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OBJETIVOS DA PESQUISA

Sintetizar e caracterizar ligas Ni-Cu obtidas por meio da realizagao
de eletro-deposi¢des por pulsos, variando a rotacdo catddica e a
concentracdo de ions Cu?* em solugdo. Essas variagdes seguiram um
planejamento experimental 22, cujos dados dos pontos centrais foram
obtidos utilizando modelos estatisticos e simulacdes no software
STATISTICA. As ligas formadas e os resultados obtidos permitem nao
somente avaliar as ligas, mas também futuramente utiliza-las em
revestimentos anti-corrosdo, em substituicdo a revestimentos de cromo,
que sao bastante téxicos, e oferecem riscos a saude humana e ao meio

ambiente.
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METODOLOGIA DA PESQUISA

Em razdo da sindemia de COVID-19, os primeiros meses da
pesquisa foram dedicados exclusivamente a um revisao bibliografica que
abrangesse o0s temas presentes nesse projeto. Com isso, ©
desenvolvimento experimental teve inicio em meados de novembro de
2020 e teve duracdo de 1 més. Apos esse periodo, as normas sanitarias
adotadas pela Universidade ndo permitiram a presenga nos laboratorios
necessarios. Nesta revisdo bibliografica, foram pesquisados e estudados
temas como a diferenca entre a aplicacdo de pulsos elétricos e corrente
outras parametros que afetam a

continua, e variacdes dos

eletrodeposicéo.

w -1 0 +1
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R (rpm) o 25 25

Figura 1: Niveis reais e codificados das variaveis do
planejamento fatorial 22.



» Realizagao experimental:
Os experimentos realizados foram aqueles fora do ponto central,

isso €, que nao tem os parametros [0,0] de rotacdo catdodica e
concentracdo dos ions cupricos. Essas deposicoes foram feitas em
substratos de ago carbono 1020 de geometria quadrada, com 2 cm de
lado, totalizando 8 cm? de area total. Essas placas foram limpas polidas
com lixas, limpas com agua destilada e secas numa estufa a 105 °C e,
antes de serem utilizadas, foram pesadas. O banho eletrolitico foi
preparado em um baldo volumeétrico de 100ml, onde foram diluidos NiSO,
e EDTA, até concentragao de 0,1 mol/L. A concentragao de CuSO, varia de
acordo com a figura 1, e outros reagentes como 1-dodecilsulfato-Na foram
utilizados para acelerar o desprendimento de H,. Além disso, foi feita uma
corregdo do pH do banho eletrolitico para 9, usando acido nitrico ou
hidroxido de amdnio.

A montagem experimental na célula eletrolitica pode ser visto na
Figura 2, ao lado. Com a solugdo e o eletrodo de trabalho prontos, tinha
inicio o ensaio de eletrodeposicdo, com densidade de corrente de 75

mA/cm?, e duracdo de uma hora.

Eletrodo de
Platina

Eletrodo de Trabalho
Rotatorio

Figura 2 - Esquema da célula eletrolitica com catodo no
interior e o contraeletrodo de platina no exterior.

Haste

} Eletrodo

Figura 3 - Corte do eletrodo de ago carbono com haste
para fixagdo no equipamento.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos podem ser
vistos na figura 4, ao lado, em que WA é
a taxa de deposigao, obtido dividindo a
massa depositada pelo tempo total
transcorrido, para cada experimento.
Para o calculo da eficiéncia, em
primeiro lugar € encontrado o carga util
utilizada na deposicao de cada metal

na liga, utilizando as equacdes a seguir:

2-m. - F 2.m,. F
iGN QIW:‘—'V’

ch 1‘4 Cu | iji

Em que F é a constante de
Faraday, m é a massa depositada de
cada metal, e M é a massa molar de
cada metal. O fator 2 que aparece no
nominador se da devido ao fato que os

ions de ambos metais sdo bivalentes.

Somando QCu e Q., temos a

Ni’
carga util total, QU. Finalmente, para
encontrarmos a eficiéncia, dividimos a
carga util pela total utilizada.

Estes calculos foram realizados
utiizando os valores experimentais
obtidos na realizagdo dos quatro
primeiros ensaios de eletrodeposigao.
Com esses dados, de taxa de
deposigédo W, e eficiéncia faradica (),
foi possivel realizar analises estatisticas
que correlacionam cada fator estudado
com as respostas W, e g e sua
interagdes.

Para obter W, dos pontos

centrais a seguinte equacdo foi

utilizada:

W..= kc'(CAb‘ C~\s)

Exp. Cc Rotacdo Massa Depositada (g) W.(a/s) € (%)
1 +1 + 0,0618 17,166E-06 9,04
2 +1 -1 0,0023 0,6389E-06 0,34
3 -1 +1 0,0185 5,1388E-06 2,71
4 -1 -1 0,008 2,2222E-06 1,17
5() 0 0 0,0163 4,52E-06 2,38
6(c) 0 0 0,0152 4,23E-06 2,22

Figura 4: Matriz do planejamento fatorial 22 com as resposta W, ee.

XXIX Congresso de Iniciagao Cientifica da Unicamp -

2021



Segundo Welt et al. (2009), para determinar o
coeficiente de transferéncia de massa em um
sistema de conveccdo forcada, com a rotacao de
uma fase solida, como a do sistema utilizado é dada

pela Equacao:

b

ked _ 0.62Re’? S¢

ab

Os coeficientes de difusividade (D, ) foram
encontrados em Li e Gregory (1974).

O Grafico 1 mostra um grafico de Pareto, com
nivel de confianga de 95% para o calculo de efeitos
lineares principais e efeitos de primeira ordem
absolutos, considerando a taxa de deposigcao como
variavel de resposta.

E como fica claro, ha influéncia estatistica nos
parametros estudados, principalmente na rotagao
catdédica e na interagdo entre a rotacdo e a

concentracgéo de ions Cu?* em solugéo.

(2)Rotagdo

(1)Conc. Cu

1by2 4321662

Valor Absoluto

Grafico 1 — Grafico de Pareto dos efeitos da taxa de deposi¢ao

Figura 5:
Eletrodeposicao
realizada
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Figura 6 - Superficie de resposta da taxa de deposigdo em fungao Figura 7 - Superficie de resposta da eficiéncia de
da rotacéo e da deposicdo em fungdo da rotagdo catddica e da

concentragado do cobre em solugao

concentragao de cobre em solugéo.

CONCLUSOES

Com a realizagao deste trabalho de pesquisa conclui-se que algumas das eletrodeposi¢cdes possuiram aderéncia
satisfatoria.. As simulagdes de parte dos dados, juntamente com a sua validagao frente aos dados experimentais, foi a

alternativa encontrada para conclusao deste trabalho, devido a sindemia de COVID-19.
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