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RESUMO

A preocupacdo com o meio ambiente e as leis ambientais aumentam cada vez mais a
necessidade de diminuir os custos com o descarte de residuos, pensando nisso uma boa
alternativa € o uso de biodigestores metalicos. Entretanto, 0 material organico e o produto
do processo bioquimico promovem a reducdo da vida util desse equipamento. Visando uma
boa durabilidade e eficiéncia desse equipamento, estudos vém sendo realizados para
aplicacdo de revestimentos com materiais de alta resisténcia a corrosdo por processo de
eletrodeposicdo. Objetivou-se neste estudo avaliar a resisténcia a corrosdo dos
revestimentos a base da liga de Zn-Ni obtida por eletrodeposicao sobre chapa do aco SAE
1020. Os parametros de processo, temperatura do banho e densidade da corrente usados
para obtencdo dos revestimentos com a liga Zn-Ni foram otimizados utilizando o
planejamento experimental fatorial e os resultados analisados pela Metodologia de
Superficie de Resposta (MSR). Os revestimentos da liga de Ni-Zn foram caracterizados
usando difracdo de raios X (DRX), microscopia eletrénica de varredura (MEV) e medidas
eletroquimicas de corrosdao por Polarizacdo Potenciodindmica Linear (PPL) e
Espectrometria de Impedancia Eletroquimica (EIE). O revestimento com a liga
Zn68,9Ni31,1 at.%, depositado com densidade de corrente 25 A/cm? e temperatura do
banho 60°C, apresentou os melhores resultados frente a corrosdo, pois apresentou 0s
menores valores de corrente de corrosdo, indicando assim uma menor dissolucdo do
revestimento.
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ABSTRACT

Concern for the environment and environmental laws increasingly increase the desire to
reduce waste disposal costs, with this in mind, a good alternative is the use of metal
biodigesters. However, the organic material and the product of the biochemical process
reduce the useful life of this equipment. Aiming for good durability and efficiency of this
equipment, studies have been carried out to apply coatings with materials that are highly
resistant to corrosion through the electrodeposition process. The objective of this study was
to evaluate the corrosion resistance of coatings based on the Zn-Ni alloy obtained by
electrodeposition on SAE 1020 steel sheet. The process parameters, bath temperature and
current density used to obtain coatings with the alloy Zn-Ni were optimized using factorial
experimental design and the results analyzed by the Response Surface Methodology
(MSR). The Ni-Zn alloy coatings were characterized using X-ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy (SEM) and electrochemical corrosion measurements by
Linear Potentiodynamic Polarization (PPL) and Electrochemical Impedance Spectrometry
(EIE). The coating with the alloy Zn68.9Ni31.1 at.%, deposited with current density 25
A/cm? and bath temperature 60°C, presented the best results against corrosion, as it
presented the lowest values of corrosion current, thus indicating a less dissolution of the
coating.
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INTRODUCAO

A escassez de recursos naturais
renovaveis, o aumento da demanda de
energia e suas aplicacdes ambientais tém
estimulado pesquisas e desenvolvimento
de  tecnologias  alternativas  de
suprimento energetico. Essa
preocupacdo com o meio ambiente e as
leis ambientais aumentam cada vez mais
a vontade de diminuir os custos com o
descarte de residuos, por isso a
conversdo da biomassa em energia vem
ganhando cada vez mais espago no
contexto das alternativas viaveis. Uma
das solucdes encontradas foi a utilizagédo
de biodigestores que consistem em
equipamentos herméticos e
impermeaveis dentro dos quais se
deposita  material  organico  para
fermentar anaerobicamente (Magalhdes,
1986). Esses  equipamentos  sdo
produzidos quase completamente por
metal, desde o motor até os dutos por
onde passam 0s produtos como o biogas
e o material digerido.

O gas sulfeto de hidrogénio H.S
¢ um dos componentes encontrados no
biogas, ele é potencialmente destrutivo
afetando ndo s6 o meio ambiente como
também os seres humanos, materiais e
estruturas. O teor de H2S no Biogas pode
atingir valores de até 7000ppm (Cheng,

2010) dependendo da matriz geradora, 0

que provoca Corrosao nos componentes
importantes dos biodigestores, tais
como, a camara de combustdo, as
engrenagens e o sistema de escape. O
uso de biogas quando usado para a
producdo de eletricidade precisa que a
concentracdo de H2S seja reduzida,
porque esta forma ligacdes complexas
com o ferro (Dierks; Kroll, 2017) e junto
com o vapor d’agua, aumenta 0 dano nas
pecas do motogerador e na planta de
producdo do biogas (Yadav et al., 2013),
causando a corrosao.

A corrosdo é um processo natural
de deterioracdo que submete milhares de
toneladas de materiais ao desuso todo
ano (Koch, 2002). llustra isso o fato
dessa deterioragdo crescer e se potencializar
principalmente em meio aos metais, por ser
uma classe de materiais bastante utilizada
na industria quimica, de construcdo civil e
na geracgdo de energia. Por isso, torna-se
claro e inequivoco buscar solugdes para
aumentar a vida til dessas estruturas
utilizando métodos que reduzam a taxa
de corrosdo ou protegendo o material do
meio exterior.

Uma das alternativas para
aumentar a vida  uatil  desses
equipamentos que operam em meios
corrosivos é o uso de revestimentos
obtidos através do processo de

eletrodeposicdo contendo niquel e zinco.



As ligas de Zn-Ni quando comparadas
com o0 recobrimento de zinco puro
apresentam uma melhora significativa
em suas propriedades mecanicas como:
dureza, ductilidade e soldabilidade e
propriedades  térmicas. Umas das
vantagens de utilizacdo dessa liga é o seu
investimento, por serem materiais
relativamente baratos apresentam um
bom custo-beneficio para a
funcionalidade que prometem que € o
tratamento superficial anticorrosivo em
pecas metalicas

Os revestimentos de liga de
Zn-Ni sdo amplamente utilizados em
uma larga escala de aplicacbes devido a
sua alta resisténcia a corrosdo (Baldwin,
1994). O zinco e suas ligas sdo usados
amplamente para a prote¢do da corroséo
de componentes de aco, com inUmeras
aplicacbes em diversos setores da
indUstria e nos processos de producédo de
energia (Fratesi; Rehim, 1996). Eles sé&o
usados como camadas de protecdo para
aco porque sdo preferencialmente
dissolvidos em ambientes corrosivos e
formam uma camada de Oxido na
superficie que retarda a reacdo de
corrosdo e protege o substrato. Devido
ao seu baixo padrdo de potencial de
eletrodo, 0 zinco pode atuar como um
revestimento sacrificial para pecas de
aco revestidas.

A deposicao eletroquimica de

ligas de Zn-Ni é um processo andémalo
porque embora o Ni seja um elemento
mais nobre que o Zn, a codeposicdo
desses metais resulta na obtencdo de
grandes quantidades de Zn na liga obtida.
Um grande efeito desta alta taxa de
dissolugdo da liga também é a alta
condicdo corrosiva (Baldwin, 1994;
Roventi, 1996; Ganesan, 2007).

O presente trabalho teve como
objetivo obter uma liga binaria formada
pelos metais niquel e zinco por
eletrodeposicéo utilizando um
planejamento  experimental  fatorial;
otimizando os parametros de densidade
de corrente e temperatura do banho a fim
de melhorar as condi¢cdes da eficiéncia
de corrente  no  processo  de
eletrodeposicdo, além de avaliar o efeito
da corrosdo dos revestimentos obtidos

€m meio corrosivo.

METODOLOGIA

Revestimentos de Ni-Zn foram
eletrodepositados em substratos de ago
SAE 1020 com éarea de 2,25 cm? Os
substratos de aco SAE 1020 foram
polidos mecanicamente com lixas de
SiC, carbeto de silicio, em granulacdo de
100 - 1200. Seguido de imersdao em
solucbes de NaOH (10% m/v) para
desengraxe, e em solucdo de H2SO4 (1%

v/v) para ativagdo da superficie do



substrato.
A Tabela 1 apresenta a
composicdo  quimica do  banho

eletrolitico. Foram utilizados quatro
reagentes na preparacdo do banho,
sulfato de niquel, sulfato de zinco,
citrato de sodio e acido borico, de grau
analitico dissolvidos em agua destilada.
O pH do banho para cada experimento
foi mantido constante em 5, ajustado
com 30% (v/v) de NH4sOH e 50% (v/v)
de H2SOsa.

Tabela 1 - Composicdo do banho
eletrolitico utilizado na eletrodeposi¢éo
da liga Ni-Zn.

COMPONENTE | CONCENTRAGCAO FUNC;AO
(MOL.LY

ZnS04.H20 0,15 Fonte de
Zinco

NiSO4.6H20 0,15 Fonte de
Niquel

Na3CeH507 0,3 Complexante

H3BO3 0,2

Fonte: elaborada pela prépria autora.

A eletrodeposicdo foi conduzida
em controle galvanostatico utilizando
uma fonte de energia da Politerm
Modelo:POL-16B e o controle de
temperatura do banho foi realizado em
banho termostatico, conforme ilustrado

na Figura 1.

Figural - Eletrodeposicéo da liga Zn-Ni no
substrato SAE 1020

Fonte: elaborado pela propria autora.

O sistema eletroquimico foi
produzido em uma solucdo eletrolitica
utilizando dois eletrodos, o catodo
(substrato) e anodo (malha de platina

com area 10 cm?2). Em todos 0s

experimentos foi utilizada uma carga de
300 Coulombs. O tempo utilizado na
eletrodeposicdo foi calculado de acordo
com a carga total aplicada e a densidade
de corrente do processo.

Os experimentos foram
conduzidos utilizando um planejamento
fatorial completo 22, mais dois pontos
centrais. Para avaliacdo e otimizacdo 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 experimentos foram
realizados em duplicata e em ordem
aleatOria para evitar erros sistematicos.
Para analise estatistica dos resultados foi
utilizado o software STATISTICA©



versdo 8.0. A Tabela 2 apresenta o0s
valores reais e codificados dos
parametros operacionais avaliados neste
trabalho.

Tabela 2 - Valores reais e niveis dos fatores
de planejamento fatorial completo 22,

Variaveis Niveis
-1 0 1
Densidade(mA/cm?) 25 40 55
Temperatura (°C) 30 45 60

Fonte: elaborado pela propria autora.

Para as analises de composicao
quimica foram realizadas através do
espectrometro de raios X de energia
dispersiva (EDX) Shimadzu EDX-720.
A eficiéncia de eltrodeposicao (g) foi
determinada através da composicdo
quimica da liga e da carga utilizada, por
meio das Leis de Faraday para uma
melhor eletrodeposi¢do de acordo com a

equacéo 1.
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A morfologia dos revestimentos
foi avaliada pela técnica de Microscopia
Eletrbnica de  Varredura (MEV)
utilizando um microscopio eletrdnico da
TESCAN modelo VEGA 3SBH com
Detector de EDS a seco da Oxford
modelo X-ACT IE150. A analise de

Difracdo de Raios-X (DRX) foi
conduzida com um difratbmetro de
raios-X Shimadzu 6100 configurado
para a faixa de varredura de 30° a 100°,
Ka de 0,154 nm de comprimento de
onda a 30 kV e 30 mA, passo de 0,02° e
intervalo tempo de 1s.

Testes Eletroquimicos de Corrosao

Os ensaios eletroquimicos de
corrosdo  seguiram  duas  técnicas
eletroquimicas: Espectroscopia  de
Impedancia  Eletroquimica (EIE) e
Polarizagdo Potenciodindmica (PP). As
medidas eletroquimicas para analise de
corroséo foram realizadas em uma célula
eletroquimica convencional de trés
eletrodos, conforme a Figura 2, na
presenca de cloreto de sodio, NaCl 3,5%

(mv).

Figura 2 - Representacao Célula
eletroquimica contendo os eletrodos de
trabalho (ET), eletrodo de referéncia (ER)
e contra eletrodo (CE).

(a) (b)

ER ET
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Fonte: adaptado de Santos Janior; J.C et al., 2020.
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O eletrodo de trabalho consistiu no
substrato de ago SAE 1020 revestido com
a liga Ni-Zn com area exposta de 0,3 cm?,
e o0 contra eletrodo consistiu em uma
malha de platina de 10 cm? todos os
potenciais referem-se ao Eletrodo de
Calomelano Saturado (ECS), que foi o
eletrodo de referéncia. As ligas foram
submetidas a analises de Potencial em
Circuito Aberto (PCA) visando a
estabilizacdo do sistema eletroquimico,
utilizado um tempo de estabilizacdo de
1200 segundos seguindo PP e EIE.
Utilizando um potenciostato/ galvanostato
Autolab PGSTAT302N. Para obtencgéo
dos dados de PPL e EIE foram utilizados
os softwares GPES e FRAZ2,
respectivamente. A  velocidade de
varredura para obtencdo das curvas de
PPL foi de 1 mV.s-%. 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.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Composicdo Quimica e Eficiéncia de
eletrodeposicio (g)

A Tabela 3 apresenta a matriz do
planejamento experimental com o0s
resultados de composi¢do quimica em
percentual em massa (wt%) para cada
elemento e a  eficiéncia de

eletrodeposi¢cdo em porcentagem &(%).

Tabela 3 - Composic¢do quimica da liga Zn-

Ni e eficiéncia de eletrodeposicao.

Niveis Reais Resultados

Exp Temperatura Densidade Ni(%) Zn(%)
HE (mA.cm2)

ECC(%)

25 23 77
55 48,5 51,5
25 31,1 68,9
70 395 60,5
40 396 60,4
40 19,7 80,3
40 11,1 88,9

N oA WwN R
(3N, T T IV IR IR |

70,81
50,2
12,5
21,7

39,39

39,92
39,7

Fonte: elaborado pela propria autora.

Os revestimentos eletrodepositados
no substrato aco SAE 1020 com a liga
Zn-Ni foram obtidos com sucesso,
conforme resultados da composicéo
quimica apresentados na Tabela 3. A
Tabela 3 apresenta a matriz de
planejamento experimental para os niveis
reais, 0 percentual em massa da
composi¢do quimica, a eficiéncia de
deposi¢do (¢) em porcentagem (%) da
liga Zn-Ni. Assim, foi possivel
identificar o percentual de eficiéncia de
deposicdo da liga, sendo a melhor
eficiéncia a do experimento 1, com
70,81%, enquanto que no experimento 3
apresentou a menor taxa de eficiéncia de
12,5%.

Por outro lado, a eficiéncia de
corrente foi menor que 100% em todos
0s experimentos, esse valor é geralmente
menor em substratos de ago em
comparacdo com substratos de cobre. A
eficiéncia de corrente em acos ao
carbono é mais baixa quando comparada

a um substrato de cobre devido a



diferencas nas propriedades
eletroquimicas, potencial de eletrodo,
comportamento  de  corrosdo e
condutividade elétrica entre os dois
materiais. Esses fatores combinados
podem levar a uma menor taxa de
reacbes eletroquimicas no aco ao
carbono em comparagdo com o cobre,
resultando assim uma eficiéncia de

corrente mais baixa.

Morfologia e Cristalinidade das
ligas Zn-Ni

A Figura 3 apresenta a micrografia
da liga Zn-Ni, sendo comparados o
experimento suoerior (Exp 1: liga
Zn77Ni23 at.%) e o inferior (Exp 3: liga
Zn68,9Ni31,1 at.%), selecionados de
acordo com os resultados da eficiéncia
de deposicdo. Observou-se que 0s
depdsitos tém uma aparéncia nodular
compacta, tamanhos diversos e auséncia
de trincas, os quais tendem a diminuir a
medida que a densidade da corrente
aumenta. Foram utilizadas as resolucgdes
de 500x e  3000x.

semelhantes para morfologias de ligas de

Resultados

Zn-Ni foram relatadas na literatura (Qiao
et al., 2013). N&o é possivel identificar
na imagem de MEV defeitos ou
fissuras que possam  atingir 0
substrato, esse resultado pode
influenciar nos resultados de

resisténcia a corrosdo e de resisténcia

mecanica dos revestimentos (Assaf et
al., 2015). Por outro lado, os resultados
apresentados corroboram as observagoes
feita por Senna (2005) e por Krishnan
(1996) quando apresentaram que a
densidade de corrente afeta diretamente

a morfologia dos revestimentos.

Figura 3 - Micrografias (MEV) da
superficie de revestimento da liga Ni-Zn:
a) exp 1 (500x); b) exp 1 (3000x); c) exp 3
(500x); d) exp 3 (3000x).

© ©

Fonte: elaborado pela propria autora.

De acordo com o diagrama de
fases em equilibrio, as ligas Zn-Ni
eletrodepositadas tém  quatro  fases
principais: fase o, uma solucao solida de
Ni cubico de face centrada, contendo até
30% de Zn solGvel na sua estrutura
(Abbasi-Chianeh; Shokrani, 2021); fase y



(Ni2Zn11), uma fase intermediéria com
teor de 13% a 20% de niquel, sendo
conhecida como a fase que confere a
maior resisténcia a corrosdo entre as ligas
Zn-Ni (Burliaev; Kozaderov; Volovitch,
2021; Tian et al., 2009);, fase &
(Ni3Zn22), uma fase intermediaria de
estrutura tetragonal (Hosseini; Ashassi-
Sorkhabi; Ghiasvand, 2008); e fase 1,
uma solucdo de Zn hexagonal que admite
a solubilizacdo de menos de 1% de Ni na
sua estrutura (Abbasi-Chianeh; Shokrani,
2021).

A Figura 4 apresenta 0s espectros
obtidos nas analises de DRX para os
revestimentos obtidos nas condi¢bes dos
experimentos 1 a 7. Observa-se que foram
formadas as seguintes fases: n-Zn
(Reference code: 96-900-8523), a fase -
Ni2Znl1l (Reference code: 96-152-3927).
Os revestimentos obtidos nas condi¢cbes
dos experimentos 1, 3, 4 e 5 apresentaram
as fases n-Zn, resultado esperado uma vez
que sdo 0s revestimentos com maiores
teores de Zn, respectivamente. A fase y
(Ni2Znl11) foi identificada nos demais
revestimentos, apresentando picos de
maior intensidade no revestimento obtido
na condigdo do experimento 6. Resultados
semelhantes foram obtidos por Bae et al.
(2023) e Murakami et al. (2023).

Figura4 - DRX dos experimentos 1 ao 7.
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Fonte: elaborado pela prépria autora.

Andlise  pela Metodologia de
Superficie de Resposta (MSR) na
Composic¢do quimica

Atravées da  andlise  pela
Metodologia de Superficie de Resposta
(MRS) podemos observar o efeito das
variaveis de entrada nos resultados da
composicdo  quimica  obtidos  por
planejamento experimental fatorial. Por
meio dos graficos de superficie de
resposta apresentados nas Figuras 5a, 5b
e 5c, observou-se 0 comportamento dos
percentuais de Zinco (Zn) e Niquel (Ni)
nos niveis inferior, medio e superior do

planejamento.



Figura 5 -Superficie de resposta dos
efeitos Temperatura do Banho e
Densidade de Corrente (mA/cm2) fixada
no ponto central, tendo como resposta: a)
Niquel e b) Zinco

Fitted Surface; Variable: N (wt%)
2+(2-0) design; MS Residual=20,65207
DV: N (wt%)

Fonte: elaborado pela prépria autora.

A Figura 5 apresenta o efeito da
variavel temperatura do banho foi mais
efetivo no percentual de zinco no nivel
médio (0) do planejamento, ou seja, no
valor da temperatura do banho igual a
45°C, houve um aumento no percentual
de zinco, atingindo valor méximo. Por
outro lado, 0s menores percentuais de
zinco (Zn) foram obtidos quando a
temperatura do banho foi avaliada nos
niveis  superior e inferior do
planejamento (+1, -1), ou seja, nas
temperaturas de (30 e 60°C).

Foi observado um
comportamento contrario ao do zinco
(Zn), ou seja, nos niveis inferior e
superior do planejamento foram obtidos
0s maiores percentuais de Niquel,
enquanto no nivel médio foi obtido o
menor percentual.

A variavel densidade de corrente

no processo de eletrodeposicdo é a mais
importante, uma vez que ela controla a
composi¢do quimica, a microestrutura,
bem como a taxa de eletrodeposi¢do
(Santana et al., 2003; Beltowska-Lehman
et al., 2012). Observou- se que a
deposicdo do zinco ndo foi favorecida
quando a densidade foi avaliada nos
niveis superiores (+1), ou seja, na
densidade de corrente (55 mA/cm?). Para
o percentual de niquel, foi observado que
foi mais efetivo no nivel intermediario
(0) do planejamento, ou seja, para
densidade de corrente (40 mA/cm?). Por
outro lado, os menores percentuais de
niquel (Ni) foram obtidos quando a
densidade de corrente foi avaliada nos
niveis superiores e inferiores do
planejamento (+1, -1), ou seja, densidade
de corrente (25 e 55 mA/cm?).

Analise de Corrosao

Os parametros eletroquimicos de
corrosdo, potencial de corrosdo (Ecorr),
resisténcia a polarizagdo (Rp) e corrente
de corrosdo (Icorr), foram extraidas a
partir das curvas PPL, extrapolando as
linhas de Tafel, conforme resultados
apresentados na Tabela 4. A corrente de
corrosdo foi calculado a partir da

equacéo 2 de Stern-Geary:
ba.bc
2,3.(ba+bc).Rp

lcorr =

2



Onde, ba e bc representam as
inclinacbes das equagdes anddicas e
catddicas de Tafel, respectivamente, e
Icorr representa a corrente de corrosao. A
Tabela 4 apresenta parametros da
eletrodeposicdo, e o0s resultados dos
pardmetros eletroquimicos extraidos das
curvas de Tafel Potencial de Corrosdo
(Ecorr), da Resisténcia a Polarizacao
(Rp) obtidos através da técnica de
Polarizagcdo Potenciodindmica Linear
(PPL).

Tabela 4 - Matriz do Planejamento
Fatorial 22 com as respostas Ecorr, Rp e
Icorr.

Niveis (Reais) Resultados

Exp Temperatura Densidade Rp Ecorr Icorr Taxa
°€ (mA.cm?) (Ohms) (V) (A) (mm/ano)

30
30
60
60
45
45

25
55
25
70
40
40

1667,2
34146
2174600
2787,1
80746
873,47

-0,98661 0,000015629 0,18161
-0,85631  7,6313E-07 0,008868
-0,64594  1,1983E-08 0,000139
-0,96725  9,3494E-06 0,10864

-1,1911  3,2271E-07 0,00375
-1,0088 0,000029832 0,34665

N U s WwN R

45 40 2051,9 -0,87207 0,000012699 0,14756

Fonte: adaptado pela prépria autora.

Conforme os resultados do ensaio
de corrosdo apresentado na Tabela 4 ,
verificou- se que o revestimento Exp 3:
liga Zn68,9Ni31,1 at.% apresentou 0s
melhores resultados frente a corrosao,
enquanto o revestimento Exp 6: liga
Zn80,3Ni19,7 at.%

resultados inferiores.

apresentou

Medidas eletroquimica de Corroséo

O comportamento de corroséo

dos revestimentos Zn-Ni

10

eletrodepositados foram realizados em
uma solucdo de NaCl a 3,5% por
técnicas eletroquimicas. A Figura 6
apresenta as curvas de polarizacdo
potenciodindmica dos revestimentos com
a liga Zn-Ni em diferentes composicoes.
A partir das curvas de polarizagdo
verificou-se uma mudanca no potencial
de corrosdo (Ecorr) para valores do Exp
3: liga Zn68,9Ni31,1 at.% (- 0,64594 V)
em comparacdo com a Exp 5: liga
Zn60,4Ni39,6at.% (-1,1911 V). No
entanto, o experimento 3 apresentou um
menor valor da densidade de corrente de
corrosdo e maior valor na resisténcia a
polarizacdio em comparacdo com O
experimento 5, conforme pode ser
observado na Tabela 4. Estes resultados
confirmam a maior resisténcia a corroséo
no revestimento eletrodepositado no
experimento 3 com liga Zn68,9Ni31,1.
Por outro lado, na regido anddica, o
processo de dissolucdo foi observado
para os dois revestimentos a partir do
potencial de corrosdo. No experimento 3,
pode ser observado apés um
determinado potencial, uma redugdo na
densidade de corrente anddica em uma
pequena faixa de potencial,
caracterizando uma possivel
"pseudopassivacao”.

Pode ser observado também que,
na regido anoddica da curva do

experimento 5, apds um determinado



potencial, a densidade de corrente de
anodica mantém-se aproximadamente
constante para uma ampla faixa de
potencial (-0,9271V até -0,6643 V). Isto
se deve a formacdo de um filme de
passivacdo ou produtos de corrosao
insollveis, semi-aderentes, que
permanecem na superficie do eletrodo,

sendo facilmente removidos.

Figura 6 - Curvas de polarizacao
potenciodindmica da liga Zn-Ni com

diferentes composicoes.

0,2

——Exp 1:2n 77,0 Ni 23,0 at.%
e EXp 2: Zn 51,5 Ni 485 at.%
0,0  ———Exp3:Zn68,9 Ni 31,1 at.%
e Exp 4: 21 60,5 Ni 39,5 at.%
b Exp 5: Zn 60,4 Ni 39,6 at.%
=02+ Exp 6: Zn 80,3 Ni 19,7 at.%
e EXp 7: 201 88,9 Ni 11,1 at.%

-0,4 4

I

o

o
L

-0,8

Potencial aplicado (V vs. ECS)

-1,04

-1,2 4

-1,4

T T T T T T T T
1E-11 1E-10 1E-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5 1E-4 0,001
densidade de corrente (A/cm?)

Fonte: adaptado pela prépria autora.

A literatura reporta que a técnica
eletroquimica por Espectroscopia de
Impedanica tem sido usada para avaliar
o efeito de corrosdo em revestimentos
protetores e, assim, confirmar 0s
resultados de obtidos por Polarizagdo
Potenciodinamica.

A Figura 7 apresenta os Diagrama
de Nyquist para os revestimentos do Exp.
3: liga Zn68,9Ni31,1 at% e em

comparacdo com o Exp. 5: liga

11

Zn60, 4Ni39,6at.% obtidas no potencial
de circuito aberto (OCP). Os diagramas
plotados demonstram comportamento
diferentes, isto €, indicam que o0s
revestimentos das ligas estudadas
possuem  comportamento  corrosivo
diferente. Pode-se notar que o didmetro
do semicirculo, e consequentemente o
valor da impedancia do Exp. 3: liga
Zn68,9Ni31,1 at.% é superior quando
comparado ao diagrama de Nyquist ao
Exp. 5: liga Zn60,4Ni39,6at.%. Portanto,
valores de impedancia mais altos
indicam maior resisténcia do
revestimento a corrosao, indicando que a
liga Zn68,9Ni31,1 at.% tem maior
resisténcia a corrosdo em comparagdo a
liga Zn60,4Ni39,6at.%. Isso confirma os
resultados obtidos nas medidas de

Polarizacdo Potenciodinamica.

Figura 7 - Diagrama de Nyquist de
Impedéncia Eletroquimica da liga Zn-Ni

com diferentes composicoes.
600000

® Exp 3:Zn 68,9 Ni31,1at.%
A Exp 5:Zn 60,4 Ni 39,6 at.%|
500000

400000 -

300000 °

[ 100000 -
e L]
200000 - 2"

100000 /
e
0 [ 50000 100000

T T T T T
0 200000 400000 600000 800000
Z, (Ohms)

Z. (Ohms)
L ]

Fonte: adaptado pela prépria autora.
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Anélise pela Metodologia de Superficie
de Resposta (MSR) na Corrosao

Figura 8 - Superficie de Resposta dos
efeitos da Temperatura do Banho T(°C)
para a Densidade de Corrente fixado no
ponto central, tendo como resposta: a)
potencial de corrosdo, b) Resisténcia a
Polarizagdo (Rp) e c) corrente de corroséo

(MRS) podemos observar o efeito das (Icorr).
Figura 8a

Através da  analise  pela

Metodologia de Superficie de Resposta

Figura 8b
variaveis de entrada nos resultados das

medidas eletroquimica de corrosdo por

Rp (Ohm.cav’)
2565
W <2566
W<
<1588
[Py
B <5
W<
<565

Polarizagdo Potenciodindmica Linear

a
3
v3
=

(PPL) obtidos a partir planejamento

(L

experimental fatorial. Por meio dos

graficos de superficie de resposta
apresentados nas Figuras 8a, 8b e 8c,
verificou-se o comportamento (Ecorr) e
(Rp) e (icorr) nos niveis inferior, médio
e superior do planejamento no processo
da eletrodeposicéo.

Para avaliar a influéncia das
varidveis de entrada (temperatura do
banho e densidade de corrente) na
resisténcia a corrosdo dos revestimentos
obtidos, 0s  experimentos  foram
realizados mediante a técnica de
Polarizacdo Potenciodindmica Linear
(PPL).

u.lfpﬁa
l)tﬂ
o ;orrz(Epg)
> 2E-
zﬁ B <265
. E <1565
o <1E-5
. ™ B < 5E-6
e B <0
s
o -

Fonte: adaptado pela prépria autora.

De acordo com Gréfico da Figura
8a, 0s maiores valores do potencial de
corrosdao, Ecorr, do revestimento
depositado quando a temperatura foi no
maior (+) nivel e densidade de corrente
no nivel inferior (-). Por outro lado,
pode-se ser observar na Figura 8b que os
maiores resultados referente a resisténcia
a polarizacdo, Rp foram quando a
temperatura usada no nivel superior (+1)
e densidade de corrente no nivel inferior

(-). O gréfico da Figura 8c apresenta o



comportamento da corrente de corrosao,
icorr, no qual indica que 0s menores
valores de corrente de corrosdo estdo
quando 0S revestimentos sdo
eletrodepositados nos niveis inferiores
de temperatura do banho e densidade de
corrente, favorecendo assim uma maior
resisténcia a corrosdo. Assim, verificou-
se a partir dos resultados, que o
revestimento Exp 3: liga Zn68,9Ni31,1
at.% apresentou os melhores resultados

frente a corrosao.

CONCLUSAO

Como resultado deste trabalho, as
seguintes conclusbes sobre a natureza
dos revestimentos a base da liga Zn-Ni

foram:

e A eletrodeposicdo do
revestimento obtidos através dos
metais Niquel e Zinco foi
realizada com sucesso, utilizando
0S pardmetros propostos no
trabalho, pois houve a deposicédo
dos dois metais, confirmando a
formacéo da liga binaria Zn-Ni;

e A morfologia dos revestimentos
depositados apresentaram uma
aparéncia nodular compacta,
tamanhos diversos e auséncia de
trincas, 0s quais tendem a
diminuir @ medida que a

densidade da corrente aumenta
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Foi identificado revestimentos
com as fases n-Zn e com fase vy
Ni2Zn11;

De acordo com a MSR,
revestimentos eletrodepositados
nos niveis inferiores  de
temperatura do  banho e
densidade de corrente favorecem
aos maiores percentuais de zinco,
enguanto que, 0 contrario
favorece favorecem aos maiores
percentuais de niquel,

A andlise por MSR indica que
revestimentos eletrodepositados
nos niveis inferiores  de
temperatura do  banho e
densidade de corrente, favorecem
a apresentar melhor resisténcia a
COrroséo;

O experimento 3: liga
Zn68,9Ni31,1 at.% apresentou 0s
melhores resultados frente a
corrosdo, pois apresentou 0s
menores valores de corrente de
corrosdo, indicando assim uma
menor dissolugéo do
revestimento;

As curvas PPL indicam que o
revestimentos com maior
resisténcia a corrosdao foi o Exp.
3: liga Zn68,9Ni31,1 at.%, no
qual foi confirmado pela técnica

de Espectroscopia de Impedanica



Eletroquimica (EIE).
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