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RESUMO

Este trabalho utiliza-se da técnica de formagéo de um revestimento composito que
consiste em capturar particulas cer@micas de pequena granulometria suspensas em um
banho el etroquimico durante a el etrodeposi ¢ao.

Os revestimentos foram obtidos pelo processo de eetrodeposicdo com um banho
de Niquel Watts. Particulas de Al,O; e SIC foram adicionadas ao banho, sendo que se
utilizou particula de SIC em duas diferentes granulometrias. Os revestimentos foram
depositados sobre substrato de ago comum.

A adicéo de um agente tensoativo (Lauril Sulfato de S6dio) diminuiu a formagéo
de descontinuidades (poros) no revestimento devido ao gas hidrogénio, porém reduziu
guantitativamente a incorporacdo de particulas, principalmente para as de maior
granulometria.

Os revestimentos foram avaliados quanto a resisténcia a corrosdo atraves do ensaio
eletroquimico de voltametria ciclica. Também foram submetidos a dissolugéo anodica a
corrente constante. Ap6s a dissolucdo anddica as amostras foram observadas no
Microscopio Eletronico de Varredura (MEV).

A resisténcia ao desgaste foi avaliada por abrasdo mecanica e a morfologia da
camada por microscépio optico e MEV. Também se avaliou a rugosidade e espessura
eletrodepositada. As particulas foram caracterizadas por dispersdo granulométrica e
potencial Zeta.

Com os resultados obtidos pode-se concluir que a incorporacdo de particulas reduz
aresisténcia a corrosdo do revestimento quando se trata da exposi¢ao destes revestimentos
em meio agressivo. Ainda, quanto maior o tamanho da particula incorporada a matriz
metalica, menor aresisténcia a corroséo.

Os revestimentos compdsitos apresentaram resisténcia ao desgaste superior ao
revestimento de niquel apenas, e 0s revestimentos com particulas de menor granulomeria
com resisténcia superior aos de maior granulometria.

Os co-depdsitos formados apresentam uma combinacdo de propriedades da matriz
metalica de niquel e das particulas ceramicas (Al,O3 e SIC), sendo que as propriedades do
revestimento compasito formado sdo uma fungdo das propriedades das fases constituintes,

das suas quantidades relativas, da forma, tamanho e distribuic¢éo da fase dispersa.



1. INTRODUCAO

Como consequiéncia do desenvolvimento tecnolégico transcorrido nas Ultimas
décadas, surge a necessidade de materiais que tenham propriedades mais especificas. Nem
sempre a ampla gama de materiais poliméricos, ligas metalicas e ceramicas sao capazes de
atender as necessidades requeridas, tornando-se necess&rios avangos na performance
destes materiais. Estes avangos freqlentemente levam ao desenvolvimento de materiais
compdsitos que podem ser considerados como sendo qualquer material multifasico que
exiba uma proporcéo significativa das propriedades de ambas as fases que o constituem,
de tal modo que é obtida uma melhor combinacdo de propriedades. Materiais utilizados
como revestimentos protetores com incorporacdo de particulas s@o uma classe dentre os
diversos materiais compasitos.

Como mencionado na literatura, compésitos reforcados pela dispersdo de particulas
cerdmicas em uma matriz metdlica, melhoram as propriedades do revestimento. Os
revestimentos de Niquel com incorporacdo de particulas ceramicas como SiC e Al,Os
melhoram a resisténcia ao desgaste do revestimento em comparagdo ao revestimento de
niquel apenas 1819,

Existem tentativas de produzir superficies autolubrificantes, com baixo coeficiente
de friccdo, que também aumentam a resisténcia ao desgaste. Estas superficies podem ser
obtidas pela incorporacéo de particulas como grafite, MoS, e PTFE (politetrafioretileno) a
matriz metdlica %%,

Os revestimentos compdésitos com incorporacdo de particulas na matriz de Niquel
aém de apresentarem boa resisténcia ao desgaste sdo também uma possibilidade
alternativa a outros revestimentos frequientemente utilizados. Um exemplo cléssico sdo os
revestimentos de cromo decorativo e cromo duro gque apresentam elevada toxidez e podem
ser perfeitamente substituidos.

A cromagem € amplamente utilizada tanto para propiciar caracteristicas
decorativas como para resisténcia ao desgaste, porém os banhos de cromo geram efluentes

de dificil tratamento, pois necessitam a reducéo de Cr™® a Cr* para posterior precipitaco.



Também se deve considerar seu alto poder complexante e toxidez. Ja os efluentes gerados
pela eletrodeposi ¢céo de niquel séo de mais facil tratamento.

As normas ambientais, como a 1SO14000, estédo cada vez mais rigorosas e
exigentes. O tratamento de efluentes das linhas de cromagem, para atenderem as
exigéncias das normas ambientais, terdo que envolver atos custos, se tornando inviaveis.
Uma alternativa economicamente viavel é a substituicdo da cromagem por outro processo
gue propicie as propriedades requeridas e os efluentes gerados no processo sgam mais
facilmente tratados. A eletrodeposicéo de nigquel com particul as seria uma boa alternativa.

A jaguar selecionou para os cilindros de seu motor AJV8 um composto de niquel
eletrodepositado com incorporagdo de SIC, que cria uma superficie lisa atamente
resistente ao desgaste e a outras tensdes mecanicas. Além disso, resistente a atagues
quimicos, fregiientes neste ambiente agressivo, e atinge tudo isto a pregos acessiveis 2.

Outras aplicacOes dos revestimentos de niquel com incorporacdo de particulas
podem ser citados. no setor téxtil para evitar o desgaste causado por fios sobre bobinas e
guias; na fundicdo como protecdo ao desgaste causado pela arela injetada sob pressdo em
moldes; na industria quimica em bombas, valvulas, rotores e impulsores; bem como na
indistria aérea e aeroespacial @,

E consenso, portanto, na literatura, que a incorporacdo de particulas aos depdsitos
de niquel eetroquimico, melhoram o coeficiente de friccdo e aumentam a resisténcia ao
desgaste. Porém a forma como as particulas séo incorporadas pode afetar a resisténcia a
corrosdo do revestimento.

As vantagens dos processos de eletrodeposicdo de niquel com incorporacdo de
particulas contribuem para que estudos deste revestimento sgam cada vez mais
desenvolvidos.

O presente trabalho faz um estudo e avaliagéo das propriedades da codeposicdo de

particulas inertes de Al,O; e SiC entranhadas em uma matriz metalica



2. OBJETIVO

Este trabalho objetiva o estudo das caracteristicas de revestimentos de niquel
eletrodepositado com incorporacdo de particulas tendo em vista a caracterizacéo deste
revestimento quanto a resisténcia a corrosdo e ao desgaste comparado com o depdsito de
niguel sem particulas.

Este trabalho propde o estudo de revestimentos de niquel com propriedades
incrementadas pela adicdo de particulas ceramicas inertes em substituicdo a outros
revestimentos que apresentam um desempenho superior ao revestimento de niquel
tradicional mas que, no entanto, originam efluentes cujo tratamento € mais complexo e
representam uma agressao ao meio ambiente mais severa do que os efluentes oriundos dos

banhos de niquel, como é o caso do cromo.

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. BANHO DE NIQUEL WATTS

Existem varios méodos para formacdo de revestimentos de niquel, sendo a
eletrodeposicdo (deposicdo pela aplicacdo de corrente ou potencia) o méodo mais
utilizado atualmente.

A detrodeposicéo de niquel vale-se de um banho de niquel mais conhecido como
Niquel Watts, constituido basicamente de sulfato de niquel, cloreto de niquel e acido

barico.

3.1.1. Historico

A eletrodeposicdo de niquel iniciou no século retrasado, mais precisamente em
1843, quando R. Botger utilizou sulfatos duplos de aménio e niquel. Porém, o uso em
escala comercial iniciou em 1869, em Boston .

No comego do século passado, a eletrodeposicdo de niquel tornou-se bastante
conhecida, sendo simbolo de luxo e €ficiéncia, tanto que americanos construiram uma
estrada de ferro chamada Nickel Planting Road .



Atualmente a eletrodeposi cao apresenta grande diversificacdo, existindo banhos de
niquel brilhante, fosco, banhos para deposicéo rapida, com baixas tensdes, de alta dureza,
com incorporacdo de particulas, dentre outros.

Uma importante descoberta feita por O. P. Watts foram os banhos de deposicéo
rapida, que eram constituidos de sulfato de niguel, cloreto de niquel e acido bérico. Esse

banho fiou conhecido como banho de Niquel Watts .

3.1.2. Funcdo dos principais constituintes @

Sulfato de niquel

O sulfato de nigud pode apresentar-se tanto como sal heptahidratado
(NiSO,4.7H,0), como hexahidratado (NiSO,.6H,0), sendo que varia a quantidade de
nigquel em cada sal.

O sulfato de niquel tem corrosividade inferior ao cloreto de niquel, ndo é volétil, é
soluvel e os seus ions s80 estavels no banho. Tendo em vista estas caracteristicas, o sulfato

de niquel é utilizado como principal fonte de ions de niqud.

Cloreto de niquel

Apresenta-se como sal hexahidratado e tem como fungdo principal evitar que
ocorra a passivacao do anodo de niguel que o torna um anodo inerte.

O cloreto de niquel melhora a uniformidade macroscopica do revestimento pois
propicia um maior poder de penetracdo do depdsito. A sua presenca também aumenta o
coeficiente de difusdo dos ions de niquel, aumentando assim, a densidade de corrente
limite (valor méximo de corrente que pode ser imposta ao sistema para obtencéo de

depdsitos de qualidade).

Acido bdrico

Tem fungdo tamponante e € especiamente importante na interface catodo/banho
devido ao aumento do pH pelo consumo de ions H* com formagao de H..

Este atua no sentido de se opor as variagdes de pH da solugdo. Quando ha aumento
do pH, areacéo de dissociacdo do acido borico € desviada para a direita, aumentando a
concentragdo de H*. Como indica a reagéo:

HsBO; — H,BOs + H”



3.1.3. Influéncia dos aditivos

Estes constituintes tém a funcdo de melhorar as caracteristicas do revestimento
depositado, pois um banho contendo apenas os constituintes basicos é fosco, com
granulagdo grosseira, baixa dureza e pites.

Os abrilhantadores controlam o tamanho de gréo e a maneira como o ion metélico
chega a superficie, proporcionando um depdsito mais brilhante, compacto e fino.
Niveladores promovem uma distribuicdo homogénea ao longo da superficie pela
diminuicéo da taxa de deposicéo em saliéncias.

Tensoativos (molhadores) aumentam a molhabilidade, diminuem a tenséo
superficial na interface catodo/banho, evitando assim, o aprisionamento de bolhas de gés
hidrogénio formadas no cétodo devido a reducdo de ions H* quando a eficiéncia catodica
ndo é completa. Estas bolhas ficam aprisionadas e a deposicéo do ion metélico ocorre ao
seu redor, sendo que quando estas bolhas sdo suficientemente grandes, desprendem e

deixam uma descontinuidade no revestimento (porosidade).

3.2. ADICAO DE PARTICULAS AO BANHO

3.2.1. Caracterizagéo das particulas

Geralmente quando ha a necessidade do aumento da resisténcia ao desgaste de uma
matriz metdlica, esta pode ser alcangada com a introducéo de particulas ceramicas como
Al,Os, SIC, WC e outras que apresentam elevada dureza e resisténcia ao desgaste.

Além disso, os ceramicos sdo inerentemente resilientes a oxidacdo e a deterioragdo
a temperaturas elevadas. N&o fosse pela predisposicdo destes materiais a fratura frégil,
alguns seriam candidatos ideais para uso em aplicaces de severas condicdes de tensdo,
atrito e meios oxidantes, especialmente para componentes de motores de turbina a gés para
automovel's e aeronaves.

A restricdo de se utilizar o material cerédmico como revestimento esta centrado em
sua fragilidade. Assim, para conferir ductilidade a um revestimento pode-se utilizar uma

matriz metalica com uma fase cerémica dispersa nesta matriz.



Outra forma de obter resisténcia ao desgaste é diminuir o coeficiente de ficcdo pela
adicdo de particulas poliméricas a matriz metédlica. As particulas poliméricas apresentam
grande ductilidade, baixa densidade, porém exibem restricbes quanto a temperaturas
elevadas.

Os polimeros ndo poderiam ser utilizados como revestimento quando um dos
requisitos é a resisténcia ao desgaste aliada a certa dureza. Assim, ainsercdo de particulas
poliméricas em uma matriz metalica produz uma superficie autolubrificante com boa

dureza.

3.2.2. Mecanismo de incorporacao

Trés mecanismos basicos sd0 apresentados para explicar a eletrodeposicdo com
incorporagdo de particulas: a eletroforese, absorcdo de particulas no céatodo e
entranhamento mecanico ",

A €eetroforese € um fendbmeno pelo qual as particulas carregadas suspensas no
banho, migram pelainfluéncia de um campo elétrico aplicado. Whithers, em 1962, propbs
gue o movimento eletroforético de particulas com cargas positivas em direcdo ao cétodo
poderia ser responsavel pela codeposicdo. Com respeito a carga das particulas menciona-
se o potencial Zeta ®?.

A agitacdo mecanica, levando as particulas a superficie do catodo, foi proposta em
1964 por Martin. A codeposicdo é entdo governada pelo tempo de contato das particulas
com o catodo e com a taxa de deposi¢do do metal.

A codeposicéo de particulas como resultado das forgas de Van der Waals entre as
particulas e a superficie do catodo foi proposta pro Brandes. Uma vez as particulas
adsorvidas no catodo, elas serdo incorporadas pelo crescimento da matriz metélica

Embora estes mecanismos tenham sido propostos ha muitos anos, ainda é dificil
determinar sua atual importancia no processo de deposi ¢ao.

Em 1987, Cedlis, Roos e Buelens propruseram um mecanismo baseado em duas
hipoteses:

- Uma camada de espécies idnicas adsorvidas é formada ao redor das particulas
guando estas estéo no banho de el etrodeposi ¢éo.

- A reducdo na superficie do catodo de parte destas espécies adsorvidas ira resultar

naincorporagéo efetiva das particulas na matriz metélica eletrodepositada.



Este modelo analisa a transferéncia das particulas do selo da solucéo em diregdo a
superficie do catodo. A codeposi¢éo apresenta cinco etapas (169,

1- Uma dupla camada adsorvida forma-se ao redor da particula que estad em
solucgéo.

2- As particulas sdo transferidas por convecgdo a camada hidrodinamica.

3- As particulas chegam a superficie do catodo por difus&o.

4- No cétodo, os ions livres e adsorvidos sdo reduzidos.

5- Quando os ions originalmente absorvidos nas particulas sdo reduzidos, a

particula é capturada.

Eletrudu
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Figura 1: Mecanismo proposto para aincorporacao de particulas.

3.2.3. Fatores de influéncia

Durante a eletrodeposicdo de revestimentos compésitos véarios fatores influem no

g (16101113)

mecanismo de incorporagdo de particul . Estes fatores devem ser bem

conhecidos para serem controlados, obtendo-se assim, revestimentos de boa qualidade.



3.2.3.1.  Concentracao de particulas

Este parametro é muito utilizado para controlar a quantidade de particulas ao
eletrodeposito.

Referente a este parametro, A. Hovestad ) faz citaces aos trabalhos de Sautter e
Cdlis. Sautter notou que a porcentagem de particulas de Al,Os; numa matriz de niquel
aumenta com o aumento de sua concentragdo no banho. Este comportamento foi
confirmado por demais estudos. Por outro lado a quantidade de particulas incorporada
varia para os diferentes sistemas. Cdlis constatou que codepdsitos de y-Al,O; em Cu é em

menor quantidade que para a-Al,Os.

3.2.3.2.  Morfologia e tamanho das particulas

A morfologia da particula afeta tanto a adsor¢éo da particula no catodo quanto a
adsorcdo de ions na superficie da particula e a sua estabilidade na suspensdo, sendo que
todos estes fatores influenciam a codeposi ¢éo.

Relativo ao efeito do tamanho das particulas na codeposicéo, diferentes resultados
podem ser encontrados. Para Ni-Al,O3 e Ni-Cr um aumento na porcentagem de particulas
incorporadas foi encontrado com o aumento no tamanho da particula ?. Em contraste a
este fato, para Ag-Al,O3 foi encontrada uma diminuicdo da deposicdo para particulas de

maior tamanho.

3.2.3.3. Constituintes do banho

Consiste em um parametro de extrema importancia. Para uma mesma particula,
utilizando-se diferentes tipos de banho a taxa de incorporagéo de particulas varia. Brandes
e Goldthorpe Y observaram que particulas de Al,O5; codepositam em banhos de niquel e

cobre, mas ndo codepositam em banhos de cromato.

3.2.3.4. Temperatura

O efeito da temperatura parece variar para diferentes sistemas de codeposicéo

1213 £ dificil prever um resultado devido ao fato de que 0 mecanismo de incorporagéo de



particulas ndo é completamente esclarecido, sendo dificil identificar o parametro que é

mais influenciado pela temperatura.

3.2.3.5. pH da solugao

Um dos parametros mais importantes num banho de niquel é o pH. As melhores
propriedades do depdsito sdo obtidas mantendo-se a faixa de pH abaixo de 4.

Um aumento do pH na interface favorece a formagdo de particulas coloidais no
revestimento causando: aspereza, porosidade, aumento de tensdes internas, diminuicdo da
ductilidade e outros @.

Sautter, citado por A. Hovestad @ observou gue abaixo de pH 2 ocorre um
decréscimo de particulas depositadas no sistema Ni-Al,O;. Acima deste pH e proximo a

3,5 foi notada uma superior incorporacéo de particulas.

3.2.3.6. Densidade de corrente

A grosso modo, existem duas diferentes correntes relativas a influéncia da
densidade de corrente. A primeira, reporta a autores que citam pouca ou nenhuma
dependéncia da densidade de corrente no numero de particulas depositadas. Na segunda, a
densidade de corrente versus a quantidade de particulas depositadas apresenta um ou
vérios picos de méaximo .

Além do fato de a densidade de corrente influenciar a codeposicéo, ela € afetada
pela presenca de particulas. Muitos autores indicam uma despolarizagdo catodica. Suzuki
et al, citados por A. Hovestad @ verificaram gue a uma baixa sobretensdo as particulas
proximas ao cétodo suprimem a reducdo do ion metélico. A alta sobretensio, o transporte
de ions metalicos até o catodo torna-se um importante fator e € conhecido que a adicéo de

particulas inertes melhoram este transporte, o que leva a despolarizagéo catodica.

3.2.3.7.  Agitagéo

Relativo a esta variavel, A. Hovestad @ cita os trabalhos de Greco e Baldaul,

Williams e Martin, Lee e Wan.



Greco e Baldaul notaram que a agitagdo do banho melhora o transporte da particula
e um aumento da agitacédo resulta em uma maior quantidade de particulas entranhadas na
matriz metélica.

Williams e Martin verificaram que uma agitacéo demasiada leva a diminuicdo das
particulas depositadas, pois as particulas sdo levadas para longe do catodo antes que estas
possam ser aprisionadas e incorporadas a matriz metalica.

Estes dois efeitos foram confirmados por Lee e Wan, 0s quais tragcaram a curva do
contetido de particulas depositadas versus o fluxo do eetrdlito, apresentando um maximo.
Este maximo ocorre no regime de fluxo transiente, quando ha um aumento da quantidade
de particulas incorporadas a matriz metédlica. No regime de fluxo laminar a quantidade de

particulas incorporadas é constante, enquanto que no turbulento ha reducéo 2.

3.2.3.8. Tensoativos

A adicdo de tensoativos modifica a taxa de incorporagdo das particulas em um
codepdsito. Por sua adsorcdo na superficie das particulas, os surfactantes (tensoativos)
melhoram a estabilidade da suspensdo, aumentando a molhabilidade das particulas

suspensas. A molhabilidade € uma vantagem quando se usa tensoativos catodicos.

Matsuda *® observou que a adicéo de tensoativos aniénicos confere carga negativa
as particulas provocando uma diminui¢éo na incorporagéo de particulas a matriz metdlica
(19 E os aditivos ndo idnicos, a principio ndo conferem carga &s particulas suspensas no
banho.

Uma desvantagem no uso de surfactantes € a sua incorporagdo ao depdsito. As
moléculas de surfactantes absorvidas na particula sdo incorporadas ao revestimento
juntamente com a particula. Porém, como a quantidade de surfactante € relativamente
pequena, dificilmente afetard o depdsito, mas moléculas de surfactante que ndo estéo
adsorvidas, codepositam com 0 metal e geram tensdes e depdsitos frége's.

Além da atuacdo dos tensoativos sobre as particulas, estes evitam o aprisionamento
de bolhas de gés hidrogénio reduzido no catodo devido a diminuicdo da tensdo superficia

nainterface catodo/banho.
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3.2.3.9.  Carga Superficial

Diversos autores % notaram aimportancia da carga da particula.

Os mecanismos que conferem carga as particulas sdo: ionizagdo, adsor¢éo de ions
ou dissolucdo de ions. Como ja observado, estas cargas influenciam na incorporacéo das
particulas a matriz metalica.

Meguno et al, citados por A. Hovestad ), confirmaram esta influéncia pela medida
do potencial Zeta (¢), que é a medida quantitativa para a carga superficial da particula. A
ato pH, o potencial Zeta de a-SiC e y-SiC é negativo, mas o potencial Zeta cresce com o
decrescimento do pH, tornando-se positivo a baixos pH.

Alguns autores observaram que, em determinadas condigcbes de estudo,
adicionando-se tensoativos catidnicos a particulas com carga negativa, a estabilidade
chega a um minimo quando o potencial Zeta equivale-se a zero. A codeposicdo é pequena

quando ¢ é negativo, impedida quando ¢ é zero e grande quando ¢ é positivo .

3.2.3.10. Condutividade

Alguns autores tém mostrado a influéncia da condutividade na codeposicao.
Malfatti C. ®Y, faz referéncia a Foster e Cameron por terem descrito fatos experimentais
referente a este pardmetro. Eles observaram que particulas como CriC, (0 = 2.10
(uQ.cm)™) condutoras, sdo incorporadas rapidamente ao depdsito, tornando-o rugoso e
um pouco dendritico. Particulas pouco condutoras como SIC (o = 5.10°(uQ.cm)™)

apresentam lenta incorporagéo, formando depdsitos mais lisos e homogéneos.

3.2.4. Caracteristicas e uso dos revestimentos compaositos

As principais aplicagBes de compdsitos el etrodepositados sdo em aplicacdes que
exijam resisténcia ao desgaste, a corrosdo e lubrificagdo. Os metais séo endurecidos pela
dispersdo de particulas como Al,Oz e TiO,. Estes compdsitos tém uma dureza e tensdo de
deformagao superior a matriz metalica.

Estes revestimentos, especialmente o Ni-SiC € utilizado no setor automobilistico
revestindo cilindro de motores a exploséo; na industria quimica; na industria aeroespacial;

na fundic&o protegendo os moldes do desgaste causado pela areia injetada.
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Além disso, estes revestimentos podem ser usados para aumentar o tempo de vida
de componentes submetidos ao atrito. Para este fim, faz-se uso de particulados como
grafite, MoS, e PTFE (politetrafltor etileno) que reduzem o coeficiente de ficgdo da
superficie do metal produzindo superficies autolubrificantes. Este revestimento composito
€ utilizado na industria automotiva em cilindros pneuméticos, camisa de motor,
carburador, etc.

A incorporacdo de particulas micronizadas, como Al,O; e Cr,Os, em uma matriz
metdlica podem diminuir diminui ataxa de corrosgo .

Relativo a superficie do revestimento, os depdsitos de niquel puro apresentam uma
superficie regular, enquanto que revestimentos compositos apresentam uma estrutura de
superficie nodular. A visibilidade das particulas na superficie esté ligada as dimensdes das

particulas .
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4. PARTE EXPERIMENTAL

4.1. ELETRODEPOSICAO DE NIQUEL COM INCORPORACAO DE
PARTICULAS

4.1.1. Formacéo do revestimento

Para a obtencéo do revestimento utilizou-se um banho de Niquel Watts, com a

formulagéo abaixo.

Sulfato de niquel (NiSO4.6H20)......ccoiiiiiieieeereeeeee e 284g/l
Cloreto de niquel (NiCl2.6H20).......ccccoiiieieieseeeeee e 50g/I
Acido DOMCO (HaBO3)......vevieeiieeiceieee e, 409/l

Neste banho, ndo foram utilizados aditivos que normalmente estédo presentes em
banhos comerciais.

A eetrodeposicdo se fez em corpos de prova de ago AISI 1020 com didmetro de
2,5cm e 0,8mm de espessura. Estes corpos de prova foram submetidos a um processo de
desengraxe em desengraxante alcalino comercial (Duroclean 50g/l) por 10 minutos a
70°C. Apos, foram enxaguadas, passadas em agua deionizada e colocadas em uma solugdo
de &cido cloridrico 30% durante 30 segundos para remocao de possiveis Oxidos e ativacéo
da superficie, sendo que posteriormente receberam agua deionizada e secagem.

Os passos que precedem a eetrodeposicéo sdo de fundamental importancia para
obtencdo de um revestimento de boa qualidade. Para a eletrodeposi¢&o, os corpos de prova
foram imersos em um béquer (500ml) com o banho de Niquel Watts com o pH entre 4,0 e
4,5, temperatura de 50-55°C por 20 minutos, sendo uma densidade de corrente imposta de
0,04 Alcm? sob agitacdo magnética. Estes parametros de eletrodeposicdo forneceram uma
camada média para os revestimentos de 15um. O equipamento utilizado consistia de um
galvanostato EG& G PAR modelo 362. (Figura 2)

Durante a eletrodeposicéo, a medida em que ocorre a deposicao de niquel no
catodo, a quantidade de niquel na solucéo reduz. Para a eletrodeposicdo utilizou-se anodo
de niquel que, por ser um anodo soluvel, fornece ions de niquel ao banho, ndo sendo

necessaria a reposi¢ao de niquel pela adicéo de sais de niquel.
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Para obtenc&o de revestimentos com incorporagéo de particulas, foram adicionados
209/l de particula. As particulas adicionadas no banho foram: Al,O; com granulometria
0,08 a 1,75um; SiC n°23 com granulometria de 0,81-19,88um. (Figuras 3 e 4)

Potemcinstato

[ = L=
[T

O

—ANODO DE MIQUEL

AQUECEDOR COM
AGITATVOR MAGNETICO

Figura 2: Galvanostato EG& G PAR modelo 362.

Figura 3: Alumina (Al,Ox).
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Figura4: SIC n°23.

4.1.2. Avaliacdo dos revestimentos

Os revestimentos de niquel, Ni-Al,Os, Ni-SIC, obtidos foram avaliados pelos
processos descritos abaixo.

Avdiacdo quanto a resisténcia a corrosdo foi obtida através do ensaio
eletroquimico de polarizacdo potenciodindmica realizado em um Potenciostato PAR 273.
Para isto utilizou-se uma solucdo €eetrolitica de NaCl 0,6N; eletrodo de calomelano
saturado; contra-eletrodo de platina e velocidade de varredura de 1mV/s. A area exposta
do detrodo de trabalho foi 1,72cm® em 200ml de solucéo eetrolitica comportada em uma

célula adequada para o experimento. (Figura 5)

corpo de prova

Figura 5: célula para ensaio de polarizag&o potenciodinamica.
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Os revestimentos foram também, submetidos ao ensaio de dissolucéo anddica a
corrente constante em solucéo eetrolitica de NaCl 3g/l com H,SO4(1N), utilizando-se
como contra-eletrodo um fio de platinag, e eetrodo de referéncia de calomelano saturado
(Figura 6). O ensaio foi realizado num galvanostato EG& G PAR modelo 362, impondo-se
uma densidade de corrente de 0,03A/cm? durante 15 minutos. Apés a dissolucgo anddica
as amostras foram observadas em um Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV).

As amostras ap0s serem cortadas transversalmente, embutidas em resina polimérica
termofixa, lixada e polidas, foram observadas no microscopio optico Olympus PMG3.

Com respeito a avaliacdo da resisténcia ao desgaste por abrasdo, 0s corpos de prova
foram testados contra um corpo abrasivo (lixa 600) com &rea de contato de 1cm?, contra-
peso de 1789 e rotagdo de 1250 rpm. Neste ensaio foi medida a perda de massa em funcéo

do tempo de exposi¢éo ao corpo abrasivo. (Figura7)

iy

T
OMcs e letrodo
ele
. dE

referéncia
% lamostra [h &

.' E] fio

T de

platina

Figura 6: Equipamento utilizado para dissoluc&o anddica.
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Figura 7: Equipamento utilizado para resisténcia ao desgaste.

4.2. ELETRODEPOSICAO DE NIQUEL COM INCORPORACAO DE
PARTICULAS E ADICAO DE TENSOATIVO

Nesta etapa, além da adicéo de tensoativo, iniciou-se a deposi¢cao de particulas com
a mesma propriedade (no caso do SiC) mas com granulometria diferente: SIC n°23 com
granulometria entre 0,81 e 19,88um e SIC n°2 com granulometria de 0,34 a 6,15um
(Figuras 4 e 8). Isto possibilitou uma comparagdo entre as propriedades conferidas ao
revestimento pelaincorporacéo da mesma particula a diferentes granulometrias.

Devido ao aparecimento de porosidades originadas pelo aprisionamento de bolhas
de hidrogénio (Figura 9) adicionou-se ao banho um agente tensoativo aniénico, o Lauril
Sulfato de Sodio.

Como mencionado na literatura, tensoativos anionicos tendem a reduzir a
quantidade de particulas incorporadas ao revestimento ¢, Com concentrago de 20g/I de
particula, (usado anteriormente para banhos sem tensoativo) houve uma reducdo na
guantidade de particulas de Al,O; e SIC n°2. Ja o SIC n°23 quase ndo se incorporou ao
revestimento. Diante destes resultados fez-se necessario 0 aumento da concentracdo de

particulas.
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Figura 9: Descontinuidade formada devido a adsorcdo de hidrogénio.

4.2.1. Formacao do revestimento

O revestimento foi obtido pela eletrodeposi¢éo do referente banho:

Sulfato de niquel (NiSO4.6H20) ....ceovviiiiiiiiiieeeeiee 280g/I
Cloreto de niquel (NiCl2.6H20) .....cocvvvevrieiiceesee e 30g/I
Acido bOrico (HaBO3) ....evvereeeecceeeeeeseeeeee e 45¢/|
Lauril Sulfato de Sédio (CH3(CH,)1;0SO3Na) ................. 100mg/I
Sulfato de SOdio (N&pSOy) ....cververierieeieieriesieeiesee e 50g/I

Para a obtencdo dos revestimentos com incorporacdo de particulas foram
adicionadas 150g/l de particula. As particulas adicionadas foram Al,O;, SIC n°2 e SIC
n°23. Tanto os demais parametros para eletrodeposicdo quanto o substrato foram mantidos

iguais aos da etapa anterior.
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4.2.2. Avaliacdo dos revestimentos

Os revestimentos foram avaliados quanto a resisténcia a corrosdo através do ensaio
eletroquimico de voltametria ciclica realizado em um Potenciostato PAR 273. Para isso
utilizou-se duas solugdes eetroliticas: NaCl 0,6N e (NH4),SO, 0,25M; eletrodo de
referéncia de calomelano saturado; contra-eletrodo de platina (Figura 5) e velocidade de
varredura de 0,5mV/s. Os revestimentos foram também, submetidos a dissolucéo anddica
a corrente constante com 0s mesmos parametros utilizados para a dissolucéo anodica dos
revestimentos sem adi¢cdo de tensoativos. Apos a dissolugdo anddica as amostras foram
observadas no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV).

A rugosidade dos revestimentos foi avaliada pelo uso de um rugosimetro Mitutoyo
Surftest-401.

Para avaliar a resisténcia ao desgaste e observacdo transversal em microscopio
Optico também foram utilizados os mesmos pardmetros e equipamentos da etapa anterior

(eletrodeposicéo sem adicao de tensoativos).

4.2.3. Medida de potencial Zeta

A medida de potencial Zeta das diferentes particulas (Al,Os; e SIC) foi realizada a
partir do seu deslocamento em uma solucdo de KNO3(10°M) sob a acdo de um campo
elétrico aternado (evita a polarizacdo dos eetrodos).O equipamento utilizado foi um
analisador de potencial Zeta Plus-BIC. (Figura 10)

O potencial Zeta pode ser utilizado para determinar o ponto isoelétrico de um
sistema, que € o pH para qual a carga da dupla camada difusa do sistema é zero (coincide
com a carga superficial zero) e a estabilidade da suspensdo chega a um minimo por n&o

haverem forcas de repulszo .
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Figura 10: Analisador de potencial Zeta Plus-BIC.
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5. RESULTADOS E CONSIDERACOES

5.1. NIQUEL ELETRODEPOSITADO COM INCORPORAGCAO DE
PARTICULAS

5.1.1. Revestimento eletrodepositado

Imagens transversais dos revestimentos eletrodepositados foram adquiridos por
microscopio Optico segundo a figura 11. As imagens apresentam respectivamente, niquel
com incorporacdo de Al,Os e niquel com incorporacdo de SIC n°23. Estes revestimentos
apresentaram uma camada meédia de 15um.

E possivel perceber que a incorporacdo ocorre ao longo de toda a camada, sendo
gue quanto menor a particula mais homogénea € sua distribuicdo no revestimento.
Comparando os depositos com incorporacdo de Al,O; e SIC n°23, percebe-se que as
particulas de Al,O; estdo em maior concentracdo e mais homogeneamente distribuidas se
comparadas as particulas de SiC n°23 incorporadas a matriz metélica.

Uma possivel explicacdo para este fato refere-se ao tamanho das particulas, ja que
0 SIC n°23 apresenta uma granulometria de 0,81-19,88um e as particulas de Al,O3; uma
granulometria de 0,08-1,75um. N&o é possivel fazer uma comparagdo da influéncia que a
natureza das particulas teriam sobre a concentragdo e homogeneidade no revestimento,

devido a grande diferenca de granulometria entre as particulas incorporadas.
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a) Ni-Al,O; b) Ni-SiC n°.23

Figura 11: Micrografias obtidas no microscopio optico.

5.1.2. Resisténcia ao desgaste

O ensaio de resisténcia a0 desgaste realizado nos revestimentos de niquel, Ni-
AlL,O3, Ni-SIC n°23 (Figura 12) expostos a um corpo abrasivo, demonstraram que a menor
perda de massa ocorreu no revestimento com incorporacdo de SiC. No revestimento de
niquel sem particulas foi verificada a maior perda de massa comparado aos revestimentos
com incorporagdo de particulas.

Os resultados obtidos retomam a literatura %' que apresenta uma resisténcia ao
desgaste superior para os revestimentos com incorporacéo de particulas ceramicas.

Relativo aos revestimentos com incorporacéo de particulas, os revestimentos com
SiC apresentaram resisténcia ao desgaste superior aos revestimentos com incorporacdo de
Al,O3. Convém lembrar que as particulas possuiam diferenca granulométrica significativa.

Para aplicacbes que exijam boa resisténcia ao desgaste, 0 revestimento mais
adequado € o revestimento de niquel com incorporacdo de SIC, que pode substituir

também outros revestimentos como o cromo duro.
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Figura 12: Resultados do ensaio de resisténcia ao desgaste.

5.1.3. Dissolucéo anddica a corrente constante

A dissolucdo anddica foi realizada com a aplicacdo de corrente de 0,03A/dm?
durante 15 minutos.

Com micrografias obtidas no Microscopio Eletrénico de Varredura, antes e apés a
dissolugéo anddica, foi possivel a verificagdo da morfologia dos diferentes revestimentos
eletrodepositados. (Figuras 13, 14, 15)

As micrografias obtidas anteriormente a dissolu¢do anddica, denotam alguma
alteracdo na estrutura da camada depositada comparando-se os revestimentos de Ni, Ni-
Al,O3 e Ni-SiC (Figuras 133, 14a, 153a). Os revestimentos com incorporacéo de particulas
apresentam uma superficie mais irregular que o revestimento de niquel sem particulas.
Outro aspecto € a diferenca de morfologia dos revestimentos compasitos devido ao fato de
a natureza das particulas e granulometria serem diferentes.

Todos os revestimentos de niquel obtidos mostraram a formacdo de gréos
grosseiros (Figura 13a), pois néo se utilizou aditivo para o refino do gréo.

Feita a dissolucdo anddica a corrente constante, um fato observado para o

revestimento Ni-SIC n°23 foi a maior dissolugdo comparado aos outros revestimentos e a
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dissolucéo preferencial das regides circunscritas as particulas de SIC (Figura 15b). A

dissolucdo, para os revestimentos de Ni e Ni-Al,O; ocorreu de forma homogénea

abrangendo toda a superficie e revelando o contorno de gréo.

Convém lembrar que o revestimento compadsito Ni-SiC n°23 contém particulas com

granulometria de 0,81-19,88um, sendo que parte delas apresentam tamanho superior a

espessura do revestimento de niquel (espessura média de 15um). As particulas de Al,Os,

incorporadas ao revestimento tém granulometria de 0,08-1,75um.

Y

a) apos deposicao

b) apbs dissolucéo a corrente constante

Figura 13: Micrografias obtidas no MEV do eletrodeposito de niquel sem incorporacgéo de

particulas, apos deposi¢céo e apods dissolugdo a corrente constante.

a) apos deposicao

20 pm-
0.1 Watts LACOR ¢f Al203 apés dissolucdio

+ TRE. s

b) apbs dissolucéo a corrente constante

Figura 14: Micrografias obtidas no MEV para o revestimento composito Ni-Al,O, apos

deposi¢éo e apods dissolugdo a corrente constante.
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b) apds dissolugdo a corrente constante

Figura 15: Micrografias obtidas no MEV para o revestimento composito Ni-SiC n° 23,

apos deposi ¢ao e apos dissolucdo a corrente constante.

5.1.4. Ensaio de Polarizagdo Potenciodinamica

As curvas de polarizagdo potenciodindmica foram realizadas numa faixa de
potencial de -1600mV até 600mV (Figura 16). Na regido catodica, observam-se picos de
menor densidade de corrente. Esta verificagdo necessita de uma maior investigacéo para
determinar suas possiveis causas.

Na regido anddica, o revestimento de niquel sem particulas apresentou a maior
polarizacdo em relacdo aos revestimentos compoésitos. Uma menor polarizagéo foi
verificada para o revestimento com incorporagdo de SIC, desenvolvendo maiores
densidades de corrente.

Dentre os revestimentos avaliados, niquel sem incorporacdo de particula se
mostrou mais resistente a corrosdo e dos revestimentos compositos, o revestimento Ni-
Al,O3;mostrou superior resisténcia ao revestimento Ni-SiC.

Como foram utilizadas particulas com tamanhos diferentes, os resultados obtidos
indicam que quanto maior o tamanho da particula incorporada, menor a resisténcia a
corrosao do revestimento, visto que quando ocorre a incorporagao de uma particulade SIC
(0,81-19,88um) na matriz de niquel, forma-se uma interface entre a particula e a matriz.
Devido a estes pontos de ligacéo entre a particula e a matriz, a barreira fisica que o

revestimento fornecia entre o substrato e o meio é danificada. Entretanto, como a natureza
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e granulometria das particulas sdo diferentes, faz-se necessario uma investigagdo mais

completa sobre ainfluéncia que as diferentes particulas exercem sobre os € etrodepositos.
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Figura 16: Curva de Polarizagao Potenciodinamica.

5.1.5. Consideracgdes gerais

A incorporagdo de particulas em uma matriz metalica altera a resisténcia a corrosdo
dos revestimentos de niquel, no entanto, o comportamento é diferenciado para os
revestimentos compositos Ni-Al,O; e Ni-SIC, sendo que o primeiro apresenta maior
resisténeia a corrosdo. A reducdo da resisténcia a corrosdo depende da natureza e do
tamanho da particula que estiver sendo incorporada, mas ndo se pode afirmar se isto é
devido ao tamanho da particula ou as propriedades das mesmas, se fazendo necessaria

uma melhor investigacéo.
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A mehor resisténcia a corrosdo foi apresentada pelo revestimento de nique,
seguido do Ni-Al,O3 e Ni-SiC respectivamente.

O revestimento compésito Ni-SiC mostrou-se 0 revestimento com maior resisténcia
ao desgaste, porém 0 menos resistente a corrosdo. Ja o revestimento de niquel mostrou-se
mais resistente a corrosdo e mais sensivel a abrasdo. Assim, para uma determinada
aplicacéo destes revestimentos, deve-se fazer um balanco entre as propriedades requeridas

e as proporcionadas.

5.2. ELETRODEPOSICAO DE COMPOSITOS COM ADICAO DE
TENSOATIVO

5.2.1. Obtencé&o do revestimento

Nesta etapa do trabalho utilizou-se, além das particulas de Al,O; e SIC n°23,
carbeto de silicio com granulometria de 0,34 a 6,15um (SIC n°2), a fim de observar
melhor a influncia das propriedades e granulometria das particulas sobre os
eletrodepdsitos. Em adicdo, foi introduzido a formulacdo do banho um agente tensoativo
anionico (Lauril Sulfato de Sodio).

A introducdo do agente tensoativo baseou-se em observagOes da literatura que
mencionam a reducéo da porosidade com a adicdo de tensoativos “***® devido a menor
adsorcdo das bolhas de hidrogénio ao catodo, possibilitando o desprendimento das
mesmas. Porém, é mencionado também na literatura que agentes tensoativos influem no
mecanismo de incorporacdo das particulas por aterarem sua carga superficial e assim, a
tendéncia de dirigirem-se ao catodo.

A fim de constatar a reducéo da tensdo superficial provocada pela adicdo de

tensoativo, foram realizadas medidas de tensdo superficial como mostra a tabela abaixo:
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Tabela 1: Tensdo superficial dos banhos de niquel utilizados para el etrodeposi ¢éo.

Banho de Niquel Tensdo superficial (mN/m)
Niquel Watts sem tensoativo 63,0
Niquel Watts com Lauril Sulfato de Sodio 36,0

Percebe-se que a adicdo de 100mg/I de tensoativo Lauril Sulfato de Sédio reduziu a
metade a tensdo superficial do banho de Niquel Waitts.

A eletrodeposicéo foi realizada com os mesmos pardmetros citados anteriormente,
ou sdgja, densidade de corrente igual a 0,04A/dm?, temperatura de 50-55°C, durante 20
minutos. A adicdo de tensoativo e de 20g/l de particulas, reduziu a incorporacdo das
particulas reduziu em comparagdo aos depositos obtidos sem adicdo de tensoativo ao
banho. Como a adicéo de tensoativo reduz a adsor¢do, ndo so das bolhas de hidrogénio,
mas também das particulas no catodo, particulas grandes e consegientemente mais
pesadas como as de SiC n°23 ndo incorporaram a matriz metalica. Como a concentracao
de particulas no banho influi na quantidade de particul as depositadas na matriz metalica, a
concentragdo de particulas no banho foi aumentada para 150g/1.

Para a concentracdo de 150g/l de particulas, foi possivel incorporar SIC n°23 ao
revestimento (Figura 17c) e ainda aumentar a quantidade de particulas de Al,O; (Figura
17a) e SIC n°2 (Figura 17b).

A adicdo de tensoativo ao banho de Nique Watts reduziu significativamente a
formacdo de descontinuidades (poros) no revestimento de niquel sem incorporacéo de
particulas, proporcionando um depésito continuo e uniforme. O mesmo foi verificado para
0s revestimentos compasitos Ni-Al,O3, Ni-SiC n°2 e Ni-SiC n°23.
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b)Ni-SiC n°.2
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c) Ni-SiC n°23

Figura 17: Micrografias obtidas no MEV para os revestimentos compésitos de niquel.

5.2.2. Potencial Zeta

Autores mencionam a medida de potencial zeta como um complemento para
compreensdo do mecanismo de incorporago de particulas 2,

Pelas medidas do potencial zeta (Figuras 18, 19, 20) se pode verificar o ponto
isoelétrico do sistema, no qual a carga da dupla camada difusa do sistema € zero. Neste
ponto a estabilidade da suspensdo chega a um minimo. Para as particulas de carbeto de
silicio, o ponto isoelétrico ocorreu a pH proximos. 1,99 para SIC n°2, 1,66 para SiC n°23.
Ja para a alumina o ponto isoelétrico ficou em pH 7,04. No ponto isoelétrico a particula

ndo apresentaria carga superficial, ndo tendendo mover-se em diregdo ao cadtodo ou anodo.
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Analisando o potencial zeta nafaixa de pH em que foram obtidos os revestimentos,
a alumina apresentou potenciais positivos e 0 carbeto de silicio, potenciais negativos.
Estes vaores indicam uma tendéncia do Al,Os; direcionar-se ao cétodo, sendo mais
facilmente depositada. Pelas micrografias obtidas (Figura 17) parece que a quantidade de
particulas de Al,O; incorporadas ao revestimento € maior que a quantidade de SIC n°23 e
n°2 incorporadas. Comparando as particulas de carbeto de silicio, as particulas com maior
granulometria tiveram maior dificuldade de incorporacdo denotando a influéncia do
tamanho das particulas no mecanismo de incorporacdo. Porém deve-se salientar que a
medida destes potenciais foi realizada em solucdo de KNO; 10°M e que a adicdo de
tensoativo anidnico pode interferir na mobilidade eletroforética das particul as.

Tendo em vista que vérios parametros influem no mecanismo de incorporacdo das
particulas, a medida de potencial zeta isolada ndo permite uma conclusdo final, devendo

ser melhor investigada.

AlL,O;

60

40 -

20 -

-20

Potencial Zeta (mV)
o

40 -

-60

pH

Figura 18: Potencia zeta para Al,O; em KNO; 10°M.
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Figura 19: Potencial zetaparaSiC n°2 em KNO; 10°M.

SiC n°. 23

Potencial Zeta (mV)

Figura 20: Potencial zetaparaSiC n° 23 em KNO; 10°M.

5.2.3. Rugosidade

Os revestimentos foram avaliados quanto a rugosidade superficial, apresentando os

resultados na tabela a seguir.
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Tabela 2: Rugosidade dos revestimentos de niquel eetrodepositado com tensoativo.

Revestimento Rugosidade (um)
Niquel 0,47
Ni- Al,O3 0,83
Ni-SiC n® 2 1,27
Ni-SiC n* 23 1,56

Obs: A rugosidade obtida para o substrato de aco AlSI 1020 foi de 0,63um.

O revestimento de niquel sem particulas apresentou rugosidade apreciavel. Esta
rugosidade do depdsito pode, possivelmente, ser minimizada por uma melhora na
rugosidade da superficie do substrato e pela adic¢éo de abrilhantadores ou niveladores, que
por minimizarem a rugosidade superficial, proporcionardo um revestimento mais
brilhante.

A incorporacdo das particulas ao revestimento de niquel elevou os valores da
rugosidade, como ja era esperado. O revestimento com SIC n°23 apresentou valor de
rugosidade mais eevado em relacdo aos outros revestimentos. Quanto maior a
granulometria da particula incorporada ao revestimento, maior a rugosidade do

revestimento compasito.

5.2.4. Resisténcia ao desgaste

A incorporagdo de particulas cerdmicas a matriz metdlica de niquel aumenta a
resisténcia ao desgaste do revestimento de niqud. (Figura 21)

Dentre os revestimentos avaliados, o compésito Ni-SIC n°2 apresentou maior
resisténcia ao desgaste. Este apresentou uma maior homogeneidade e quantidade de
particulas comparado ao compdésito Ni-SiC n°23, mostrando a influéncia do tamanho da
particula, homogeneidade e quantidade relativo a resisténcia ao desgaste.

A Al,O; apresentou perda de massa inicialmente igual ao revestimento de niquel
sem particulas, diferindo deste apenas para um tempo maior de ensaio. Este resultado pode
ser funcdo da distribuicdo das particulas ao longo da espessura do depdsito. Também

ocorre a possibilidade de uma imprecisdo do ensaio ja que na etapa anterior do trabalho
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este fato ndo foi verificado. Este resultado deve ser mehor investigado a fim de se

determinar sua causa.

2,0

—e— Niquel s/ particula /4>
1,5

—=— Ni-SiC no. 2

—a— Ni-SiC- no. 23 /'
1,0

—=—Ni-Al203

/‘\
0,5

perda massa ( mg)

0,0

tempo (min)

Figura 21: Avaliacdo da resisténcia ao desgaste para revestimentos de niquel com

tensoativo.

5.2.5. Dissolucao anddica a corrente constante

Os revestimentos eetrodepositados foram micrografados no Microscopio
Eletronico de Varredura (MEV) antes e ap0s a dissolucdo anddica a densidade de corrente
constante de 0,03A/dm?, durante 15 minutos. (Figuras 22, 23, 24, 25)

Pelas micrografias obtidas nota-se que o depdsito de niquel sem particulas
apresenta granulagdo grosseira que pode ser refinada pela adicdo de abrilhantadores ou
niveladores. Este revestimento apresentou uma menor dissolucdo seguida do compdsito
Ni-Al,Os

Avaliando a dissolucdo dos compositos Ni-SIC com diferentes granulometrias, o
revestimento Ni-SiC n°23 dissolveu preferencialmente naregido de contorno da particula.
Este fato pode estar associado ao tamanho da particula que, sendo maior que a espessura
do revestimento de niquel, acaba rompendo a barreira fisica que isolaria o substrato do

meio corrosivo. O revestimento compdsito Ni-SIC n°2 teve uma dissolugdo mais
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acentuada na matriz metdlica, porén mas homogénea, ndo ocorrendo dissolucéo
preferencial naregido circunscrita a particula.
Estes resultados confirmam aguel es obtidos na etapa anterior que mostram o niquel

sem incorporacéo de particulas como o revestimento mais resistente a corrosdo seguido da

alumina e carbeto de silicio.

a) apos deposi¢ao b) apds dissolucéo a corrente constante

Figura 22: Micrografias do revestimento de niquel com adi¢do de tensoativo, sem

incorporacéo de particulas, apos deposi cao e apos dissolucao a corrente constante.

-

¥D F—— 1oum

12.9 Watts com lauril ¢/ Al203 150 g/L

a) apos deposi cao apos dissolugo & corrente constante

Figura 23: Micrografias do revestimento Ni-Al203 com adic¢&o de tensoativo, apos

deposicao e apds dissolucdo a corrente constante.
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Figura 24: Micrografias do revestimento Ni-SiC n°2 com adic&o de tensoativo, apds

deposicao e apds dissolucdo a corrente constante.

5 Watts com lauril ¢/ SiC no. 20 150 g/L
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a) apos deposicao b) apos dissolugéo a corrente constante

Figura 25: Micrografias do revestimento Ni-SiC n°23 com adi¢do de tensoativo, apos

deposicao e apds dissolucdo a corrente constante.

5.2.6. Voltametria ciclica

Os ensaios eetroquimicos de voltametria ciclica foram realizados em dois
diferentes meios corrosivos, NaCl 0,6N e (NH,4)>SO,4, sendo que o ultimo constitui em um
Mei0 PoUCo agressivo.

O ensaio em NaCl foi realizado em quatro ciclos, os trés primeiros numa faixa de

potencial de 100mV abaixo do potencial de circuito aberto e 200mV acima deste. Para o
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guarto ciclo a faixa de potencial foi até 400mV acima do potencial de circuito aberto. No
guarto ciclo pode-se notar uma diferenca significativa em relagcdo aos demais ciclos.

No quarto ciclo (Figura 26) houve uma polarizagédo dos sistemas, sendo que a
maior polarizacdo ocorreu no revestimento Ni-SIC n°23, indicando que o sistema
desenvolveu corrente a potenciais menores se compararmos aos outros revestimentos. A
menor polarizagéo, dentre os revestimentos analisados, foi observada para o revestimento
de niquel sem incorporacao de particulas.

As curvas apresentaram histerese e a regido catédica das curvas desenvolveu
densidade de corrente maiores que a regido anddica, indicando a ocorréncia de corrosdo
localizada em alguns pontos do revestimento. O revestimento com incorporagdo de
particulas de carbeto de silicio de maior granulometria (SIC n°23) apresentou histerese
mai s acentuada, seguido dos revestimentos Ni-SiC n°2, Ni-Al,Os e niquel apenas.

O revestimento de niquel sem incorporacdo de particulas desenvolveu as menores
densidades de corrente, ficando na ordem de pA/cm?. Dentre 0s revestimentos compdsitos,
o revestimento Ni-Al,O3; desenvolveu as menores densidades de corrente, seguido de Ni-
SIC n°2 e Ni-SIC n°23. A maior resisténcia a corrosdo do revestimento Ni-SIC n°2 com
relacdo ao Ni-SiC n°23, mostra a influéncia do tamanho da particula incorporada a matriz
metélica

Antes do primeiro ciclo ser realizado, mediu-se o potencial de corrosdo dos

revestimentos, como indica a tabela a seguir:

Tabela 3: Potencia de circuito aberto (antes do 1ciclo) em NaCl 0,6N.

Revestimento | Potencial de circuito aberto (mV)

Nique -257
Ni-Al,O3 -222
Ni-SiIC n°. 2 -296
Ni-SiC n°. 23 -335

De acordo com os resultados, a incorporagdo modifica o potencial de corroséo da
matriz metalica de niquel. O carbeto de silicio leva o potencia para potenciais mais ativos

se mostrando contrario a alumina que leva o potencial para potenciais mais nobres. Estes
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valores indicam que o tamanho e propriedades das particulas influem sobre o
revestimento.
A medida do potencial de corrosdo também foi realizada para o sistema que utiliza

(NH,4)>S0O,4 como solucédo. Os resultados obtidos estéo apresentados na tabela a seguir:

Tabela 4: Potencial de circuito aberto (antes do 1° ciclo) em (NH,),SO, 0,25M.

Revestimento Potencial de circuito aberto (mV)
Niquel -212
Ni-Al,O3 -174
Ni-SiC n°. 2 -271
Ni-SiC n°. 23 -332

O comportamento se mostrou bastante semelhante ao sistema anterior que utilizava
NaCl como solucéo (Tabela 3). O revestimento com alumina apresentou potenciais mais
nobres, enquanto que o SIC n°23, potenciais mais ativos.

No ensaio de voltametria ciclica em solugdo de (NH4),SO, 0,25M foi realizado
dois ciclos com potenciais 100mV abaixo do potencial de circuito aberto até 500mV
acimado potencial de circuito aberto. (Figura 27)

Neste sistema, 0s revestimentos desenvolveram densidades de corrente mais
elevadas na varredura anddica do que na catédica. Sendo que o revestimento compésito
Ni-SIC n°23 desenvolveu as maiores densidades de corrente. As densidades de corrente
desenvolvidas no ensaio, para todos os revestimentos, ficaran na ordem de pA/cm?
provavelmente porque o sulfato de aménio estava em baixa concentragéo, constituindo um
meio de baixa agressividade.

A curva obtida mostra que o revestimento compésito Ni-Al,O; comportou-se de
maneira muito semelhante ao revestimento de niquel no que diz respeito a resisténcia a
corrosdo, porém o revestimento composito Ni-Al,O; apresenta resisténcia ao desgaste
superior ao revestimento de niquel sem incorporacdo de particulas. Essa associagéo de

efeitos mostra a vantagem do revestimento composito.
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Figura 26: VVoltamograma do 4’ ciclo para o revestimento de niquel e os revestimentos

compodsitosem NalCl 0,6N, velocidade de varredura de 0,5mV/s.
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Figura 27: Voltamograma de niquel e dos revestimentos compésitos em (NH,4),SO,

0,25M, velocidade de varredura de 0,5mV/s.

5.2.7. Consideracdes gerais

Apébs a adicdo do tensoativo Lauril Sulfato de Sodio, houve uma reducdo na
guantidade de particulas incorporadas a matriz se compararmos com 0s revestimentos
anteriores, 0s quais eram obtidos a partir de um banho de niquel sem tensoativo. Esta
influéncia do tensoativo € mais pronunciada quanto maior for o tamanho da particula
Incorporada.

Considerando o efeito el etroforético, pela medida do potencial zeta, a aluminateria
uma maior facilidade de incorporacdo a matriz metdlica. Este efeito deve ser mais bem

Investigado.
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A incorporacéo de particulas aumenta a rugosidade dos revestimentos de niquel, e
guanto maior a granulometria da particula incorporada ao revestimento, maior a
rugosi dade do revestimento compdsito.

A resisténcia ao desgaste € melhorada com a adicéo de particulas, sendo que os
revestimentos compositos Ni-SIC apresentaram a maior resisténcia ao desgaste
possivelmente por sua natureza. O compdsito Ni-SIC n°2 se mostrou mais resistente a
abrasdo se comparado ao compdsito Ni-SIC n°23 provavelmente devido a granulometria
das particulas.

Com relagéo a resisténcia a corrosdo, particulas maiores proporcionam uma menor
resisténcia, possivelmente por a particula proporcionar um caminho preferencial para o
agente corrosivo até a matriz metdlica. Em termos gerais, a resisténcia a corrosdo é
diminuida pela incorporacéo de particulas principamente quando estes revestimentos

forem expostos a meios bastante corrosivos como NaCl 0,6M.
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6. CONCLUSAO

A incorporacdo de particulas a0 revestimento metdlico de niquel atera as
propriedades do revestimento. Observa-se um aumento na resisténcia ao desgaste e na
rugosidade, porém ocorre uma reducao da resisténcia a corrosao.

A reducdo da resisténcia a corrosdo depende do tamanho e da natureza da particula
gue foi incorporada ao revestimento.

A adicdo de surfactante reduziu a tenséo superficial do banho de Niguel Watts.
Como consegiiéncia, houve reducdo na formagdo de porosidades, bem como na
guantidade de particulas incorporadas ao revestimento.

Dentre os revestimentos compositos, o revestimento Ni-Al,Os; apresentou menor
resisténcia ao desgaste porém, maior resisténcia a corrosao.

O revestimento com incorporagdo de particulas de SIC n°2 apresentou maior
resisténcia ao desgaste, sendo que este possuia maior homogeneidade na distribuicdo das
particulas na matriz metélica.

Comparando os revestimentos Ni-SiC n°2 e Ni-SIC n°23, este Ultimo apresentou
menor resisténcia a corrosdo, possivelmente pelo efeito de interface que existe entre a
particula e a matriz metalica, que preudica a barreira fisica que o revestimento
proporcionava.

A resisténcia a corrosdo dos revestimentos é fortemente influenciada pelo
meio. Em melios bastante agressivos e que favorecem a corrosdo localizada, a redugdo da

resisténcia a corrosao € bem maior se comparada a mei 0S pouco agressivos.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1 - Eletrodeposicdo de niquel com particulas de outra natureza (WC, SiO,, TiO,),
avaliando o comportamento frente a meios corrosivos.

2 - Veificar a influéncia dos agentes tensoativos no mecanismo de incorporacéo de
particulas.

3 - Formagao de revestimentos compositos com particulas da ordem de nanémetros.

4 - Influéncia da preparacdo supeficial do substrato nas caracteristicas dos
eletrodepdsitos.

5 - Eletrodeposicéo de niquel com particulas autolubrificantes (PTFE, grafite, M0S,).

6 - Eletrodeposicdo de niquel com incorporagdo de microcdpsulas contendo liquido
lubrificante.

7 - Avdiar o aumento da dureza dos revestimentos de niquel com a incorporagdo de
particulas.

8 - Avaliar revestimentos compdsitos com diferentes concentracfes de particulas.

9 - Obtencéo de revestimentos de niquel com incorporacédo de particulas a partir de banhos

contendo niveladores e abrilhantadores.
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