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RESUMO

A liga Ni-Fe-Nb é um importante insumo empregado na obtencao de alguns tipos de a¢os, como 0s
microligados e inoxidaveis, com aplicagdo nas inddstrias de construgdo civil, automotiva, naval,
aerondutica, espacial, na fabricacdo de tubulacdes (grades, estruturas, gasodutos e oleodutos) e de
ferramentas de alta precisdo. Os metais e suas correspondentes ligas sdo muito utilizados nos
diversos setores industriais, propiciando a geracdo de novas tecnologias a partir do desenvolvimento
de novos materiais. Na busca de sistemas de protecdo contra a corrosdo, camadas metalicas
protetoras sdo utilizadas nas industrias como revestimentos inibidores de corrosdo. Os revestimentos
protetores podem ser obtidos por diversas técnicas, contudo, a eletrodeposicdo é a mais utilizada.
Este trabalho tem como objetivo obter revestimentos de Ni-Fe-Nb por eletrodeposicdo e caracteriza-
los quanto as propriedades de resisténcia a corrosdo. Na metodologia analisou-se eletrodeposicéo,
composicao quimica, Caracterizacdo dos eletrodepdsitos e Ensaios Eletroquimicos de Corrosao. Os
resultados mostram que a adi¢édo de NbCI5 ao banho de Watts modificado com Fe e adicionado Nb,
que possibilitou a formacao de eletrodepdsito com uma baixissima ocorréncia de um elemento que
pode ser atribuido ao Nb que foi observado na anélise de FRX-ED. Devido a adi¢cdo do NbCI5, o
pH do banho de Watts modificado com Fe foi reduzido a pH 1, que priorizou a eletrodeposi¢édo do
Fe em detrimento ao Ni que eletrodeposita mais facilmente que o Fe, que possibilitou a presenca de
um terceiro metal no eletrodepdsito que foi atribuido ao Nb.

Palavras-chave: Eletrodeposicao, Niobio, metais, corroséo.

ABSTRACT

Ni-Fe-Nb alloy is an important input used to obtain some types of steels, such as microalloys and
stainless steels, with application in the civil construction, automotive, naval, aeronautical and space
industries, in the manufacturing of pipes (gratings, structures, gas and oil pipelines) and high
precision tools. The metals and their corresponding alloys are widely used in the various industrial
sectors, enabling the generation of new technologies from the development of new materials. In the
search for corrosion protection systems, protective metal layers are used in industries as corrosion
inhibitor coatings. The protective coatings can be obtained by various techniques, however,
electrodeposition is the most used. This work aims to obtain Ni-Fe-Nb coatings by electroplating
and to characterize them as to their corrosion resistance properties. The methodology analyzed
electrodeposition, chemical composition, electrodeposite characterization and electrochemical
corrosion tests. The results show that the addition of NbCI5 to the bath of Watts modified with Fe
and added Nb, which allowed the formation of electrodeposit with a very low occurrence of an
element that can be attributed to Nb that was observed in the analysis of FRX-ED. Due to the
addition of NbCI5, the pH of the bath of Watts modified with Fe was reduced to pH 1, which
prioritized the electrodeposition of Fe in detriment to the Ni that electrodeposits more easily than
Fe, which allowed the presence of a third metal in the electrodeposit that was attributed to Nb.

Keywords: Electrodeposition, Niobium, metals, corrosion.
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1 INTRODUCAO

A corrosdo é um processo de deterioracdo dos metais por meio de rea¢Ges quimicas ou
eletroquimicas no meio corrosivo, esse desgaste do metal sdo perdas das propriedades do mesmo
sofridas pelo ambiente. Os metais e suas correspondentes ligas sdo muito utilizados nos diversos
setores industriais, propiciando a geracdo de novas tecnologias a partir do desenvolvimento de novos
materiais. Na busca de sistemas de protecdo contra a corrosdo, camadas metalicas protetoras séo
utilizadas nas industrias como revestimentos inibidores de corrosdo. Os revestimentos protetores
podem ser obtidos por diversas técnicas, contudo, a eletrodeposicao é a mais utilizada. Este processo
consiste em depositar uma camada fina sobre a superficie de um substrato por meio da eletrélise. A
técnica permite a obtencdo de camadas com elevada pureza e homogeneidade, controle da
composicao quimica, espessura de camada e microestrutura dos revestimentos. O Niobio e suas
ligas vém sendo utilizados em diversas aplicagdes industriais ha muitos anos, apresenta excelente
resisténcia a corrosdao em solucdes de cloreto mesmo com presenca de agentes oxidantes. A
formacéo espontéanea, ao ar, de um filme de Nb.Os, que é aderente e resistente a corroséo, permite
a manutencdo da passividade em presenca de meios oxidantes e redutores.

A liga Ni-Fe-Nb é um importante insumo empregado na obtencédo de alguns tipos de agos,
como os microligados e inoxidaveis, com aplicagdo nas industrias de construcao civil, automotiva,
naval, aeronautica, espacial, na fabricagdo de tubulacGes (grades, estruturas, gasodutos e oleodutos)
e de ferramentas de alta precisdo. Deve ser breve e justificar o problema estudado de forma clara,
utilizando-se do referencial teérico. Este trabalho tem como objetivo obter revestimentos de Ni-Fe-
Nb por eletrodeposicdo e caracteriza-los 0s quanto as propriedades de resisténcia a corrosao.

O Brasil é o maior produtor de Nidbio, sendo assim, se fundamenta a importancia de
investimentos em pesquisa para obtencdo de novas ligas, como por exemplo, o Nb-Fe, que
recentemente possui aplicacdes e resisténcia a corrosao tdo necessaria para o mercado. No universo
de aplica¢des do nidbio, “O uso do metal em ferros fundidos € mais recente ocorrendo em pecas
para uso automotivo, como camisas de cilindros e anéis de segmento, e também em discos de freio
de caminhdes.” (STUART e HULKA et al, 1999). O Niobio apresenta excelente resisténcia a
corrosdo em solucbes de cloreto mesmo com presenca de agentes oxidantes. A formagéo
espontanea, ao ar, de um filme de Nb.Os, que é aderente e resistente a corrosdo, permite a
manutencdo da passividade em presenca de meios oxidantes e redutores (SOUZA 2011).

Niobio e ligas de Niobio tém sido usadas em um grande numero de aplica¢fes industriais
por muitos anos. Essas aplicacdes incluem acos e metais reativos, anodos para protecdo catddica,

supercondutores, turbinas de foguetes, rebites de aeronaves, lampadas de Sodio a vapor, joias, langas
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de oxigénio para oxidacdo sob pressdo de minérios, assim como aplicacbes em processamentos
quimicos. Durante os ultimos 10-15 anos, o Nidbio tem sido considerado e aplicado em cada vez
mais processos quimicos devido a sua excelente resisténcia a corrosdo em muitos ambientes.
Importantes aplicagdes quimicas do Niobio incluem acido hidroclorico, &cido nitrico, acido
sulfarico, acido cromico, acidos organicos, sais e metais liquidos.

As superligas sdo compostas de varios metais que apresentam elevada resisténcia mecanica,
estabilidade superficial e resisténcia a corrosdo e oxidacdo, além de serem relativamente leves. O
desenvolvimento de novas superligas a base de Niobio podera levar a uma maior eficiéncia
energética em usinas termelétricas e em sistemas de propulsdo de avifes e foguetes. Segundo
AZEVEDO 2010, o ni6bio no geral é resistente, mas em solucdes salinas se hidrolisam para formar
bases. A questdo dos acidos em temperaturas elevadas compromete a resisténcia, na presenca de
acido cloridrico em misturas com &cido sulfarico, acido nitrico e os demais &cidos.

Em suma, foi possivel identificar no desenvolvimento da pesquisa a dificuldade de
referencias bibliografica com temas analogos. Assim, os possiveis artigos encontrados estdo em fase
de adaptacdo aos procedimentos experimentais no processo de eletrodeposicdo como também ainda
evidenciam o nidbio adicionado em substancias que em sua composi¢do com outros metais exerce
resisténcia a corrosdo. Este trabalho tem como objetivo obter revestimentos de Ni-Fe-Nb por
eletrodeposicdo e caracteriza-los os quanto as propriedades de resisténcia a corrosao.

2 METODOLOGIA

As ligas foram obtidas por variacdo das proporcdes na metodologia experimental ja
estabelecida em trabalhos anteriores desenvolvidos no Laboratério de Eletroquimica e Corroséo —
Campus Cuité-PB (LEC/CES/UFCGQG), a partir de eletrélitos contendo apenas 0s sais com 0s ions
metalicos na concentracdo molar de 2:1 entre ions de Fe, Ni e ions Nb ao banho de Watts, adicdo
de Fe20% Nb1% foi analisado eletrodeposicdo, composi¢cdo quimica por Energia Dispersiva de
Raios — X (EDX). Ensaios eletroliticos de corrosdo e Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica
(EIE) e Difratdbmetro de Raio-X.
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Tabela 1. Modificacdo do banho de Watts, adicdo de Fe20% Nb1%

Substéncia Formula  Concentracdo M.M. Molaridade Funcéo
Quimica (g/L)

Sulfato de Niquel NiSO4.6H; 199 262,85 0,757 Fonte de
Niquel

Pentacloreto de NbCls 50 270,17 0,5095 Fonte de
Niébio Niébio

Cloreto de Niquel NiCl,.6H.0 50 237,70 0,210 Fonte de
Niquel

Sulfato Ferroso FeS0O..7H.0 85 278,02 0,306 Fonte de Ferro
Acido Borico H3BO3 40 61,83 0,647 Tamponante

Fonte: Dados da pesquisa, 2020.

Desta forma, se obteve uma eletrodeposi¢do com base de NiFe com adi¢do de Nb ao banho.
Para a eletrodeposicao os corpos de prova foram imersos em um béquer contendo 50 mL de solugéo
de NiFe+1%Nb que passou de pH 3,0 param pH 1,00. Foi feito um eletrodepdsito com carga de 100
Coulombs, por 7 minutos a temperatura de 55°C e densidade de corrente 0,1A/cm2 e 0,225A total,
sob agitacdo constante de 30 RPM durante o processo

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Se obteve uma eletrodeposi¢do com base de NiFe com adicdo de Nb ao banho. Para a
eletrodeposicdo 0s corpos de prova foram imersos em um béquer contendo 50 mL de solugdo de
NiFe+1%Nb que passou de pH 3,0 param pH 1,00. Foi feito um eletrodepdsito com carga de 100
Coulombs, por 7 minutos a temperatura de 55°C e densidade de corrente 0,1A/cm? e 0,225A total,

sob agitacdo constante de 30 RPM durante o processo.

Figura 1. Imagens superficiais do substrato depois do deposito

Fonte: Prépria, 2020.
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Tabela 2. Condi¢des de preparo dos banhos eletroliticos
Fonte: Dados da pesquisa, 2020.

Valores de pH do banho Fe (%) Ni(%0) Composicao de Nb(%)
1,05 61.904 % 36.212 % 1.884 %
1,08 62.497 % 37.503 % -

Nesta fase do processo foi obtido um eletrodepdsito brilhante semelhante aos eletrodepositos
obtidos no banho de Watts, que foram avaliados por EDX para verificar a composicao resultante.

A composicdo quimica obtida por EDX do eletrodeposito obtido, NiFeNb, onde podemos
observar se houve a eletrodeposi¢do do Nb nestas condi¢des. Nesta analise, foi observado a presenca
de um terceiro elemento na composicao o qual poderia ser atribuido ao Nb. Partindo-se do banho
utilizado que so6 tinha em sua composicdo Ni com percentual de 36.212 % , Fe com 61.904 % , Nb,
podemos atribuir o percentual de 1,884 % a este elemento, mesmo nédo sendo atribuido diretamente
pela anélise de EDX.

Tabela 3. Composi¢do Quimica por EDX do eletrodeposito NiFeNb
Fonte: Dados da pesquisa, 2020.

Eletrodeposito pH i(mA/cm3) Tempo (m) C?é?a Massa do depdsito(g)
Eletrodepositol 1,08 0,225 7,00 100 0,0125
Eletrodeposito2 1,05 0,228 7,00 100 0,0113

Os ensaios eletroquimicos de corrosdo foram feitos por Polarizacdo Linear
Potenciodindmica (PLP) e Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE), utilizando-se um
postentiostato/galvanostato AUTOLAB PG STATE 30®. As curvas de PLP e EIE foram obtidas
com uma taxa de varredura de ImVs™? e os valores de potencial de corrosdo e de resisténcia de

polarizacdo foram obtidos diretamente das curvas.

Figura 2 — Curvas de polarizacdo do eletrodep6sito NiFeNb
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Fonte: Propria, 2020.
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As curvas de polarizacdo para os eletrodepositos de NiFeNb obtidos em pH = 1 a amostra
que apresentou potencial de circuito aberto, Eca = -0,44V e -0,42V e potencial de corrosdo Ecorr
por PLP = -0,463V e -0,505V, potenciais estes mais negativos que os eletrodepdsitos obtidos por
Cunha 2016, o qual foi modificado com a adicdo de 1% de Nb para se obter o eletrodeposito
NiFeNDb. Estes resultados mais negativos, podem ser associados ao maior percentual de Fe (~62%)
resultante com a presenca do Nb, que influencio no pH do banho, reduzindo de pH 3,0 para pH 1,0,
prioriza a maior eletrodeposicdo do Fe em relacdo os eletrodepdsitos obtidos por Cunha 2016. Ha
uma tendéncia de dissolucao da camada devido ao comportamento ascendente da curva apos o Ecorr
isto pode se associa ao Fe por ser mais propenso a dissolucdo que Ni e Nb.

Na figura 3 mostra a andlise por DR-x mostra picos bem definidos caracterizando um
eletrodeposito cristalino, com o s picos de Fe e Ni bem definidos, auséncia do pico de Nb, que pode
ser atribuido ao seu baixo percentual de ocorréncia, provavelmente sobreposto na linha de base do

grafico de DR-x.

Figura 3. DRX da liga NiFeNb
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Fonte. Dados da pesquisa, 2020.

As curvas de impedancia eletroquimica da liga de NiFeNb. A partir destes diagramas
observa-se 0s semicirculos caracteristicos de EIE, onde se pode observar que o arco da impedancia
formado pelo eletrodepdsito tem uma resisténcia de polarizagio (Rp) & corrosdo de 1,564 1037,

valores estes proximos aos observado por Cunha 2016.
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Figura 4. Curvas de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica do eletrodepdésito NiFeNb.
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Fonte. Dados da pesquisa, 2020.

4 CONCLUSOES

A baixa ocorréncia de eletrodeposicao do Nb foi dificultada devido a fonte de Nb disponivel
para a realizacdo deste projeto, onde foi utilizado o Pentacloreto de Niobio (NbCls) que sozinho em
meio aquoso leva a formacao de 6xido de Nb dificultando a sua solubilizacdo e, portanto sua quase
auséncia como ion em solucédo para viabilizar o processo de eletrodeposicao.

A adicdo de NbCls ao banho de Watts modificado com Fe e adicionado Nb, possibilitou a
formacédo de eletrodepdsito com uma baixissima ocorréncia de um elemento que pode ser atribuido
ao Nb que foi observado na analise de EDX.

Devido a adi¢do do NbCls, o pH do banho de Watts modificado com Fe foi reduzido a pH
1, que priorizou a eletrodeposicdo do Fe em detrimento ao Ni que eletrodeposita mais facilmente
que o Fe, possibilitou a presenca de um terceiro metal no eletrodepdsito que foi atribuido ao Nb.

Os ensaios de corrosdo mostraram comportamento mais susceptivel a corrosdo devido a
maior presenca de Fe, que apresentaram Ecorr. = - 0,48V e Rp = 1,564 X10% [1(J[] valores estes
ligeiramente menores que os observados no banho de Watts modificado com Fe estudados por
Cunha 2016.
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