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1. INTRODUCAO

Devido ter um aumento nos processos de corrosdo houve uma preocupacgao para inibir esse
processo nas estruturas metalicas. Diante desse problema estudos sdo necessarios para tentar inibir
ou pelo menos amenizar os efeitos dos processos corrosivos, por exemplo, através de revestimentos
metalicos, inibidores de corrosdo, protecdo catddica, entre outras, assim melhorando a propriedade
de resisténcia do material contra a corrosdo (SANTANA et al., 2007). A eletrodeposi¢do de metais
e ligas permite a obtengdo de materiais com propriedade superiores, tais como, melhor resisténcia a
corrosdo, maior dureza, melhoria das propriedades magnéticas, melhor aspecto decorativo, dentre
outras. (BRENNER, 1963).

Atualmente houve um grande crescimento no interesse de pesquisadores em estudar ligas
que contenham o metal molibdénio, pois revestimentos com o Mo apresentaram boas propriedades
fisico-quimicas, dentre algumas dessas propriedades temos boas propriedades elétricas, mecanica,
magnética e resisténcia a corrosdo. A obtencdo de ligas de molibdénio pode ser feita por diferentes
técnicas, entre elas destaca-se a eletrodeposicdo, pois, esta técnica permite a obtencdo de
revestimentos com propriedades especificas para cada tipo de aplicagdo. A eletrodeposi¢cdo do
molibdénio puro a partir de solugdo aquosa néo tem sido conseguida com éxito, mas, a obtencgéo de
ligas de Mo com metais do grupo do ferro (Fe, Co, Ni) por eletrodeposicdo através do processo
conhecido como codeposicdo induzida pode ser alcancada. (SANTANA et al., 2010).

Este trabalho teve por objetivo a obtencdo da liga Mo-Co-Fe por eletrodeposicao, utilizando
um planejamento experimental completo associado a metodologia de superficie de resposta (MSR),
para avaliar o efeito das variaveis densidades de corrente e pH do banho eletrolitico sobre a

composicdo quimica da liga e a eficiéncia do processo de eletrodeposicao.
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2. METODOLOGIA

2.1 Eletrodeposicao

Os reagentes utilizados na preparacdo do banho eletrolitico sdo apresentados na Tabela 1.
Foram utilizado reagentes de grau analitico, o pH do banho foi ajustado com H,SO, (50 %) e
NH4OH (concentrado).

Tabela 1: Reagentes utilizados para a eletrodeposicao da liga de Mo-Co-Fe.

Reagentes Concentracéao (mol/L)
Sulfato de Cobalto 0,05
Sulfato de Ferro 0,01
Molibidato de Sédio 0,03
Citrato de Sadio 0,10

As ligas foram depositadas sobre um substrato de cobre com area superficial de 8 cm?.
Antes do processo de deposicdo o substrato passou por dois tratamentos: mecanico por meio de
polimento com lixas em granulometria decrescente de 400, 600 e 1200 e depois por um tratamento
quimico onde o substrato foi imerso em solucdo de NaOH (10 %), lavado com &gua destilada, e
imerso em solucdo de H,SO, (1 %) para limpeza e ativacdo da superficie do substrato,
respectivamente. Logo ap0s os tratamentos os substratos foram levados ao banho para inicio da
eletrodeposicdo. A eletrodeposicao foi realizada sob controle galvanostatico utilizando uma fonte de
energia externa da marca MINIPA, modelo MPL-1303M, o substrato de cobre foi utilizado como
catodo e uma malha cilindrica de platina como anodo. A temperatura do banho foi mantida em 25°C
+ 2°C, foi utilizada uma carga de 300 Coulombs em todos 0s experimentos.

A eficiéncia de corrente (EC) foi determinada a partir da carga utilizada no processo de
eletrodeposicdo e a composicdo quimica do revestimento, por meio das leis de Faraday de acordo
com a equacéo 1:

EC = masza do deposito x100 _ W _ HF)-::FE GE:TH' % 100 (1)
Mi

massa teorica (o parts das leis de Foraday) ETrV}CI}-Cf? Ixt

Onde que W é a massa que foi depositada no substrato em (g), t € o tempo que foi gasto na
deposicdo em (s), | é a densidade de corrente que foi submetida (A), EW é o peso equivalente da
liga em estudo (g.equiv™), ci é a fracdo do peso do elemento depositado, ni é o nimero de elétrons
que cada atomo do metal transferiu para o revestimento, Mi é a massa atbmico do elemento
metalico (g.mol™) e F é a constante de Faraday (96,485 C mol™). (OLIVEIRA et al., 2015).
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2.2 Composic¢do quimica

A determinacdo da composicdo quimica foi realizada utilizando a técnica de energia
dispersiva de raios-X, por um espectrometro de fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva da
TESCAN, com Detector de EDS a seco da Oxford modelo X-ACT IE150.

2.3 Planejamento experimental

Na eletrodeposicdo da liga Mo-Co-Fe utilizou-se um planejamento experimental 32, com
dois pontos centrais, totalizando 10 experimentos. As variaveis densidade de corrente e pH do
banho foram avaliadas nos niveis codificados -1, 0 e +1, baixo, central e alto, respectivamente
(Tabela 2). Para andlise dos resultados obtidos no planejamento foi utilizado o software
STATISTICA®, versao 8.0.

Tabela 2: Niveis reais e codificados das varidveis avaliadas no planejamento 32.
Valores codificados

Variaveis independentes +1 0 1
Valore reais

Densidade de corrente (mA/cm?) 20 40 60

pH 4 6 8

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 3, temos a matriz experimental completa com as varidveis: densidade de corrente
(3 = mA/cm?), pH e os valores dependentes (resposta): percentual em massa de Co (wt%),
percentual em massa de Fe (wt%), percentual em massa de Mo (wt%) e eficiéncia de corrente (%).

Tabela 3: Matriz do planejamento fatorial 32 (variaveis e respostas).
EXP. j(mA/cm?) pHdobanho Co (wt%) Fe (wt%) Mo (Wt%) EC (%)

1 - (60) + (4) 2547 22,37 52,16 776

- (60) 0 (6) 29,17 25,00 45,83 7,49
3 - (60) - (8) 35,96 15,18 48,86 6,04
4 0 (40) + (4) 43,78 9,77 46,45 14,18
5 0 (40) 0 (6) 25,02 27,50 47,48 9,57
6 0 (40) - (8) 32,16 20,96 46,38 7,52
7 +(20) + (4) 45,12 12,48 42,40 36,32
8 + (20) 0 (6) 39,05 14,85 46,10 13,56
9 + (20) - (8) 30,27 25,27 44,46 9,24
10 0 (40) 0 (6) 24,67 28,69 46,64 9,07
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Observa-se nos resultados de composicéo quimica (Tab. 3) que o molibdénio foi depositado

em maior quantidade na maioria dos experimentos. JA o ferro apresentou a menor propor¢ao
percentual em massa na maioria dos experimentos, desta forma, pode-se afirmar a deposicédo da liga
Mo-Co-Fe. Os efeitos das variaveis de entrada (densidade de corrente e pH), sobre percentual das
composi¢oes em massa de Co (wt%), Fe (wt%) e Mo (wt%), sdo apresentados nas Figuras 1, 2 e 3.
Atraveés da superficie de resposta para o Co, na Figura 1 podemos observar que em valores
de densidade de corrente entre 20 e 40 (mA/cm?) e pH 4 foram obtidos os maiores percentuais de
cobalto. E na densidade de corrente 60 mA/cm? e pH 4 teve o menor percentual de cobalto. Desta
forma, nota-se que a varidvel densidade de corrente apresentou uma maior influéncia sobra a
reducdo do Co em relagéo ao pH do banho.
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Figura 1: Superficie de resposta do percentual em massa do cobalto (wt%): densidade de corrente
(mA/cm?) vs. pH.

Observa-se na Figura 2 que em toda faixa de densidade de corrente (20 a 60 mA/cm?) e

valores de pH entre 4 e 6 obtiveram-se 0 maior percentual em massa de ferro. E 0s menores

percentuais foram obtidos em valores de densidade de corrente entre 20 e 40 (mA/cm2) e pH 4.

Figura 2: Superficie de resposta do percentual em massa de ferro (wt%): densidade de corrente
(mA/cm?) vs. pH.
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Na Figura 3, nota-se a influéncia das varidveis avaliadas neste estudo sobre a proporcéao

percentual em massa de molibdénio no revestimento. Observa-se que 0 maior percentual em massa
de Mo foi obtido com a densidade de corrente de 60 mA/cm2 e com o pH 4. Ja 0os menores valores

do de Mo foram obtidos com a densidade de corrente de 20 mA/cm? e pH 4.

1P S
L

Figura 3: Superficie de resposta em percentual de massa do molibdénio (wt%): densidade de
corrente (mA/cm2) vs. pH.

Na superficie de resposta para o percentual da eficiéncia de corrente (EC), Figura 4, nota-se
que os maiores valores foram obtidos quando a densidade de corrente foi avaliada em 20 mA/cm? e
pH 4. Ja os menores valores foram obtidos com densidade de corrente entre 40 e 60 (mA/cm?) e pH
entre 4 e 8. Portanto, observa-se que os melhores resultados para EC foram obtidos na menor
densidade de corrente avaliada, esta observacdo & importante do ponto de vista industrial, pois
permite uma maior eficiéncia do processo utilizando-se uma baixa energia para eletrodeposicao da
liga. Este comportamento pode estar associado com a elevacao do percentual do cobalto depositado,
pois a maior eficiéncia de corrente foi obtida para o experimento que apresentou a maior proporgao

do cobalto.
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Figura 4: Superficie de resposta da eficiéncia de corrente (EC, %): densidade de corrente (mA/cm2)
vS. pH.
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4, CONCLUSOES

A liga de Mo-Co-Fe pode ser obtida com sucesso por eletrodeposi¢do, seguindo o0s

parametros operacionais estabelecidos neste estudo.

Os resultados de composicdo quimica mostraram que o Mo depositou-se em maior
quantidade na maioria dos experimentos, seguido do Co e em menor quantidade o Fe. O maior
percentual de Co (45,12 wt%) foi obtido nas condigdes: 20 mA/cm? e pH 4; o maior percentual de
Fe (28,69 wt%) foi alcancado nas condicGes: 40 mA/cm? e pH 6 e a maior quantidade de Mo (45,18
wt%) foi obtida nas condi¢bes: 60 mA/cm2 e pH 4. O melhor percentual da eficiéncia de corrente
obtido foi de 36,32%, no experimento 7, obtidos nas seguintes condi¢des operacionais: 20 mA/cm?
epH 4.
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