1 1 -0,247 21579 3.135%10°
05 0 -141 0,507 2816.9 1.83*10°
06 0 1,41 -0,220 10192 3.288*10°
07 -1,41 0 0,312 18243 2.201*10°°
08 1,41 0 -0,280 9214.4 5.286*10°
09(PC) 0 0 0,274 9105.2 1.347%10°°
10(PC) 0 0 0,195 6412.9 1.031*107

Tabela 5: Resultados referentes a potencial de corrosdo, resisténcia a polarizagdo, corrente de corrosdo para o
planejamento fatorial 2* (matriz 02).

Dens. De Potencial de Resisténcia a Corrente de

Exp. Corrente pH corrosio polarizagiio corrosio
(mA/cm?) Eor (V) R, (Ohm) Lo (A)

01 -1 -1 0,637 5430.8 3.342*10°
02 1 -1 -0,345 18055 1.963*10°
03 -1 1 -0,136 26335 5.412*107
04 1 1 -0,219 9831.6 5.77*10°
05 0 -141 0,511 3146.7 1.83*10°
06 0 1,41 0,231 24498 8.081*107
07 -1,41 0 0,207 36049 4.777*107
08 1,41 0 0,177 18225 1.635*10°
09(PC) 0 0 0,177 7629.8 3.347*10°

10(PC) 0 0 -0,170 82379 3.011%10°
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Para estudos e otimizagdio dos pardmetros operacionais da liga Ni-Co-Fe foram
efetuadas trés matrizes experimentais totalizando 30 experimentos, nesses, foram realisado
um tratamento estatistico, o qual possibilitou a constru¢do/elaboragdo de duas matrizes de
dados suficientemente confidveis para analises.

Os resultados foram submetidos a uma analise de regressdo ndo-linear multipla para
obterem-se os graus de confiabilidade de cada pardmetro. Estimativas dos coeficientes com
niveis mais altos que 95% (P < 0,05) foram incluidas no modelo final (SANTANA, et. al.,
2007). O potencial de corrosdo (Ecr), resisténcia de polarizagdo (R,) e corrente de corroséo
(Iorr) podem ser representados na forma de fungdo dos fatores independentes por um modelo
matematico de 2* ordem representado pelas equagdes 1, 2 e 3, onde (x) é a densidade de
corrente, (y) € pH e (xy) ¢ a interagéo entre densidade de corrente e pH. Os valores em negrito

na equag¢do equivalem aos valores significativos.

Ecorr = 2,03%10'%+ 2,45%102*x — 2,83*102*x” + 12,10%10" *y — 9,12%10"2*y? — 7,36*102*x*y
+0. Eq. (4)

R,=7,81¥10° —2,94*10%*x + 6,85%10°*x” +5,97*10%*y + 1,61*10°*y* — 7,04*10%*x*y + 0.
Eq. (5)

Leorr= 4,55%107° — 4,07*10%*x —1,68*10*x? 3,65*10*y + 2,28%10%y? + 2,78*10*x*y +
0. Eq. (6)

A analise de variancia (ANOVA) para o modelo foi realizado com nivel de confianca
95% para P < 0,05 (SHASHIKANT, et. al., 2006). O ajuste do modelo foi expresso também
pelo coeficiente de regressdo (r?), que foi igual a 0,91, 0,75 e 0,63 para o potencial de
corrosdo, resisténcia de polarizagdo e corrente de corrosdo, respectivamente. A andlise de
varidncia e de regressdo dos dados demonstrou a significincia estatistica do modelo para o
potencial de corrosdo e corrente de corrosdo, justificando assim o uso de um modelo de 2*
ordem para o estudo estatistico. A avaliagdo estatistica do modelo foi verificada pelo teste de
Fisher para analise de varidncia (JIAN-PING, et. al., 2007; SANTANA, et. al., 2007), Tabelas
6, 7 e 8 demonstram que os modelos estatisticos sdo significativos para P < 0,05, em pelo

menos um dos fatores, os quais sdo representados em destaque.
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Tabela 6: Resultado da ANOVA para potencial de corrosdo (Econ)-

Soma Grau de Média
Fator quadratica  liberdade  quadratica F P
(1) Densidade de corrente (L)  0.009494 1 0.009494 3.57030 0.079710
(2) Densidade de corrente (Q)  0.007126 1 0.007126 2.67960 0.123914
(3)pH(L) 0.231952 | 0.231952 87.22537 0.000000
(4)pH(Q) 0.074058 1 0.074058 27.84951 0.000117
Interagfo (1) e (3) 0.043365 1 0.043365 16.30741 0.001221
Erro residual 0.037229 14 0.002659
Soma total 0.397184 19
Tabela 7: Resultado da ANOVA para resisténcia de polarizagéo (Ry).

Soma Grau de Média
Fator quadritica  liberdade  quadratica F P
(1) Densidade de corrente (L)  1.368437E+08 1 136843720  3.66247 0.076320
(2) Densidade de corrente (Q) 4.18269E+07 1 418269880 11.19452 0.004804
(3)pH(L) 5.648177E+08 1 564817672  15.11671 0.001640
(4)pH(Q) 2.313800E+07 1 23138001 0.61926 0.444439
Interagdo (1) e (3) 3.964210E+08 1 396420995  10.60976 0.005729
Erro residual AR 14 37363798
i bkl 2.056797E+09 19
Tabela 8: Resultado da ANOVA para corrente de corrosio (Ieoor)-

Soma Grau de Média

Fator quadratica liberdade  quadratica F P

(1) Densidade de corrente (L)  0.000000 1 0.000000 0.00158 0.968813
(2) Densidade de corrente (Q)  0.000000 1 0.000000 1.51767 0.238264
(3)pH(L) 0.000000 1 0.000000 12.68942 0.003124
(4)pH(Q) 0.000000 1 0.000000 2.80166 0.116353
Interagio (1) e (3) 0.000000 1 0.000000 3.71888 0.074330
Erro residual 0.000000 14 0.000000
Soma total 0.000000 19
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Superficies de resposta foram geradas usando o software Statistica para estudar os
efeitos dos pardmetros e suas interagdes sobre o potencial de corrosdo, resisténcia de
polarizagéo e corrente de corrosdo. Os resultados foram analisados utilizando a interagdo das

variaveis independentes (densidade de corrente e pH) e sdo apresentados nas Figuras 4, 5 e 6.

9.12

8.50

Ecor

B =>-02
Il <-02
B <-03
B <-04
[1<-05
B <-06
B <-07
B <-08

15,50 30 65 100 114,50
Densidade de corrente

Figura 4: Superficie de resposta do potencial de corrosio sob a influéncia da densidade e pH.
9.12

8.50

5.50

4.88

B < 20000
15.50 30 65 100 114.50 g < 10000

Densidade de corrente
Figura 5. Superficie de resposta da resisténcia de polarizagdo sob a influéncia da densidade e pH.
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488

Figura 6. Superficie de resposta da corrente de corrosdo sob a influéncia da densidade e pH.

De acordo com as Figuras 4, 5 e 6 foi observado que a interagéo entre a densidade de
corrente e pH foram significativos. Os melhores resultados obtidos de Econ, R € Iconr foram
com menor densidade e pH nos niveis mais altos, o que pode ser observado e confirmado nos
resultados da ANOVA dos respectivos pardmetros.

Para analisar a significincia dos efeitos das varidveis independentes estudadas,
inicialmente foram feitas analises das varidveis dependentes (potencial de corrosdo,
resisténcia de polarizagdo e corrente de corrosdo). Neste contexto, os resultados esbogados no
grafico de pareto (Figura 7) mostram que o pH linear (L), pH quadratico (Q) e a interagdo
linear entre pH e densidade de corrente foram estatisticamente significativos (95% de
confianga) para o potencial de corrosdo, no grafico de pareto (Figura 8) mostra que as
varidveis sdo estatisticamente significativas nos seguintes pardmetros, pH linear (L),
densidade quadratica (Q) e interag@o linear entre pH e densidade de corrente, os quais
apresentaram influencias na resisténcia de polarizagdo, ja no grafico de pareto (Figura 9)
mostra que apenas o pH linear (L) foi estatisticamente significativo (95% de confianga) para a

corrente de corrosdo.
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Figura 7: Pareto - efeito das varidveis independentes estudadas e suas interagdes sob o potencial de corrosdo.
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Figura 8: Pareto - efeito das varidveis independentes estudadas e suas interagdes sob a resisténcia de
polarizagéo.
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Figura 9: Pareto - efeito das varidveis independentes estudadas e suas interagdes sob corrente de corrosdo.

A Figura 10a, 10b, 10c e 10d mostra a analise de microscopia eletrénica de varredura
(MEV) correspondente aos revestimentos das ligas Ni-Co-Fe utilizando citrato de sodio como
agente complexante em diferentes pH. A superficie exibe o aparecimento de micro nédulos
em formato de couve-flor para o experimento em pH 4,88 (figura 10c) com um tamanho de
particula 2um a imagem mostra também que o revestimento € uniforme sem o aparecimento
de arranhdes originado no polimento mecénico. J4 nas imagens 10a, 10b e 10d, as quais
corresponde aos pH 5.5, 8,5 e 7,0 respectivamente, a superficie exibe aparecimento de
morfologia em formato de agulha, essas imagens apresentam tamanho de particulas de 2pm.
Assim, observa-se que o comportamento da superficie varia & medida que o pH € alterado.
Além disso, a auséncia de fissuras indica que o revestimento ndo teve uma hidrogenacdo
significativa (ARGANARAZ, et. al., 2012).
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Figura 10: Microscopia eletrnica de varredura (MEV) em diferente pH. a) pH 5,5 com amplia¢do de 6000x, b)
pH 8,5 com ampliagio de 6000x, c) pH 4,88 com ampliagdo de 6000x, d) pH 7,0 com ampliagio de 6000x ¢ €)
pH 9,12 com amplia¢do de 6000x.

Os dados do EDX na Tabela 9 mostram que o melhor revestimento tem uma
composi¢do de 73,9 wt% de niquel (Ni), 15,9 wt% de Ferro (Fe), 10,2 wt% de cobalto (Co) e

uma espessura de 19,97 um.



Tabela 9. EDX, valores da composicao quimica da liga Ni-Co-Fe e espessura.

40

Experime J Ni Fe Co Espessura Eficiéncia
nto (mA/cm?) pH (%wt) | (%wt) | (%wt) (um) (%)
01 <] 5 24 225 53.5 19,65 74,5
02 1 4 40,2 14,6 45,2 13,26 56,1
03 | 1 73,9 15,9 10,2 19,97 85
04 1 1 78,2 13,4 8.4 11,54 64,8
05 0 -1,41 23.5 22,8 53,7 18,32 67,1
06 0 1,41 67,7 17,8 14,5 12,52 81
07 -141 0 55,8 13,6 30,6 13,93 72,3
08 1,41 0 80,8 7.4 11,8 8.41 52,9
09 0 0 76,2 8.9 14,9 10,81 64,5
10 0 0 81,9 49 13,2 10,05 64

J=Densidade de corrente.
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Figura 11. DRX do experimento 4.
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Figura 12. DRX do experimento 5.

As Figuras 11 e Figura 12 sdo difratogramas dos experimentos 4 e 5 respectivamente, em ambos
apresenta uma fase cristalina, sendo que na figura 12 a uma tendéncia amorfa no revestimento, esta
diferenca entre os experimentos podem estar relacionado com os diferentes pH utilizado, como

também foi observado no MEV.
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CAPITULO 5

5. CONCLUSAO

A partir da analise do planejamento fatorial ¢ dos estudos realisados foi possivel
constatar/identificar os melhores resultados de eletrodeposi¢fo das ligas Ni-Co-Fe nos niveis
(valores) de densidade de corrente mais baixos (15,5 ¢ principalmente 30 mA/cm? ) e pH
alcalino 8,5. Assim, foi possivel observar a obtensfio de revestimentos nobres, apresentando
resultados satisfatorios no que diz respeito a utilizagdo do complexante citrato de sodio. Essa
liga, também mostrou-se em seus melhores experimentos boa resisténcia a corrosgo.

Na liga de Ni-Co-Fe foi possivel observar que com a variagdo de pH houve uma
variagiio na morfologia dos revestimentos e o surgimento de micro noédulo tanto no formato
de couve-flor, assim como una morfologia no formato de agulha. Entretanto, essa ultima
representa a morfologia dos melhores resultados de eletrodeposi¢dio. Essa liga apresentou em
seus melhores experimentos boa aderéncia e brilho. Logo, dentro da otimizag3o dos
parametros operacionais estabelecidos foi obtido os maiores valores de Ry, ¢ menores valores
de Lon. Também foi possivel observar logo apos as analises de EDX que a composi¢io

quimica do melhor experimento foi 73,9 wt% de Niquel, 15,9 wt% de Ferro ¢ 10,2 wt% de

~ Cobalto, com uma eficiéncia catédica de 85%. A fase cristalografica da liga foi cristalina nos

dois experimentos observados (experimento 4 € 5).
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