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RESUMO

Revestimentos metalicos podem ser aplicados para diferentes finalidades, como exemplo, para melhorar as
propriedades mecénicas, cataliticas, anticorrosivas ou simplesmente melhorar o aspecto decorativo. Neste
trabalho foram obtidas ligas de Ni-Fe pelo processo de eletrodeposigdo utilizando um banho eletrolitico sim-
ples contendo os seguintes reagentes, sulfato de niquel, sulfato de ferro e tartarato de sédio. Como ferramenta
de otimizagdo foi utilizado um planejamento experimental completo 27, associado a técnica de metodologia
de superficie de resposta (MSR). Foram feitas medidas de composi¢ao quimica, eficiéncia de corrente, mor-
fologia superficial e medidas eletroquimicas de corrosdo. Foi observado que a diminui¢do do pH favoreceu o
aumento do ferro e diminui¢do do niquel na liga. O teor de ferro influenciou na morfologia da liga. O expe-
rimento 6timo apresentou uma resisténcia a corrosdo média de 5471,5 Q.cm? e uma densidade de corrente de
corrosdo média de 4,814x10° A/cm?, este experimento apresentou uma composi¢io percentual em massa de
niquel de 70 wt% e de ferro de 30 wt% e uma eficiéncia de corrente média de 58,7%.
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ABSTRACT

Metallic coatings can be applied for different purposes, for example to improve the mechanical, catalytic,
anticorrosive properties or simply to improve the decorative appearance. In the work the Fe-Ni alloys have
been obtained by electrodeposition process using a simple electrolytic bath containing the reagents, nickel
sulfate, iron sulfate and sodium tartrate. A complete experimental design 2°, associated with the response
surface methodology (RSM) technique was used as optimization tool. Chemical composition, current effi-
ciency, surface morphology and electrochemical corrosion measures were performed. It was observed that a
decrease in the pH favored an increase in iron and decrease in nickel contents in the alloy. The iron content
influenced the alloy morphology. The best experiment showed an average corrosion resistance 5471.5 Q.cm?
and a corrosion current density 4.814x10° A/cm2. This experiment presented a composition of 70 wt% Ni
and 30 wt% Fe in the alloy and an average deposition current efficiency of 58.7%.

Keywords: Ni-Fe alloy, Electrodeposion, Corrosion, Experimental Design.

1. INTRODUGAO

Revestimentos formados por ligas Ni-Fe apresentam excelentes propriedades, como, por exemplo, baixa co-
ercividade, alta permeabilidade magnética e elevada resisténcia a tensdo, podendo ser aplicadas em diversos
setores industriais [1-3]. Estas ligas sdo utilizadas na construg¢do de dispositivos eletronicos, em revestimen-
tos protetores e decorativos. Desta forma, nota-se a importancia do desenvolvimento da liga de Ni-Fe para
ampliar suas aplicagoes industriais [4,5].
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Diferentes técnicas podem ser utilizadas para obten¢ao de revestimentos formados por ligas de Ni-Fe,
por exemplo, pulverizagdo catddica, fusdo a laser, eletrodeposicdo, entre outras [6]. Entre elas, destaca-se a
eletrodeposi¢do que permite a obtengdo de revestimentos metalicos finos na forma de metais puros ou ligas,
sob controle dos pardmetros operacionais do sistema. O processo de eletrodeposicdo permite a obtencao de
revestimentos sobre diversos tipos de materiais, at¢ mesmo aqueles com geometrias complexas, estes podem
ser caracterizados quanto a sua composicdo quimica, morfologia da superficie, resisténcia a corrosdao, micro-
dureza, entre outros. Desta forma, a eletrodeposi¢cdo torna-se uma alternativa vidavel quando comparada a
outras técnicas utilizadas para obtencao de revestimentos de metais puros ou ligas [6,7]

Estudos relatam que no processo de formagdo da liga de Ni-Fe obtida por eletrodeposi¢do que o ferro
deposita preferencialmente com relagdo ao niquel, esse fendmeno ¢ conhecido como codeposi¢do anomala
[8] Na codeposi¢ao andmala ocorre a inibicdo da redug@o do niquel devido a precipitagdo ou adsorgdo do
hidréxido de ferro 11, Fe(OH),, na superficie do revestimento [9, 10]. Essa inibi¢do ¢ influenciada pelos pa-
rametros de deposi¢do como a densidade de corrente ¢ o pH do banho eletrolitico, fazendo necessario um
maior nimero de investigagdes para contribuir com informagdes sobre a liga Ni-Fe [11-13].

Nos tltimos anos o uso do planejamento experimental vem sendo utilizado em trabalhos na area de
eletroquimica como ferramenta de otimizacao [14-16]. Sua utilizacdo associado a técnicas como a metodolo-
gia de superficie de resposta (MSR) pode auxiliar no estudo dos parametros de obtencdo das ligas metalicas
com composi¢ao e propriedades caracteristicas para cada tipo de aplicagdo. A vantagem da utilizagdo de pla-
nejamentos fatoriais baseia-se na possibilidade de avaliagdo simultdnea mais das variaveis e, dessa forma,
definir as melhores condi¢des experimentais para obtencdo dos melhores revestimentos, além de diminuir a
quantidade de experimentos e os custos [8,16,17].

Neste trabalho foram obtidas ligas de Ni-Fe por eletrodeposigdo utilizado um banho eletrolitico con-
tendo como agente complexante o tartarato de sodio, diferente de outros trabalhos que utilizaram como com-
plexante o citrato de sddio ou acido borico. Foi avaliado a influéncia da densidade de corrente e do pH na
composicdo quimica, morfologia e resisténcia a corrosdo dos revestimentos obtidos. Como ferramenta de
otimizagdo foi utilizado o planejamento experimental completo associado a metodologia de superficie de
resposta (MSR).

2. MATERIAIS E METODOS

Na preparagdo do banho eletrolitico para eletrodeposicdo da liga foram utilizados reagentes de grau analitico
dissolvidos em agua destilada e deionizada. O pH da solu¢éo foi ajustado com solugdo de H,SO,4 (50 % v/v)
ou NH,OH (concentrado). A composig¢do quimica do eletrdlito ¢ apresentada na Tabela 1. Foram utilizados
trés reagentes na preparagdo do banho, sulfato de niquel, sulfato de ferro e tartarato de sodio, diferentemente
da maioria dos trabalhos reportados na literatura que utilizaram banhos mais complexos [5,11,18,19].

Tabela 1: Composi¢ao quimica do banho eletrolitico utilizado para eletrodeposigdo da liga Ni-Fe.

Reagentes Concentracdo (mol.L™) Funciao
NiSO,.6H,0 0,30 Fonte de niquel
FeSO,.7H,0 0,06 Fonte de ferro

C4H4Na,06.2H,0 0,40 Complexante

A eletrodeposicao foi realizada sobre chapas planas de cobre com area de 8 cm? (eletrodo de trabalho).
Antes do inicio do processo o eletrodo de trabalho foi polido mecanicamente com lixas de carbeto de silicio
em granulagdo decrescente de 400, 600 e 1200. Seguido de imersdo em solugdes de NaOH (10% m/v) para
desengraxe, e em solugdo de H,SO, (1% v/v) para ativagdo da superficie do eletrodo.

A eletrodeposi¢do foi conduzida em controle galvanostatico utilizando uma fonte de energia da MI-

NIPA modelo MPL-1303M, em temperatura ambiente de 25 £ 2 °C. Como eletrodo auxiliar foi utilizado uma

malha cilindrica oca de platina. Em todos os experimentos foi utilizada uma carga de 300 Coulombs. O tem-

po utilizado na eletrodeposic¢do foi calculado de acordo com a carga total aplicada e a densidade de corrente

do processo. A Equagao 1 foi utilizada no célculo da eficiéncia de corrente (EC) do processo de eletrodeposi-
¢do.

w _ WxF _ci¥ni

EC=—2 =2y
Ew*[*; I+t Mi

*100 1)
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Onde w € a massa do deposito (g), ¢ o tempo utilizado na deposic¢do (s), I a corrente total utilizada no
processo (A), Ew o peso equivalente da liga obtida (gramas por equivalente), ci a fragdo em peso do elemento
no deposito, ni o nimero de elétrons transferidos por cada atomo de metal, Mi a massa atdmica do elemento
(g.mol'l) ¢ F a constante de Faraday (96,485 C.mol™) [8, 20,21].

Os experimentos foram conduzidos utilizando um planejamento fatorial completo 2%, mais dois pontos cen-
trais. Para avaliacdo e otimizagdo do processo foi utilizada a técnica de metodologia de superficie de resposta
(MSR). As variaveis foram avaliadas nos niveis codificados baixo (-1), central (0) e alto (+1). Os experimen-
tos foram realizados em duplicata e em ordem aleatoria para evitar erros sistematicos. Para analise estatistica
dos resultados foi utilizado o pacote estatistico do software STATISTICA® versdo 8.0 [8,16,22]. A Tabela 2
apresenta os valores reais e codificados dos parametros operacionais avaliados neste trabalho.

Tabela 2: Niveis reais e codificados das variaveis do planejamento fatorial 22

Variaveis Nivel -1 | Nivel 0 | Nivel +1
Densidade de corrente (mA.cm™) 20 60 100
pH 3 4,5 6

A composi¢do quimica dos revestimentos foi obtida pela técnica de energia dispersiva de raios-X
(EDX) utilizando um espectrometro de fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva. A morfologia dos
revestimentos foi avaliada pela técnica de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) utilizando um mi-
croscopio eletronico da TESCAN modelo VEGA 3SBH com Detector de EDS a seco da Oxford modelo X-
ACT IE150.

Para os ensaios eletroquimicos de corrosdo foram utilizadas as técnicas de Polarizagdo Potenciodina-
mica Linear (PPL) e Espectroscopia de Impedéancia Eletroquimica (EIE), utilizando um potenciosta-
to/galvanostato PG STATE 30 da AUTOLAB. Para obtengdo dos dados de PPL e EIE foram utilizados os
softwares GPES e FRA2, respectivamente. Os ensaios foram realizados em uma célula composta pelo ele-
trodo de trabalho revestido com a liga obtida, apresentando uma area exposta para analise de 0,76 cm?, um
eletrodo auxiliar de platina em formato de espiral e um eletrodo de calomelano saturado (ECS) como eletrodo
de referéncia. A velocidade de varredura para obteng@o das curvas de PPL foi de 1 mV.s™. Antes dos ensaios
de PPL e EIE foi utilizado um tempo de estabilizacdo de 1200 segundos. Os ensaios de EIE foram realizados
com um intervalo de frequéncia na ordem de 10 kHz a 0,004 Hz com uma amplitude de 0,01V no potencial
de circuito aberto (Epcp). Os revestimentos selecionados dos ensaios de polarizacdo, sendo eles, o melhor e o
pior revestimento para o resultado de resisténcia a corrosdo foram submetidos a ensaios de imersdo em solu-
¢do salina (NaCl) em diferentes tempos: Oh, 1h, 24h e 120h utilizando a técnica de EIE. Os testes de corro-
sdo foram realizados em solugdo de NaCl (3,5 % m/v) a temperatura ambiente de 25 £ 2 °C. Os valores da
resisténcia de polarizagdo (Rp) foram calculados utilizando a equagdo de Stern-Geary (Equagdes 2 e 3) [23].

_ B
Rp = (2)

jecorr

Nesta equagdo R, estd em Q.cm?, jeor €m pA/cm? e B em V. O coeficiente de Stern-Geary (B) pode
ser determinado, utilizando os coeficientes de Tafel, da seguinte maneira:

__ Bafe
2,303(Ba+ Bo) (3)

Onde Ba e Bc sdo os coeficientes anddico e catddico, respectivamente, das retas de Tafel.
A espessura dos revestimentos foi calculada utilizando a Equagao 4.

L ="Plad “4)

Onde L ¢ a espessura calculada, P é o peso do depdsito, a é a area depositada e d a densidade do material
depositado. O peso do deposito pode ser obtido utilizando a Equagao 5.

P = (It/F)*(A/n) (%)
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Onde P ¢ o peso do depdsito, I a corrente utilizada na deposi¢do, t € o tempo do processo de deposicao, F é a
constante de Faraday, A ¢ a area do eletrodo e n ¢ o nimero de elétrons envolvidos na reagéo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram obtidos com sucesso revestimentos de niquel e ferro pelo processo de eletrodeposi¢ao. Os mesmos
mostraram ser brilhantes e aderentes ao substrato. Os resultados de composi¢do quimica comprovam a depo-
sicdo da liga Ni-Fe sobre o substrato de cobre. A Tabela 3 mostra a matriz do planejamento experimental
com os niveis reais e codificados, os resultados de composi¢do quimica em percentual em massa (wt%), es-
pessura dos revestimentos (um) e a eficiéncia de corrente (EC) em porcentagem (%) da liga Ni-Fe.

Tabela 3: Matriz de planejamento experimental com os niveis reais e codificados, os resultados de composi-
¢do quimica e eficiéncia de corrente do processo de eletrodeposicdo da liga Ni-Fe.

Exp. pH Densidade (mA.cm™) | Ni (wt%) | Fe (wt%) Espessura (um) | EC (%)
1 -1 (3) -1 (20) 23 77 1,82 30
2 -1(3) +1 (100) 39 61 2,87 37
3 +1 (6) -1 (20) 27 73 4,52 52
4 +1 (6) +1 (100) 79 21 3,21 44
5((PC) | 04,5 0 (60) 70 30 3,88 58
6 (PC) | 04,5 0 (60) 70 30 3,96 59

A Figura 1 apresenta a superficie de contorno, obtida pela técnica de metodologia de superficie de
resposta (MSR), para composi¢@o percentual em massa de niquel no revestimento.

Ni (Wt%)
I > 90
Il <90
I <80
I <70
[1<60

[ <50
100- <40

Densidade de corrente (mA/cm?)

Figura 1: Superficie de contorno do percentual em massa de niquel (wt%) na liga Ni-Fe em fun¢do das vari-
aveis: pH e densidade de corrente.

Foi avaliado o efeito da densidade de corrente no processo de eletrodeposi¢do da liga Ni-Fe. Obser-
vou-se que a composi¢do percentual em massa de niquel foi favorecida com ou aumento da densidade de
corrente, isto ¢, a medida que aumenta a densidade de corrente aumenta o percentual de niquel no revesti-
mento. A Figura 2 mostra que a diminui¢@o da densidade de corrente favorece o aumento percentual de ferro
no revestimento. Neste trabalho foi utilizado como complexante o tartarato de sodio e foi observado o mesmo
comportamento encontrado para os revestimentos obtidos com acido borico [10, 24]. Este comportamento
pode estar associado a limitagio no transporte de massa de ions Fe”" até a superficie do cdtodo com o aumen-
to da densidade de corrente, sendo assim, fator limitante do processo reducdo do ferro[10, 24]. Comporta-
mento semelhante foi encontrado por Robotin et al. [24] em seus estudos sobre a liga Ni-Fe obtida com e
sem a presenca do acido borico no banho eletrolitico.
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Figura 2: Superficie de contorno do percentual em massa de ferro (wt%) na liga Ni-Fe em fungao das variaveis: pH e
densidade de corrente.

Além da densidade de corrente foi avaliado a influéncia do pH na composi¢do quimica dos revesti-
mentos. O pH foi avaliado de 3 a 6 e foi observado que com o aumento do pH foram obtidos revestimentos
ricos em niquel e consequentemente com a diminui¢do do pH foram obtidos revestimentos ricos em ferro.
Este comportamento pode ser associado a modificagdo do mecanismo de reducdo e da estrutura do comple-
xante com a variagdo do pH. Segundo Hessami e Tobias [25] a redugdo da liga Ni-Fe é baseado na presenga
de espécies soliveis de FeOH' e NiOH" presentes no banho eletrolitico. Matlosz [26] em seus estudos con-
firmou que a reducio do niquel e do ferro ocorre a partir dos ions NIOH™ e FeOH' respectivamente. Com o
aumento pH diminui a formagio de FeOH' e aumenta de NiOH' favorecendo assim, o aumento do percentu-
al de niquel no revestimento.

De acordo com a Tabela 3 a maior eficiéncia de corrente (EC) foi obtida com densidade de corrente de
60 mA.cm™e pH 4,5 com valor aproximado de 58 %. Resultados de eficiéncia semelhantes foram observados
na literatura para deposigdo da liga Ni-Fe [18,24]. Ligas ricas em niquel e com valores baixos de ferro favo-
recem o aumento da EC. A dependéncia da eficiéncia de corrente em relacdo a densidade de corrente aplica-
da ao processo de eletrodeposicao pode ser explicada pela influéncia da reagao de reducdo de hidrogénio que
consumira uma parcela da corrente aplicada, assim, valores elevados de densidade de corrente favorecem a
diminui¢do da EC. O aumento do pH favorece o aumento da EC, pois quanto menor for o valor do pH do
banho eletrolitico maior sera o aumento da reagdo de evolugao de hidrogénio e consequentemente maior sera
a diminui¢do da EC [24]
A técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) foi utilizada para caracterizagdo da morfologia su-
perficial da liga Ni-Fe. A Figura 3 apresenta imagens da superficie do melhor (Exp. 5: pH 4,5 ¢ 60 mA.cm?,
nivel 0) e do pior (Exp. 1: pH 3 e 20 mA.cm?, niveis: -1 e -1) revestimento, com ampliagdes de 500 e 1000 X
(vezes), selecionados de acordo com os resultados dos ensaios eletroquimicos de corrosdo, isto ¢, melhores
resultados de resisténcia a polarizagdo (Tab. 4).

SEM MAG: 500 X SEMMAG:1.00kx |  WoD:1499mm | VEGA3 TESCAN
View fiold: 277 ym t SE ‘View field: 138 pm Det: SE 20 pm
Ni-Fe Exp1 500x NiFe Expt 1000x | Date(midy): 11/09/15 LAMMEA-UFCG
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SEM MAG: 500 x W2 14.98 mm veGA3 TESCAN [l SEMMAG 1.00kx | woit4semm |
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Figura 3: Micrografias (MEV) da superficie dos revestimentos da liga Ni-Fe: a) Exp. 1 (500 X); b) Exp. 1
(1000 X); c) Exp. 5 (500 X); d) Exp. 5 (1000 X).

Observa-se que o revestimento recobriu toda superficie do eletrodo, tanto para o melhor experimento
(exp. 5) quanto para o pior experimento (exp. 1). Observa-se, também, a possivel formagdo de cristais ndo
definidos e a presenga de microndédulos no experimento 1 (pior). Com o aumento do teor de ferro na liga
ocorre o refinamento dos graos na superficie dos revestimentos. Este comportamento esta relacionado com a
diminui¢do do pH que favorece o aumento da teor de ferro na liga e consequentemente o refinamento dos
grdos. As imagens de MEV para o experimento 5 (melhor) apresenta uma morfologia porosa ¢ sem a presen-
¢a de nddulos. Uma possivel explicagdo para variacdes na morfologia superficial do revestimento pode estar
relacionada com a mudanga na orientacdo de crescimento na microestrutura do deposito, este fendmeno esta
diretamente relacionado com o aumento no controle por difusdo em elevadas densidades de corrente no pro-
cesso de eletrodeposi¢do que aumenta a velocidade de crescimento dos cristais favorecendo a formagio de
peliculas com menor porosidade e homogéneas. Resultado de morfologia semelhante foi relatado na literatu-
ra para depositos da liga Ni-Fe obtida em diferentes densidades de corrente ¢ temperatura do banho eletroliti-
co [27].
Os ensaios eletroquimicos de corrosdo foram realizados em meio de NaCl (3,5% m/v) a temperatura ambien-
te de 25 £ 2°C. Os valores de resisténcia a polariza¢ao (Rp) e densidade de corrente de corrosao (jeor), €xtrai-
dos das curvas de polarizagdo (PPL), sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4: Resultados das medidas de polarizagdo potenciodinamica linear (PPL) da liga Ni-Fe, feitas em meio de NaCl
(3,5% m/v) e temperatura de 25 + 2°C.

Exp. pH | Densidade (mA.cm?) | Rp (Q.cm?) | jeorr (A.cm™)
1 -1(3) -1 (20) 575,1 5,65x107
2 -1(3) +1 (100) 2505 1,598x107
3 +1 (6) -1 (20) 1273 2,227x107
4 +1(6) +1 (100) 2650 1,928x107°

5(PC) | 0(4,5) 0 (60) 5143 5,212x10°°

6(PC) | 0(4,5) 0 (60) 5800 4,417x10°°

Observa-se pelos resultados de corrosdo que o experimento 1, obtido nas condigdes de pH 3 e densi-
dade de corrente de 20 mA.cm™ (niveis -1 e -1), apresentou o menor valor de resisténcia a polarizagio (575,1
Q.cm®) e a maior densidade de corrente de corrosdo (5,65x10” A.cm™) sendo, portanto, considerado o pior
experimento, ou seja, 0 que apresentou a menor resisténcia a corrosdo. Ja os melhores resultados foram ob-
servados nos experimentos realizados no ponto central do planejamento experimental, ou seja, pH 4,5 e den-
sidade de corrente de 60 mA.cm™ (nivel 0), obtendo uma resisténcia a polarizagio média de 5471,5 Q.cm’ e
uma densidade de corrente de corrosio média de 4,814x10° A.cm™ (Tab. 4). Os melhores experimentos
apresentaram uma maior proporcdo percentual em massa de niquel em relagdo ao pior experimento que apre-
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sentou uma maior proporcao de ferro, assim, a presenga do metal mais nobre em maior quantidade pode ser
uma explica¢do para a maior resisténcia a corrosdo apresentada por esses revestimentos. A maior resisténcia
a corrosao pode estar associada também a morfologia do revestimento, pois o revestimento que apresentou
maior resisténcia a polariza¢do apresentou uma superficie porosa e uniforme sem aparecimento de trincas ou
pontos que poderiam atuar como regides preferenciais de corrosdo. Ja no experimento 1, que apresentou bai-
xa resisténcia a corrosdo, pode-se observar que a superficie do revestimento apresenta pontos que podem
possibilitar o ataque ao substrato justificando o baixo valor de resisténcia a polarizacdo. A Figura 5 apresenta
as curvas de polarizagdo do melhor e do pior revestimento, selecionados de acordo com os resultados eletro-
quimicos de corrosdo (Tab. 4).

1E-3 4
1E-4 |
< 1Es5 |
- i |
] |
1E-6 4
- | | Exp. 5
1 | Exp. 1
1E-7 4 1

41 10 -08 .08 -07 -06 -05 -04 03 -02
E (V) vs ECS

Figura 5: Curvas de polarizagdo potenciodinamica linear (PPL) da liga Ni-Fe, obtidas em meio de NaCl (3,5% m/v) e
temperatura de 25 + 2°C.

Observa-se nas curvas PPL dos revestimentos selecionados um elevado deslocamento do potencial de
corrosao para valores mais nobres no melhor experimento (o experimento 5 foi selecionado para representar
o comportamento apresentado nos ensaios do ponto central do planejamento), em comparagdo ao experimen-
to 1 (pior), sendo -0,902V para o pior (Exp. 1) e -0,654V para o melhor (Exp. 5). Observa-se, também, a pos-
sivel formacdo de um filme de passivag¢do na superficie do experimento 1, evidenciado pela diminui¢do da
corrente no ramo anoédico da curva de PPL em um intervalo de potencial entre -0,8V a -0,65V, fato nio ob-
servado para o experimento 5.

Para confirma os resultados obtidos tanto nas curvas de PPL quanto nos diagramas de EIE foram rea-
lizados medidas de imersdo dos revestimentos que obteve menor e maior resisténcia a polarizagdo. Os reves-
timentos foram imersos em solugdo de NaCl durante 120 horas e foram realizadas medidas nos seguintes
tempos: Oh, 1h, 24h e 120h. A Figura 6 mostra os diagramas de impedancia de Nyquist para a liga Ni-Fe se-
lecionada (Exp. 5), obtidas em potencial de circuito aberto (Epca) apds diferentes tempos de imersdo. Foi
observado que no tempo zero foi obtido o maior arco de impedancia que pode ser associado ao processo de
transferéncia de carga [28]. Depois de uma hora ocorreu uma diminui¢éo de arco que mostra que ocorreu um
fendmeno superficial, isto é, ocorreu dissolug@o do filme e provavelmente a formagao de um filme de passi-
vagdo instavel. A formagdo desse filme de passiva¢do pode ser confirmada pela ndo alteracdo no tamanho
dos arcos capacitivos realizados nos tempos de 24 e 120 horas. Esse comportamento confirma que o experi-
mento 5 possui a maior resisténcia a corrosdo e pode estar associado a maior porosidade/rugosidade do reves-
timento que favoreceu a migragdo do niquel para superficie do revestimento favorecendo, assim, uma possi-
vel formagdo de um filme de passivacao rico em niquel.
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Figura 6: Diagramas de Nyquist (EIE) da liga Ni-Fe (Exp. 5), obtidos no Epcs em meio de NaCl (3,5% m/v)
e temperatura de 25 £ 2°C.

O teste de imersao também foi realizado para o experimento 1 (Fig. 7), que pelas analises de PPL e
EIE foi o revestimento que apresentou menor resisténcia a corrosdo. Para o experimento 1 nao foi possivel
obter os Diagramas de Nyquist, para todos os tempos utilizados no ensaio do experimento 5, pois, em menos
de 1 hora (uma hora) de imersdo foi observado a dissolugdo do revestimento consequentemente diminui¢ao
da resisténcia a polarizacdo. Apds uma hora ocorreu o desprendimento do revestimento do substrato de cobre
confirmando assim a dissolucdo do revestimento. Desta forma, fica evidente que esse revestimento apresen-
tou uma baixa resisténcia a corrosao.
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Figura 7: Diagramas de Nyquist (EIE) da liga Ni-Fe (Exp. 1), obtidos no Epcs em meio de NaCl (3,5% m/v)
e temperatura de 25 £ 2°C

4. CONCLUSOES

A liga Ni-Fe foi obtida com sucesso utilizando um banho eletrolitico contendo como complexante o tartarato
de sodio. Foi observado que o pH influenciou na composi¢do quimica da liga. Com o aumento do valor do
pH do banho ocorreu o aumento do teor de niquel no revestimento. Com a diminuicdo do pH o banho apre-
sentou uma maior concentragio de FeOH" favorecendo o aumento do teor de ferro na liga.

Os melhores resultados de resisténcia a corrosdo foram observados nos experimentos realizados nos
pontos centrais do planejamento experimental, apresentando uma resisténcia a polarizagdo média de 5471,5
Q.cm™ e uma densidade de corrente de corrosio média de 4,814x10° A.cm™, estes experimentos apresenta-
ram uma morfologia porosa e sem a presencga de nodulos. Ja o pior resultado de resisténcia a corrosdo foi
observado para o experimento 1, obtido em pH 3 e 20 mA.cm™, apresentando uma resisténcia a polarizagio
de 575,1 Q.cm™ e uma densidade de corrente de corrosdo de 5,65x10” A.cm™, este experimento apresentou
uma morfologia uniforme com a possivel presenca de cristais ndo bem definidos e de micronoédulos na super-
ficie do revestimento. Os testes de imersdo comprovaram que o experimento que possui a maior porosidade
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apresentou a maior resisténcia a corrosdo pela possivel formacdo de um filme de passivacao na superficie do
revestimento.
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