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Resumo

Neste trabalho foi utilizado um planejamento experimental associado a técnica de
metodologia de superficie de resposta (MSR), com o objetivo de avaliar o efeito dos
pardmetros de deposicdo, densidade de corrente e pH do banho eletrolitico, sobre as
propriedades dos revestimentos de Fe-Mo obtidos por eletrodeposicdo. As caracteristicas
morfologicas dos revestimentos foram avaliadas por MEV e a relacdo proporcional dos metais
depositados foi avaliada por EDX. A resisténcia a corrosdo das ligas em meio corrosivo
contendo ions cloreto (NaCl, 3,5 %) foi avaliada utilizando as técnicas de polarizacdo
potenciodindmica (PP) e espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE). Os resultados de
composicdo mostraram que o ferro foi eletrodepositado em maior proporcdo em todos 0s
experimentos, confirmando seu efeito indutor no mecanismo de deposicdo do molibdénio. Os
resultados de corrosdo mostraram que os revestimentos obtidos nas condi¢Oes experimentais
de 60 mA/cm? e pH 6 apresentaram o melhor desempenho anticorrosivo entre os sistemas
avaliados. A otimizacdo experimental mostrou que a variavel pH do banho eletrolitico
apresentou uma maior influéncia sobre os resultados de composi¢do quimica da liga em
comparagdo a varidvel densidade de corrente. Portanto, os resultados aqui apresentados
confirmam a importancia da utilizacdo de técnicas de otimizacdo experimental aplicadas para
obtencdo de revestimentos obtidos por eletrodeposi¢cdo com propriedades controladas para
aplicagdes especificas.

Palavras-chave: Planejamento experimental; Ligas metalicas; Corroséo.

Abstract

In this work, an experimental design associated with the response surface methodology
(RSM) technique was used, to evaluate the effect of deposition parameters, current density,
and pH of the electrolytic bath, on the properties of Fe-Mo coatings. obtained by
electrodeposition. The morphological characteristics of the coatings were evaluated by SEM
and the proportional ratio of the deposited metals was evaluated by EDX. The corrosion
resistance of the alloys in a corrosive medium containing chloride ions (3.5 %, NaCl) was
evaluated using the techniques of Potentiodynamic Polarization (PP) and Electrochemical
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Impedance Spectroscopy (EIS). The results of chemical composition showed that iron was
electrodeposited in a greater proportion in all experiments, confirming its inducing effect on
the molybdenum deposition mechanism. The corrosion results showed that the coatings
obtained in the experimental conditions of 60 mA/cm2 and pH 6 presented the best
anticorrosive performance among the evaluated systems. The experimental optimization
showed that the pH variable of the electrolytic bath had a greater influence on the results of
the chemical composition of the alloy compared to the current density variable. Therefore, the
results presented here confirm the importance of using experimental optimization techniques
applied to obtain coatings obtained by electrodeposition with controlled properties for specific
applications.

Keywords: Experimental design; Metal alloys; Corrosion.

Resumen

En este trabajo, se utilizé un disefio experimental asociado con la técnica de metodologia de
superficie de respuesta (MSR), con el objetivo de evaluar el efecto de los parametros de
deposicion, la densidad de corriente y el pH del bafio electrolitico, sobre las propiedades de
los recubrimientos de Fe-Mo. obtenido por electrodeposicién. Las caracteristicas
morfologicas de los recubrimientos fueron evaluadas por MEB vy la relacion proporcional de
los metales depositados fue evaluada por EDX. La resistencia a la corrosion de las aleaciones
en un medio corrosivo que contiene iones cloruro (NaCl, 3.5 %,) se evalu6 utilizando las
técnicas de polarizacion potenciodinamica (PP) y espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIE). Los resultados de la composicion mostraron que el hierro fue
electrodepositado en una mayor proporcion en todos los experimentos, lo que confirma su
efecto inductor sobre el mecanismo de deposicion de molibdeno. Los resultados de corrosion
mostraron que los recubrimientos obtenidos en condiciones experimentales de 60 mA/cm? y
pH 6 presentaron el mejor desempefio anticorrosivo entre los sistemas evaluados. La
optimizacion experimental mostré que la variable de pH del bafio electrolitico tenia una
mayor influencia en los resultados de la composicién quimica de la aleacién en comparacion
con la variable de densidad de corriente. Por lo tanto, los resultados presentados aqui
confirman la importancia de utilizar técnicas experimentales de optimizacion aplicadas para
obtener recubrimientos obtenidos por electrodeposicion con propiedades controladas para
aplicaciones especificas.

Palabras clave: Planificacion experimental; Aleaciones de metales; Corrosion.
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1. Introducgéo

A utilizacdo de revestimentos metalicos aplicados na superficie de materiais com o
intuito de melhorar suas propriedades € uma pratica comum nos setores industriais e
tecnoldgicos. Entre as propriedades superficiais que podem ser melhoradas com a aplicagéo
de um revestimento metélico podem ser citadas, por exemplo, 0 aumento da resisténcia ao
desgaste, aumento da dureza, melhores propriedades de resisténcia a corrosao, melhor aspecto
visual, entre outras (Kuznetsov et al., 2015; Oliveira et al., 2017; Costa et al., 2018).

A corrosao metalica é a causa de diversos danos e prejuizos econdémicos em diferentes
setores tecnoldgicos. Por ser um processo termodinamicamente favoravel, torna-se dificil seu
controle. Dessa forma, diferentes metodologias devem ser adotadas no intuito de evitar ou
minimizar o processo corrosivo como, por exemplo, a utilizacdo de revestimentos protetores
ou inibidores de corrosdo (Amador Saloméo, et al., 2019; Franca et al., 2019; Gomes et al.,
2019; Lima et al., 2020).

A técnica de eletrodeposicdo é amplamente utilizada para producdo de revestimentos
metalicos, poliméricos e compositos adequados para diversas aplicacdes, pois permite obter
revestimentos com propriedades fisicas e quimicas controladas por intermédio do ajuste dos
parametros de deposicdo como potencial elétrico ou densidade de corrente, pH da solucéo
eletrolitica, tempo de deposicdo, temperatura do processo e concentracdo dos reagentes
(Safizadeh et al., 2017). Além disso, é possivel obter revestimentos homogéneos, mesmo
sobre substratos com formas geométricas complexas, utilizando equipamento simples e de
baixo custo (Zangari, 2015; Costa et al., 2018; Oliveira et al., 2019).

Devido a possibilidade de eletrodepositar revestimentos com propriedades controladas
através do ajuste dos parametros de deposicao, torna-se necessaria a utilizacdo de técnicas de
otimizacdo durante o processo de estudo laboratorial com o intuito de avaliar de maneira
sistematica um maior numero de variaveis que podem afetar a qualidade dos revestimentos
obtidos e, dessa forma, definir as melhores condi¢bes experimentais para producdo de
revestimentos com propriedades especificas para cada tipo de aplicacdo (Santana et al., 2007;
Oliveira et al., 2015; Oliveira et al., 2017).

O molibdénio € um metal de transicdo que possui excelentes propriedades como, por
exemplo, elevada dureza, estabilidade térmica e resisténcia a corrosdo. Dessa forma, € um
metal adequado para producdo de equipamentos e materiais aplicados em ambientes de
elevada exigéncia operacional. Portanto, a utilizacdo de revestimentos metalicos contendo

molibdénio pode melhorar as propriedades superficiais de materiais aplicados em condigdes
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extremas de temperatura e na presenca de agentes corrosivos (Kazimierczak et al., 2013;
Winiarski et al., 2015).

Contudo, a literatura relata a impossibilidade de deposi¢cdo do molibdénio puro a partir
de solucgbes eletroliticas aquosas. No entanto, sua eletrodeposi¢do juntamente com outros
metais, principalmente os do grupo 8B (Fe, Ni, Co), para formacao de ligas metalicas tem
sido noticiado na literatura por meio de um mecanismo de deposi¢do conhecido como
codeposi¢do induzida (Szczygiet et al.,, 2010; Tsyntsaru et al., 2012; Silva et al., 2015;
Barbano et al., 2016).

Neste trabalho, foi utilizado um planejamento experimental completo (22), associado a
técnica de Metodologia de Superficie de Resposta (MSR) com o objetivo de otimizar os
parametros operacionais de deposicdo: densidade de corrente e pH do banho eletrolitico, com
relacdo ao teor dos metais ferro e molibdénio na composicdo quimica dos revestimentos de
Fe-Mo. O Fe foi utilizado como metal indutor para auxiliar a deposi¢do do Mo. Os
revestimentos obtidos foram caracterizados para avaliar suas propriedades fisicas, quimicas e
de resisténcia a corrosdo. Portanto, os resultados aqui apresentados podem contribuir para o
desenvolvimento de ligas a base de molibdénio aplicadas como revestimento protetor em

ambientes de extrema exigéncia mecanica e de resisténcia a corrosao.

2. Metodologia

O presente estudo refere-se a uma pesquisa laboratorial, cuja metodologia empregada
foi de natureza qualitativa/quantitativa (Pereira et al., 2018). O procedimento experimental
utilizado foi baseado em trabalhos anteriores desenvolvidos por nosso grupo de pesquisa
(Costa El tal., 2018; Oliveira et al., 2017; Santana et al., 2007).

2.1 Eletrodeposicéo
Os reagentes utilizados para a preparagdo do banho eletrolitico usado no processo de

eletrodeposicdo da liga Fe-Mo sdo apresentados na Tabela 1. Foram utilizados reagentes de

alto grau analitico dissolvidos em agua deionizada.
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Tabela 1: Composicdo quimica do eletrélito para eletrodeposi¢édo da liga Fe-Mo.

Reagentes Concentragéo (mol/L) Funcéo
Sulfato Ferroso 0,03 Fonte de ferro
Molibdato de Sédio 0,02 Fonte de molibdénio
Sulfato de amonio 0,03 Estabilizar o banho
Citrato de Sodio 0,10 Complexante

Fonte: Arquivo pessoal.

A Tabela 1 destaca a funcdo e as concentracbes de cada reagente utilizado na
preparacdo do banho eletrolitico usado no processo de eletrodeposicéo.

Para otimizacao do processo de eletrodeposicao, em relagcdo a composicdo quimica da
liga depositada, foi utilizado um planejamento experimental fatorial 22 com trés repeticdes do
ponto central, associado a Metodologia de Superficie de Resposta (MSR). As variaveis
avaliadas no planejamento fatorial foram: a densidade de corrente e o pH do banho eletrolitico
nos niveis codificados -1, 0, +1, ou seja, baixo, central e alto, respectivamente (Tabela 2).

Para analise dos resultados obtidos, foi utilizado o software STATISTICA®, versio 8.0.

Tabela 2: Niveis reais e codificados do planejamento fatorial 22.

Valores codificados

Variaveis independentes -1 0 +1
Valore reais

Densidade de corrente (mA/cm?) 40 60 80

pH do banho eletrolitico 4 6 8

Fonte: Arquivo pessoal.

A Tabela 2 mostra a margem de variacdo de cada parametro utilizado no planejamento
experimental, destacando a capacidade da técnica de otimizacdo utilizada para avaliacdo do
efeito simultaneo das variaveis independentes (densidade de corrente e pH do banho).

Os revestimentos foram eletrodepositados sobre chapas de cobre (substrato) com area
superficial de 8 cm2 Antes do processo de eletrodeposi¢do, o substrato foi polido
mecanicamente com lixas abrasivas de carboneto de silica em granulometria decrescente de
400, 600 e 1200 com o objetivo de retirar a camada de 6xido natural e nivelar a superficie do
eletrodo. Em seguida, o substrato foi lavado em solugdes de hidréxido de sodio (10 %, m/v) e
acido sulfarico (1 %, v/v), separadamente. Em seguida, os substratos foram lavados com agua

destilada com o objetivo de retirar algum contaminante superficial remanescente do processo
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de polimento e ativar a superficie do substrato antes da deposicéo, seguindo o procedimento
experimental descrito em nossos trabalhos anteriores (Oliveira et al., 2017; Costa et al., 2018;
Oliveira et al., 2019).

O controle da densidade de corrente utilizada no processo de deposi¢éo foi realizado
utilizando uma fonte de energia externa da marca MINIPA (modelo MPL-1303M). Os valores
de densidade de corrente estabelecidos no planejamento experimental (Tabela 2) foram
aplicados por um tempo de deposicédo suficiente até ser atingida uma carga elétrica de 300 C
em todos os experimentos. O pH do banho eletrolitico foi ajustado para os valores
investigados neste estudo utilizado acido sulfurico (50 %, v/v) ou hidroxido de aménio
(concentrado). A deposicao foi realizada em temperatura ambiente de 25 + 2 °C.

2.2 Caracterizacao

A composi¢do quimica da liga Fe-Mo depositada foi determinada pela técnica de
Energia Dispersiva de Raios-X (EDX), utilizando um espectrémetro digital da SHIMADZU
(modelo EDX-7000). A analise da caracteristica morfoldgica superficial dos revestimentos foi
feita pela técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV), utilizando um microscopio
eletronico da TESCAN (modelo VEGA 3SBH).

2.3 Testes de corrosdo

Os ensaios eletroquimicos de corrosdo foram realizados em um sistema eletroquimico
adaptado de trés eletrodos, sendo o substrato de cobre revestido com a liga de Fe-Mo atuando
como eletrodo de trabalho, um contra eletrodo de platina e um eletrodo de calomelano
saturado (ECS) como referéncia. Os testes de corrosdo foram conduzidos em um
potenciostato/galvanostato da AUTOLAB (modelo PG STATE 30) controlado pelo software
NOVA 1.9.

Foram utilizadas as técnicas de Polarizacdo Potenciodindmica (PP) e Espectroscopia
de Impedéancia Eletroquimica (EIE) para avaliar a resisténcia a corrosdo das ligas depositadas.
Os testes de PP foram realizados utilizando uma varredura na faixa de + 300 mV a partir do
potencial de circuito aberto (PCA), a uma velocidade de varredura de 1 mV/s, ap6s
estabilizagdo inicial de 1200 segundos para determinagdo do PCA. Os experimentos de
impedancia foram realizados na faixa de frequéncia de 10 KHz a 0,01 Hz, com uma amplitude

de 10 mV. Os ensaios de corrosdo foram realizados em uma solucdo corrosiva de cloreto de
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sodio na concentragdo de 3,5 %, a temperatura ambiente de 25 + 2 °C, com o objetivo de

simular um ambiente corrosivo semelhante a uma atmosfera marinha.

3. Resultados e Discussao

A Tabela 3 apresenta a matriz do planejamento experimental (niveis reais e
codificados) e os resultados de composicdo quimica da liga de Fe-Mo (em percentual em
atdmico: at. %).

Os resultados de composi¢do quimica comprovam a deposi¢do da liga Fe-Mo em
todas as condicOes experimentais avaliadas neste trabalho. Observa-se que a variagdo dos
parametros de deposicdo teve influéncia significativa sobre os resultados de composicao
qguimica da liga. Nota-se que o ferro depositou preferencialmente em todos os revestimentos,
comprovando o seu efeito de indutor no processo de co-deposicdo do molibdénio (Szczygiet
et al., 2010; Tsyntsaru et al., 2012; Kazimierczak et al., 2013).

Tabela 3: Matriz do planejamento experimental e resultados de composic¢ao quimica da liga
Fe-Mo.

Exp. Densidade de corrente (mA/cm?) pH Fe (at. %) Mo (at. %)

01 -1(40) -1(4) 61 39
02 -1(40) +1(8) 66 34
03 +1(80) -1(4) 60 40
04 +1(80) +1(8) 66 34
05 0 (60) 0 (6) 62 38
06 0 (60) 0 (6) 62 38
07 0 (60) 0 (6) 62 38

Fonte: Arquivo pessoal.

A Tabela 3 destaca a variagdo na composicdo quimica de cada metal de acordo com
cada condicdo experimental utilizada no processo de deposicao.

De acordo com Tsyntsaru et al., (2012), a deposi¢do de molibdénio puro utilizando
solugBes aquosas contendo ions molibdato (MoO4?) ndo é possivel devido a formagéo de
uma camada de 6xido de molibdénio (MoOy) isolante na superficie do substrato (Equacéo 1).

MoO4%> + 2H20 + 26~ — MoO2 + 40H" (1)
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A conversdo do intermediario MoO2 a molibdénio metélico é alcancada por inducéo a
partir de espécies de metal do grupo do ferro (Me) com hidrogénio adsorvido, como
esquematizado nas reacdes a seguir (Equacgdes 2-5) (Tsyntsaru et al., 2012; Barbano et al.,
2016).

Me” + 2e" — Me 2)
H* + e "5 H(Me) ©)
MoO4%> + (6 — n)e” + Mo™ oxido(hidroxido) (4)
Mo™ éxido(hidroxido) + nH(Me) — Mo(Me) (5)

A Figura 1 representa a superficie de resposta para o percentual atbmico de ferro
depositado em funcdo das varidveis densidade de corrente e pH do banho eletrolitico.
Observa-se que em toda faixa de densidade de corrente de 40 a 80 (mA/cm?2) e com o pH do
banho entre 6 e 8 foi alcangado o maior percentual atdmico de ferro. Dessa forma, nota-se que
a densidade de corrente ndo influenciou de forma significativa na deposicdo do ferro, sendo

sua deposicao influenciada apenas pela variacdo do pH do banho eletrolitico.

Figura 1: Superficie de resposta do percentual atdmico do ferro depositado: densidade de

corrente (mA/cm?) vs. pH.

8

pH do Banho
[o2]

Fe (atom%)
M =66
Il <66
Il <65
B <64
[ <63
[ 1<862
40 60 go [ <61

Il <60
Densidade de Corrente <59

(mA/cm?)

Fonte: Arquivo pessoal.
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Na Figura 1 é possivel observar a variagdo na composi¢do quimica de ferro em toda
faixa de avaliacdo dos parametros utilizados no planejamento experimental, destacando a
possibilidade de previsao de resultados dentro da faixa avaliada.

A Figura 2 representa a superficie de resposta para o percentual atdmico de
molibdénio depositado em funcédo das varidveis densidade de corrente e pH. Observa-se que o
maior percentual de molibdénio na liga foi obtido quando o pH do banho foi avaliado nos
valores baixos (6 a 4) e em toda faixa de densidade de corrente de 40 a 80 (mA/cm?2), ou seja,
comportamento contrario ao observado para deposicdo do ferro em relacdo a variacdo do pH
(Figura 1). Dessa forma, nota-se, também, que a varidvel densidade de corrente ndo
influenciou significativamente na deposi¢do do molibdénio.

Figura 2: Superficie de resposta do percentual atbmico de molibdénio depositado: densidade

de corrente (mA/cm?) vs. pH.

pH do Banho

Mo (atom%)
| EX
M <41
Il <40
Il <39
[1<38
[]<37
40 60 go <36
Bl <35
Densidade de Corrente B <34

(mA/cm?)

Fonte: Arquivo pessoal.

Na Figura 2 é possivel observar a variagdo na composic¢do quimica de molibdénio em
toda faixa de avaliacdo dos parametros utilizados no planejamento experimental, destacando a
possibilidade de previsao de resultados dentro da faixa avaliada.

Gao et al., (2015) também observaram uma elevada deposicéo de ferro, acima de 50 %
(at. %), em uma faixa de pH de 5-8 na eletrodeposicao da liga Heusler (Fe2CoSn). Em nosso
estudo anterior sobre a influéncia do pH do banho eletrolitico sobre as propriedades da liga de
Ni-W obtida por eletrodeposicdo (Oliveira et al., 2019), também foi observado um
favorecimento na deposic¢do do metal indutor (Ni) em relacdo a deposi¢do do metal tungsténio
com o aumento do pH da solugdo. Cabe destacar que a deposi¢do do tungsténio a partir de

10
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solucBes aquosas segue 0 mesmo mecanismo de inducdo observado para o molibdénio
(Tsyntsaru et al., 2012; Barbano et al., 2016).

De acordo com o mecanismo de codeposicdo induzida estabelecido para formacdo de
eletrodepdsitos de Mo (Szczygiet et al., 2010; Tsyntsaru et al., 2012; Kazimierczak et al.,
2013), é necessaria a formagdo de espécies do metal indutor (Me: Fe, Ni ou Co) com
hidrogénio adsorvido (Equacgdo 3). Portanto, em condicdes de pH elevado, onde existe uma
menor concentracdo de fons H*, pode ocorrer diminuicdo da formacdo da espécie indutora,
H(Me), e, consequentemente, diminuicdo da deposicao do metal induzido (Mo), favorecendo,
dessa forma, a deposicdo do metal indutor nessas condi¢des de pH.

A Tabela 4 apresenta a matriz do planejamento experimental e os resultados de
densidade de corrente de corrosao (icorr) € resisténcia de polarizacao (Rp), obtidos a partir das

curvas de polarizacdo utilizando a técnica de extrapolacdo das retas de Tafel.

Tabela 4: Matriz do planejamento experimental e resultados eletroquimicos de corrosdo da
liga Fe-Mo obtidos em NaCl (3,5 %, m/v), a 25 + 2°C.

Exp. Densidade de corrente (mA/cm?) pH Rp (Ohm.cm?) icorr (A/CM?)
01 -1 (40) -1 (4) 2306,7 5,580 x 10°
02 -1 (40) +1 (8) 4197,4 2,063 x 10°
03 +1 (80) -1 (4) 7358,0 4,735 x 10
04 +1 (80) +1(8) 5279,5 6,221 x 10
05 0 (60) 0 (6) 12323,0 2,960 x 10°°
06 0 (60) 0 (6) 11657,0 3,570 x 10°®
07 0 (60) 0 (6) 10354,0 3,819 x 10°®

Fonte: Arquivo pessoal.

A Tabela 4 destaca a variagdo nos resultados eletroquimicos de corroséo de acordo com cada
condi¢do experimental utilizada no processo de eletrodeposi¢do da liga de Fe-Mo, destacando a
influéncia direta das variaveis independentes (densidade de corrente e pH do banho eletrolitico) sobre
as propriedades de resisténcia a corrosdo da liga.

Observa-se que os melhores resultados de corrosdo foram obtidos no ponto central do
planejamento fatorial 22, pois esses experimentos apresentaram 0s maiores valores de
resisténcia de polarizacéo e as menores densidades de corrente de corroséo. Ja o pior resultado
de corrosao foi observado para 0 Exp. 1, obtido nas condi¢cfes experimentais de 40 mA/cm? e
pH 4, pois este experimento apresentou a menor resisténcia de polarizagdo (2306,7 Ohm.cm?)
e a maior densidade de corrente de corrosio (5,580 x 10° A/cm2). De acordo com a literatura
(Pozzo et al., 2019; Oliveira et al., 2020) baixos valores de densidade de corrente de corrosdo
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indicam uma diminuigdo na cinética do processo corrosivo, consequentemente, diminuindo a
velocidade de corrosdo do material. A Figura 3 apresenta as curvas de polarizagéo

potenciodinamica para o melhor e pior revestimento.

Figura 3: Curvas de polarizagdo para melhor e pior resultado de corroséo obtidas em NaCl
(3,5 %, m/v), a 25 = 2°C.
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Fonte: Arquivo pessoal.

A Figura 3 destaca o comportamento corrosivo da liga de Fe-Mo em condigdes
variadas de potencial (polarizacdo), em meio agressivo contendo ions cloreto, mostrando o
desempenho corrosivo de cada sistema em diferentes condicGes de potencial.

Observa-se nas curvas de polarizacdo um deslocamento no potencial de corroséo na
direcdo de valores positivos (mais nobres) para os revestimentos obtidos nas condicGes
experimentais de 60 mA/cm? e pH 6 (ponto central), em comparagdo ao revestimento obtido
nas condi¢des de 40 mA/cm? e pH 4 (Exp. 1), indicando uma redugéo da espontaneidade do
processo corrosivo para 0s revestimentos obtidos no ponto central (Pozzo et al., 2019).
Observa-se, também, no ramo anddico das curvas de polarizacdo a possivel formacdo uma
camada passiva na superficie dos revestimentos, o que pode aumentar a resisténcia do
material em contato com 0 meio corrosivo (Santana et al., 2007; Oliveira et al., 2015). Com o
objetivo de confirmar os resultados observados nas curvas de polarizacdo, foram obtidos

espectros de impedancia eletroquimica para os revestimentos selecionados (Figura 4).
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Figura 4: Espectros de EIE (diagrama de Nyquist) para melhor e pior resultados de corroséo
da liga Fe-Mo, obtidos em NaCl (3,5 %, m/v), a 25 £ 2°C.
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Fonte: Arquivo pessoal.

A Figura 4 apresenta os resultados de impedancia eletroquimica da liga de Fe-Mo,
destacando a maior resisténcia a corrosdo da liga depositada nas condigdes experimentais
estabelecidas no ponto central do planejamento fatorial.

Observa-se nos espectros de impedancia que o revestimento obtido no ponto central do
planejamento apresentou um arco capacitivo com didmetro superior ao revestimento obtido
no experimento 1. Dessa forma, nota-se que o0s revestimentos obtidos nas condi¢des de 60
mA/cm2 e pH 6 apresentaram uma maior impedancia em comparacdo aos revestimentos
obtidos nas condigdes de 40 mA/cm2 e pH 4 e, consequentemente, uma maior resisténcia a
corrosdao, confirmando as observacfes feitas nas curvas de PP. Observa-se, também, a
formacdo de um Unico arco capacitivo para os dois revestimentos avaliados indicando um
Unico processo de transferéncia de carga na superficie do eletrodo (Silva et al., 2015; Oliveira

et al., 2019). A Figura 5 apresenta as imagens de MEV dos revestimentos selecionados nos

testes de corrosdo.
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Figura 5: MEV da superficie dos revestimentos: a) ponto central, b) Exp. 1.
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Fonte: Arquivo pessoal.

A Figura 5 destaca as caracteristicas morfoldgicas superficiais das ligas de Fe-Mo
depositadas em diferentes condi¢Oes experimentais, sendo essas morfologias determinantes
para o desempenho anticorrosivo da liga.

Observa-se nas imagens de MEV da superficie dos revestimentos a formacdo de
micro-fissuras. De acordo com a literatura (Costa et al., 2018; Oliveira et al., 2019), a
formacdo de defeitos estruturais em revestimentos formados por ligas metélicas podem ser
explicados por efeitos de tensdo interna causada durante o processo de nucleacdo da liga
devido a diferengas no tamanho do raio atdmico dos elementos metélicos envolvidos no

processo de deposicéo.

4. Consideragdes Finais

Ligas de Fe-Mo foram obtidas com sucesso utilizando a técnica de eletrodeposi¢édo em
todas as condicOes experimentais avaliadas neste trabalho. Os resultados de composicdo
guimica mostraram uma maior proporcdo percentual de ferro em relagdo ao molibdénio em
todos os experimentos, confirmando o efeito indutor do ferro no mecanismo de codeposicdo
do molibdénio. Os resultados observados na metodologia de superficie de resposta em

associacdo ao planejamento experimental mostraram que a densidade de corrente nao
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apresentou influéncia significativa no processo de deposicdo dos dois metais. Dessa forma, o
pH do banho foi a Unica variavel que influenciou no processo de formacéo dos revestimentos,
sendo a deposicdo do ferro favorecida nos valores altos de pH (0 e +1) e a deposicdo do
molibdénio favorecida nos valores baixos de pH (-1 a 0).

Os revestimentos obtidos no ponto central do planejamento experimental (60 mA/cm?
e pH 6) apresentaram os melhores resultados de resisténcia a corrosdo (maiores valores de
resisténcia a polarizacdo e menores valores de densidade de corrente de corrosdo), ja o
revestimento obtido nas condi¢cdes de 40 mA/cm2 e pH 4 (Exp. 1) apresentou o pior
desempenho de resisténcia a corroséo.

Trabalhos futuros irdo avaliar a resisténcia a corrosdo da liga de Fe-Mo em outros
meios corrosivos como, por exemplo, meio contendo sulfato. Além disso, também sera
utilizada a técnica de planejamento experimental para otimizar a concentracdo dos reagentes

utilizados na preparagdo do banho eletrolitico usado no processo de eletrodeposicao.
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