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Resumo: O estudo para obtencao das ligas Ni-Co-Fe vémaeeledenvolvidos nos dltimos anos e € considerado um
dos métodos mais efetivos para melhorar as propded quimicas e fisicas de superficies metélicas. A
eletrodeposicdo é um método alternativo para a pgd® de tais revestimentos. As ligas Ni-Co-Fe possu
propriedades magnéticas e possui baixa dilatac@mitéa. Este trabalho teve como objetivo obter réwentos de
Ni-Co-Fe e de otimizar os pardmetros de operac@msdiade de corrente e temperatura do banho elgtw) pelo
processo de eletrodeposicdo, de modo a obter ligsistentes a corrosdo. O banho eletroquimicozatilp para a
eletrodeposicdo dos revestimentos de Ni-Co-Fe dostituido dos seguintes reagentes quimicos: sutfat niquel,
sulfato de cobalto, sulfato de ferro e acido bériPara a otimizacdo dos parametros de operaca@fiopregado um
planejamento fatorial completo? Zom dois experimentos no ponto central, totalipaBdexperimentos. O pH do
banho foi mantido constante em 3,4. Para realizag@® ensaios eletroquimicos, utilizou-se uma céld&roquimica
composta de trés eletrodos empregando uma solueddafCl de concentracdo 0,1 M. O eletrodo de calanel
saturado foi utilizado como eletrodo de referénciay eletrodo de platina como contra eletrodo e uetredo de
cobre revestido com a liga Ni-Co-Fe como eletroddrdbalho. A técnica de polarizacdo potenciodingrlinear foi
utilizada para determinar os potenciais de corrogicesisténcia a polarizagdo dos revestimentos idedNFe , em
meio NaCl 0,1 M. O revestimento que obteve a malkbsisténcia a corrosdo foi obtido com menor desxséd (10
mA/cnf) e menor temperatura (3%C), obtendo uma resisténcia de polarizacég) (B 7,873 x 1D0Ohm e um
potencial de corrosdo (&, de -0.208V. Foi observada a presenca de nédukférieos na superficie dos
revestimentos que obteve melhor comportamento a@ntiorrosédo. Os revestimentos depositados erathantes e
aderentes ao substrato de cobre

Palavras-chave: Eletrodeposicao de Ni-Co-Fe; Corroséo; PlanejanoelBkperimental

1. INTRODUCAO

Para protecao contra corrosdo atmosférica, ostieros utilizados sdo aplicados por eletrode@osignerséao a
guente e deposicdo por aspersao térmica. Entrémslos citados o mais utilizado é a eletrodeposigoconsiste em
depositar uma fina camada protetora sobre a soedé um substrato (Santana et al., 2006) estre@estimentos
mais comuns estéo os de cobre, niquel e cromo.ddmaplicacdes industriais mais importantes deoeleposicéo é o
revestimento com a finalidade de inibir as corresdetalicas, que ocorre na superficie do metal ®iagstrutura sob
a influéncia do meio ambiente (Atilla et al., 2009)

Ligas que contém Ni, Co e Fe sdo de grande inteness apresentar alta condutividade térmica, &sisd a
corroséo e propriedades magnéticas (Zhu et al7;ZD€kmena et al. 2010). Eletrodeposicao de mégedia elevado
momento magnético € uma alternativa viavel aos doétale producao fisica devido a flexibilidade ddreteposicédo
na padronizada da superficies de substratos quenpsedr cobertas com uma liga de composicdo préidiefa baixo
custo (Grioriev et al., 2007; Plata-Torres et2007)
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O planejamento fatorial experimental apresentaasuiaintagens sobre os métodos univariantes. Néstelonos
fatores sdo simultaneamente variados a0 mesmo temp&o um-a-um como nos métodos classicos, peduitin
observar as interacdes antagdnicas e a sinergidvader nos fatores analisados. Métodos univariagdesincapazes de
medir estas interacdes e por esta razdo ndo simsfeomo técnicas de otimizacd Metodologia de Superficie de
Resposta (MSR) é uma colegdo de técnicas matem&iesstatisticas usada para desenvolvimento, raefiento e
otimizacdo de processos, e pode ser usada paiaravaignificancia relativa de muitos fatores gée afetados por
interacdes complexas. O objetivo principal da MSiR&rminar as condigfes 6timas de operacéo parsistema ou
determinar uma regido que satisfaca as especiésagberacionais.

O trabalho presente prop&e a otimizagdo dos parésneperacionais: densidade de corrente catodmaperatura
do banho eletrolitico, para eletrodeposicdo dadigaNi-Co-Fe, em fungcédo da sua resisténcia a dwraslizando a
metodologia de planejamento experimental.

2. EXPERIMENTAL

Na preparacéo do banho eletroquimico foram emposgeeagentes com elevado grau de pureza analftiea,
foram preparados com agua bidestilada e, em sedeidaizada. O banho eletroquimico utilizado naretkeposicao
da liga de Ni-Co-Fdoi constituido dos seguintes reagentes: sulfatmideel 0,01 M, sulfato de cobalto 0,005 M,
sulfato de ferro e acido bérico. O pH do banho fpiemantido constante em 3,9, este foi ajustadeiadando-se
hidroxido de sédio ou &cido sulfdrico.

Para a otimizacdo do processo de eletrodeposicdmalale Ni-Co-Fe, foi utilizado um planejamentdofaal
completo 3, com 2 experimentos no ponto central totalizan@éxerimentos, em triplicata. Estes experimentosnio
avaliados quantitativamente quanto a influénciavdeig@veis de entrada (densidade de corrente ectatopa) sobre a
eficiéncia de deposicdo e potencial de corrosésistema, bem como suas possiveis interacdes cozalizacao
minima de experimentos (Barros Netaal.,1995). Os experimentos foram realizados em ordeat@ia, para evitar o
erro sistematico, variando-se simultaneamente aidkle de corrente, temperatura do banho e o pbhdbo. Cada
variavel independente foi investigada para um né@ (+1) e um baixo (-1). Os experimentos do pagntral (0)
foram incluidos na matriz e na analise estatispasa identificar o efeito de cada variavel em finda eficiéncia de
deposicdo e do potencial de corrosdo. Para a erddigegressdo dos dados experimentais foi utilizadoftware
estatistico.

A eletrodeposicao foi realizada sobre a supertiei@m substrato de cobre com area superficialag’80 anodo
utilizado foi uma malha cilindrica de platina. Npesso de eletrodeposicao foi utilizado para drolenda densidade
de corrente, um potenciostato /galvanostato PGS3@Rutolab e um Software PGES, a temperatura densés foi
controlada por um termostato MTA KUTESZ MD2, a ag#o mecanica foi conferida na forma de rotaca@da,
mediante o uso de um eletrodo rotativo EG&G PARG.&1s célculos da eficiéncia de deposicéo forarizegins
utilizando a Lei de Faraday.

Para analise de corroséo foi utilizado um poststgto/galvanostato Autolab PG STATE 30, para adidas de
polarizagéo potenciodinAmica foram realizados cefooidade de varredura de 1 mV/s. Foi usado comnoelo de
referéncia um eletrodo calomelano saturado em uim coeerosivo de 0,1M de NacCl.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O estudo dos efeitos principais lineares e deagéer sobre a eficiéncia de deposicdo do sistemadbzado por
meio da metodologia de superficies de respostavédrdas superficies de respostas, fez-se uma posgaspecao
para encontrar o ponto de melhor eficiéncia de sigfio da liga de Ni-Co-Fe. Com o intuito de otimiaa parametros
operacionais (densidade de corrente e temperatagizou-se um planejamento fatorial complétadn 2 elementos
no ponto central.

A Tabela (1) mostra as variaveis utilizadas no gjmento fatorial, suas codificacdes e os niveis ngara cada
variavel e na Tabela (2) é apresentado a matriglaleejamento utilizado no processo de otimizagéo myametros
operacionais do sistema de eletrodeposicéo.

Tabela 1. Niveis reais e codificados das variavels planejamento fatorial 2.

VIS 1 0 1
Variaveis
Densidade (mA/ch) 10 40 70

TemperaturdC 30 55 80
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Tabela 2. Matriz do planejamento fatorial Z.

B DS oupauapg) e ) RO
1 10 30 -0.271 69760
2 10 80 -0.382 20020
3 70 30 -0.263 37710
4 70 80 -0.252 43550
5 40 55 -0.269 58910
6 40 55 -0.252 57820

Considerando que um valor de probabilidade de 98%ahfianca é satisfatorio, foi possivel estabelere
modelo de 1° ordem (Egs. 1 e 2), onde x é a dafsida corrente, y € a temperatura e xy € a interagée a
densidade de corrente e temperatura apresentanminresposta o efeito das variaveis de entradangiatede corrente
e resisténcia de polarizacao, cujos valores ddic@rges foram obtidos pelo programa STATISTICA 5.

Ecor =-0,281— 0,345x + 0,025y — 0,030xy 1)
R, =4796- 2130x — 10975y — 13895xy 2
A andlise de variancia e de regressdo demonstsigndicancia estatistica do modelo, justificanderprego do
modelo linear para andlise estatistica. A anaksatistica mostrou que o modelo matematico adatédoé preditivo
porém, mostra um bom coeficiente de correlacdovdlsres em negrito da Equacao (1) correspondenefu®s
significativos das variaveis estudadas.
3.1. Efeito da densidade de corrente
Foi avaliado o efeito da densidade de corrente némnea de 10 a 70 mA/ch A Figura (1) mostra o
comportamento da variagéo da densidade de cornemde como resposta o potencial de corrosdo. FsErghdo que

com o aumento da densidade de corrente favoreb&eagdio de depdsitos com potenciais de corros&opuasitivos.
Esse comportamento pode estar associado a film#sicne com a maior concentragdo dos metais mestoes.
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Figura 1. Superficie de contorno da densidade dewrente vs. velocidade temperatura tendo como respta o
potencial de corroséo.
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Com a diminuicdo da densidade de corrente foi obtiwbs depdsitos filmes metalicos com os melhorkgesde
resisténcia de polarizacdo. A resisténcia a cooramdmenta com a diminuicdo da densidade de corré&sse
comportamento pode estar associado ao maior pagentem massa de niquel nos filmes obtidos.

Temperatura (°C)

Resisténcia de
polarizacdo (ohm)

Bl > 70000
Bl < 70000
B < 60000
| J < 50000

' ° [ < 40000
10 20 30 40 50 60 70 I < 30000

Densidade de corrente (mA/cm?)

Figura 2. Superficie de contorno da densidade de mente vs. velocidade temperatura tendo como resptzsa
resisténcia de polarizacao.

3.2. Efeito da temperatura

O estudo da temperatura foi realizado em um inkereatre de 30-70 °C. O valor 6timo encontrado para
potencial de corrosao foi de 70 °C. Nesta tempexdti obtido filme metalico com potencial de ca@dio mais positiva
(Figura 1). O valor étimo encontrado para a res@téde polarizacdo foi de 30 °C, nesta temperdtwaan obtidos os
melhores depdsitos e com maior resisténcia a d@r@Sigura 2). Este comportamento pode estar agBmenaior
percentagem em massa de niquel no filme obtido.

4. CONCLUSAO

Foram obtidas ligas de Ni-Co-Fe de boa qualidade peocesso de eletrodeposicdo. Valores altos de
densidade de corrente influenciaram tanto no cdotele tungsténio na liga como no aumento de michaduras.
Temperaturas menores favorece a obtencdo de bgasnelhor comportamento anti-corrosivos.
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Abstract: The study to obtain the alloy Ni-Co-Fedéeen developed in recent years and is consideredf the most
effective methods to improve the chemical and platgproperties of metal surfaces. Electroplatingrisalternative
method for the production of such coatings. AlltNisCo-Fe has magnetic properties and has low theexgansion.
This study aimed to obtain coatings of Ni-Co-Fe aptimize operating parameters (current densitytangperature of
the electrolytic bath) by the electrodepositiongass in order to obtain corrosion resistant alldy®e electrochemical
bath used for electrodeposition coatings of Ni-@oeBnsisted of the following chemical reagentskalisulfate, cobalt
sulfate, iron sulfate and boric acid. For the optation of operating parameters was used a fattdesign with two
complete 2 experiments on the center, totaling 6 experiméFtie. pH of the bath was kept constant at 3.4. Tieze
the electrochemical experiments, we used an eldwtroical cell composed of three electrodes usisgjition of NaCl
concentration 0.1 M. The saturated calomel eleetnwds used as reference electrode, a platinunradecas counter
electrode and a copper electrode coated with thmy ali-Co-Fe working electrode. The technique ofiefr
potentiodynamic polarization was used to deterntimeecorrosion potential and polarization resistaoicehe coatings
of Ni-Co-Fe, amid NaCl 0.1 M. The coating which eeed the best corrosion resistance was obtaindu laiver
density (10 mA/crf) and lower temperature (3Q), obtaining a polarization resistance (Rp) of73.& 10 ohms and a
corrosion potential (k) of -0.208V. We observed the presence of spheriodules on the surface of the coatings
showed the best performance against corrosion. chia¢gings deposited were bright and adherent tosthestrate
copper.

Keywords: Electrodeposition of Ni-Co-Fe; Corrosi@xperimental Designs



