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Influéncia do controle dos parametros de eletrodeposicao na qualidade
do revestimento de niquel sobre substrato de cobre eletrolitico
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Resumo

A eletrodeposi¢do consolidou-se como uma das técnicas mais empregadas para a produgdo de revestimentos de
niquel, sendo amplamente reconhecida por sua simplicidade operacional, baixo custo e elevada eficiéncia. Neste estudo,
revestimentos de niquel foram eletrodepositados em cobre eletrolitico usando uma solugao tipo Watts, derivada do banho
de sulfato de niquel ¢ adaptada as condi¢des experimentais. A obtengdo de depdsitos com distribuigdo e morfologia
homogéneas, além de espessura uniforme, depende de parametros de processamento cruciais, como a temperatura do banho,
a densidade de corrente aplicada, o pH ¢ as concentragdes dos reagentes. Assim, esses pardmetros foram cuidadosamente
controlados com base em faixas estabelecidas na literatura, levando em consideracéo requisitos industriais e utilizando um
banho isotérmico com controle de pH e densidade de corrente. As amostras produzidas foram caracterizadas em relagao ao
comportamento mecénico e a morfologia dos revestimentos, permitindo uma avaliagdo abrangente de suas propriedades
e adequagdo as aplicacdes pretendidas.

Palavras-chave: Eletrodeposi¢do; Solugao niquel Watts; Controle de processo; Caracterizagdo de filmes.

Influence of electrodeposition parameterc on the quality of
nickel coating on electrolytic copper substrate

Abstract

Electrodeposition has become one of the most widely used techniques to produce nickel coatings, recognized for its
simple operation, low cost, and high efficiency. In this study, nickel coatings were electrodeposited onto electrolytic copper
using a Watts-type solution, derived from a nickel sulfate bath and adapted to the experimental conditions. The achievement
of deposits with homogeneous distribution and morphology, as well as uniform thickness, depends on crucial processing
parameters such as bath temperature, applied current density, pH, and reagent concentrations. These parameters were carefully
controlled based on ranges established in the literature, considering industrial requirements, and utilizing an isothermal bath
with control of pH and current density. The produced samples were characterized in terms of mechanical behavior and coating
morphology, allowing a comprehensive assessment of their properties and suitability for the intended applications.

Keywords: Electrodeposition; Watts nickel solution; Process control; Film characterization.

1 Introducao

A aplicagdo do niquel como revestimento funcional ~ elemento auxiliar em revestimentos com propriedades de
tem se tornado um foco importante de pesquisa, dada sua vasta  resisténcia a corrosio, assim como em aplicagdes eletronicas e
gama de aplicagoes. Apesar de sua biotoxidade [ 1], este metal ~ automotivas [3], devido a sua notavel resisténcia ao desgaste.
¢ amplamente utilizado na indGstria aeronautica [2], como  Além disso, o niquel é também empregado em processos de
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catalise heterogénea, em fungdo de sua alta reatividade [4,5].
Na industria siderurgica, além de ser um elemento de liga
essencial para a produgédo de diferentes tipos de ago, o niquel
¢ amplamente utilizado como revestimento dos moldes das
maquinas de lingotamento continuo, fabricadas em cobre
eletrolitico. Este tipo de revestimento tem grande aceitag@o
global nas industrias siderturgicas, devido ao desempenho
superior das placas revestidas, evidenciado pelo elevado
numero de corridas suportadas antes da necessidade de
substituicao do revestimento [6].

O niquel apresenta propriedades térmicas semelhantes
as do cobre, como a expansdo térmica, o que facilita a
formagao de depodsitos com maior alivio das tensdes internas.
De acordo com Parkinson [6], a eletrodeposic¢do de niquel
proporciona um controle eficaz da dureza, ductilidade e tensao
de tragdo no molde, caracteristicas indispensaveis para o
desempenho adequado deste componente. A eletrodeposicao
¢ uma das técnicas mais frequentemente utilizadas para a
aplicac@o de revestimentos de niquel, destacando-se por seu
procedimento simples e baixo custo [7,8]. No entanto, um
dos principais desafios dessa técnica € obter revestimentos
homogéneos em substratos com geometria complexa, sem
aumentar a complexidade do processo.

O processo de eletrodeposi¢do baseado em sulfato
de niquel foi desenvolvido em 1916 pelo professor Oliver
P. Watts, sendo denominado “processo niquel Watts”. Este
avango teve um impacto significativo na modernizagao dos
métodos atualmente empregados para a eletrodeposi¢@o de
niquel. O processo niquel Watts continua sendo amplamente
reconhecido devido aos resultados consistentes que oferece,
a formulagao simples da solucdo, que € relativamente barata,
e a sua facil disponibilidade comercial [9,10].

A formulagdo da solugdo de eletrodeposicao do tipo
Watts utiliza sulfato de niquel como principal fonte de ions
Ni?*, com concentragdes entre 240 e 300 g/L [11]. O cloreto,
adicionado na forma de cloreto de niquel (NiCl,-6H,0) em
concentra¢des de 30 a 90 g/L, promove a corrosdo do anodo
de niquel, prevenindo sua passivagdo ¢ garantindo maior
uniformidade no deposito. Além disso, melhora o coeficiente
de difusdo e a condutividade da solugdo, aumentando a
eficiéncia do processo [12,13]. A adi¢@o de acido borico
(30-45 g/L) atua como agente tamponante, estabilizando o
pH da solugdo, enquanto surfactantes, como lauril sulfato de
sodio (0,2-0,4 g/L), reduzem a tensdo superficial, permitindo
a liberagcdo de gas hidrogénio e evitando defeitos no
deposito [12,14]. A sacarina (0,4-3 g/L) também ¢ essencial,
pois aumenta o sobrepotencial catodico, reduz o tamanho do
grdo e eleva a dureza do niquel, além de diminuir a tensao
interna do deposito [15,16].

Parametros como densidade de corrente, temperatura
e agitacdo tém papel crucial na qualidade do depdsito. A
densidade de corrente recomendada varia entre 2 € 7 A/dm?,
evitando depositos dendriticos e assegurando eficiéncia
catddica [ 17]. A temperatura ideal, entre 40 e 60 °C, melhora
a solubilidade dos reagentes, reduz a viscosidade da solugdo
e minimiza a absor¢ao de hidrogénio no catodo, resultando
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em graos menores e maior eficiéncia [9,11,18,19]. Por fim, a
agitacdo promove a homogeneidade da solugdo e a eliminacdo
de gases, enquanto a agua utilizada deve ser desmineralizada
e filtrada, evitando contaminagdes na solugao eletrolitica e
depositos indesejados nas tubulagdes [9,11].

O mecanismo responsavel pela microestrutura do
deposito de niquel durante o processo de eletrodeposicao
envolve a adsor¢do das espécies formadas no catodo e a
inibi¢ao do crescimento de cristais, da presenca de espécies
como hidrogénio adsorvido, hidrogénio gasoso ¢ hidroxido
de niquel [9,20].

De acordo com Di Bari [9], as propriedades do
deposito dependem nao apenas da composi¢ao do banho,
mas também da influéncia dos constituintes sobre as
caracteristicas do niquel depositado. A adigdo de cloreto,
por exemplo, favorece a redug¢@o do tamanho dos graos e a
formagao de estruturas dendriticas e nodulos. Além disso,
a adicdo de acido boérico ao processo, além de minimizar a
evolugdo de hidrogénio, pode evitar a formacao de trincas
e depdsitos nao uniformes. O controle da tensdo superficial,
proporcionado pela inclusdo de molhadores, ¢ fundamental
para a obtencdo de depositos livres de porosidade e pites
de corrosdo. Lins et al. [20], destacam que o aumento da
densidade de corrente resulta em uma diminuigao do tamanho
dos graos do niquel eletrodepositado, embora esse aumento
também esteja associado a uma maior porosidade e reducdo
na dureza do deposito.

Quanto as propriedades do deposito de niquel em
banhos a base de sulfato de niquel, com constituintes e aditivos
dentro da faixa especificada, a dureza do revestimento é de
aproximadamente 230 a 400 HV [20-22].

2 Materiais e métodos
2.1 Materiais

O substrato utilizado no processo de eletrodeposigido
foi confeccionado a partir de chapas de cobre eletrolitico,
com pureza de 99,9%, adquiridas comercialmente e usinadas
nas dimensoes de 1,0 x 13,0 x 100 mm. O catodo de cobre
foi submetido a um procedimento de limpeza manual com
material abrasivo, seguido por decapagem quimica em
solucdo de acido cloridrico a 10%.

Para o processo de eletrodeposicao, utilizou-se uma
fonte de corrente continua Agilent, modelo U8032A, com
capacidade de 0-60 V/3 Ae 5 V/3 A. Para aquecer e agitar a
solucdo de forma controlada, utilizou-se uma chapa magnética
com aquecimento e termopar equipado, da marca lonLab,
modelo HJ-3 XMTE-205. Além disso, a montagem do sistema
consistiu em um béquer para acomodar o dnodo e o catodo.

2.2 Eletrodeposiciao

A solugdo eletrolitica a base de sulfato de niquel foi
preparada utilizando sulfato de niquel (270 g/L), acido bérico
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(37,5 g/L), cloreto de niquel (60 g/L), sacarina (1,7 g/L) e
lauril sulfato de sodio (0,3 g/L), todos em concentragdes
intermediarias as apresentadas na literatura [11,16]. O pH
da solugdo, nas concentragdes descritas, atingiu o valor de
1,7. Além disso, para esta condi¢do, a densidade de corrente
foi estabelecida para valores médios de acordo com a
literatura (4,5 A/dm?) [11,16]. O valor da corrente elétrica
(i), foi determinado a partir da Equacao 1. Na Figura la
¢ apresentado o esquema de montagem do circuito de
eletrodeposi¢do, composto pela solugao eletrolitica, uma
placa de cobre (substrato) utilizada como catodo e uma
placa de grafite empregada como anodo.

i 4
iyl M
O processo de eletrodeposicao foi conduzido por 10

minutos, promovendo o recobrimento de aproximadamente
40 mm do comprimento da amostra de cobre com o material
eletrodepositado, permitindo uma area de exposi¢do (A)
de ~520 mm?2. Os 60 mm restantes foram reservados
como area de suporte, utilizada para a fixacdo no sistema
de eletrodeposicao, conforme ilustrado na Figura 1b. Na
primeira condi¢ao experimental, denominada condigao 1, a
temperatura da solugao eletrolitica ndo foi ajustada durante a
eletrodeposicao, apresentando elevacao ao longo do processo.
Além disso, os pardmetros de processo como densidade de
corrente e pH, uma vez estabelecidos a partir dos calculos
preliminares de 4rea depositada e concentragao dos reagentes
nao foram ajustados e nem acompanhados durante o processo.
Ressalta-se que, durante o processo de eletrodeposi¢do, o
pH da solu¢ao tende a se elevar em decorréncia do consumo

de ions hidrogénio na reacdo catodica, a qual resulta na
formacao de gés hidrogénio.

Na segunda condi¢do experimental, condi¢ao 2, os
parametros do processo foram rigorosamente controlados. A
deposicao foi conduzida a uma temperatura de 45 °C £+ 5 °C,
garantindo a estabilidade térmica dentro da faixa previamente
estabelecida. O pH da solu¢ao foi inicialmente ajustado para
3.8, por meio da reducgdo da concentragdo de acido borico, com
o0 objetivo de alcangar os valores de pH recomendados pela
literatura e mitigar os efeitos adversos sobre o revestimento
decorrentes do uso de solugdes altamente acidas. Quanto
menor o pH da solug@o, maior é a disponibilidade de ions
hidrogénio e, consequentemente, mais intensa ¢ a evolugao
de gas hidrogénio. A fim de reduzir a formagao de poros no
revestimento provocada por esse fendmeno, foi utilizado lauril
sulfato de so6dio, um potente tensoativo aniénico.

2.3 Caracterizacao microestrutural

As amostras foram embutidas transversalmente utilizando
resina acrilica para embutimento a frio, submetidas a lixamento
com lixas de grana 1200, 2400 e 4000 e posteriormente polidas
com pasta de diamante de 3 um e 1 um, respectivamente.
As analises por microscopia eletronica de varredura (MEV)
foram realizadas no equipamento Vega 3 — Tescan, equipado
com detector de energia espectrometro de energia dispersiva
(EDS) Oxford X-Act (PentaFET Precision), com objetivo
de avaliar a microestrutura resultante nas duas condi¢des
experimentais.

A fragdo volumétrica de poros na superficie do
revestimento foi determinada por meio do método de
contagem de pontos. Essa técnica baseia-se na sobreposicao
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Figura 1. Montagem do sistema para o processo de eletrodeposicao de niquel composto por (a) Fonte de corrente continua, chapa de aquecimento
com termopar e agitagdo, béquer, dnodo, catodo e (b) Solugio eletrolitica a base de sulfato de niquel com anodo e catodo monatados.
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de uma malha com ntimero conhecido de interse¢des sobre
as imagens da microestrutura do material.

A fracdo de poros € entdo estimada pela razdo entre
os pontos localizados dentro da fase porosa (ou em sua
interface) e o total de pontos da malha, conforme descrito
por Padilha e Ambrosio [23]. Neste estudo, utilizou-se uma
malha com 1260 pontos, aplicada sobre 20 imagens obtidas
por microscopia optica em regides distintas e aleatdrias do
revestimento, com ampliacdo de 400x.

2.4 Caracteriza¢ao mecanica

Os ensaios de dureza foram realizados utilizando
o equipamento Dynamic Ultra Micro Hardness Tester
(DUH-211S) da SHIMADZU. Os ensaios foram conduzidos
no modo carga-descarga para todas as amostras. Para os testes,
foi empregada uma carga constante de 10 mN, conforme
metodologia descrita em estudos prévios [24,25]. Foram
realizadas dez indentagdes distribuidas aleatoriamente
na superficie do revestimento, conforme a norma ASTM
E384/2022 [26]. A partir dos valores obtidos, calcularam-se
a média e o desvio padrdo da dureza.

Para assegurar o cumprimento dos critérios normativos
para medigdes de microdureza em revestimentos metalicos,
conforme estabelecido na norma ISO 4516 [27] — que
determina que a profundidade da impressao deve ser inferior
a 1/10 da espessura do revestimento, a fim de evitar a
influéncia do substrato nos resultados — foram realizadas
dez medigdes de dureza na se¢do transversal da amostra.
Em ambas as condigdes avaliadas, a profundidade maxima
de penetragdo observada foi de aproximadamente 0,15 um.
Na Figura 2 ¢ apresentado o esquema dessas medicdes.

Com o objetivo de avaliar a homogeneidade do
revestimento obtido por eletrodeposi¢do em ambas as
condi¢des analisadas, foi realizado um mapeamento de
dureza ao longo da superficie. As medidas foram tomadas
desde uma das bordas laterais até o centro da amostra, com
espagamento regular de 0,5 mm entre os pontos, de forma a
obter uma melhor representacdo da distribui¢do de dureza. Os
ensaios foram conduzidos em um microdurémetro Shimadzu
HMV-2T, utilizando penetrador do tipo Vickers, com carga
de 245 mN aplicada por 15 segundos.

(a) (b)
Superficie
revestimento (Ni)

3 Resultados e discussao
3.1 Microestrutura

Imagens representativas da condig¢do 1, obtidas ao
microscopio eletronico de varredura, sdo apresentadas na
Figura 3. Nesta condi¢do, com auséncia de estrito controle,
a temperatura ¢ a densidade de corrente foram aplicadas
acima dos limites usualmente utilizados para solucdes
eletroliticas a base de sulfato de niquel, em que se objetiva
uma microestrutura do revestimento uniforme [9,11,17,18].

Na Figura 3a € possivel observar a formagao de um
revestimento com ocorréncia de uma estrutura relativamente
fina, tipica de compostos metalicos de pequena espessura
e pouco tempo de deposi¢cdo, comumente encontrada
em depositos de niquel [28], além de nddulos na regido
central da amostra. Nota-se ainda a formacao do deposito
em uma dire¢do preferencial, crescimento orientado pelas
caracteristicas de rugosidade do substrato. Por outro lado,
nas regioes das bordas do revestimento, ¢ observada uma
microestrutura mais grosseira e com maior incidéncia de
morfologia nodular, identificadas por setas vermelhas na
Figura 3b, essa ocorréncia esta associada aos efeitos de
borda [29]. A presenga de estruturas dendriticas ou nédulos
observados nas imagens sugere que a densidade de corrente
e a temperatura utilizadas durante o processo pode ter sido
elevada, corroborando relatos da literatura [30,31].

Apesar da densidade de corrente utilizada na
Condicao 1 deste estudo ser relativamente elevada, as
imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura
(Figura 3) nao evidenciaram a formagdo significativa de
porosidade no revestimento de niquel.

Embora o pH da solugdo tenha permanecido
abaixo da faixa recomendada, o monitoramento realizado
durante a preparagdo indicou que essa acidez foi causada,
principalmente, pela adigao do proprio acido bérico. Nesse
contexto, entende-se que os possiveis efeitos negativos de
um pH mais acido foram atenuados pela agdo tamponante
do 4cido borico, que, conforme sugerido por Djouani e
Qian [11], atua no controle de defeitos como pites e poros,
contribuindo assim para a qualidade do revestimento.

Revestimento (Ni)

&

* ¢ o

* L

¢ o

* 4660606644600

* ¢ o

Substrato (Cu)

Figura 2. Representagdo esquemdtica das medidas de dureza realizadas na superficie do revestimento (a) e na se¢do transversal da amostra

revestida (b).
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Figura 3. Imagens de MEV do revestimento de niquel para a Condig¢ao 1, com ampliagdo de 500x. (a) Centro do revestimento e (b) borda do

revestimento.

Além disso, destaca-se a incorporagao do lauril sulfato
de sddio ao eletrolito. Esse tensoativo tem como principal
fun¢ao reduzir a tensdo superficial da solugdo, favorecendo
o desprendimento das bolhas de hidrogénio formadas no
catodo. Esse efeito impede a ades@o das bolhas a superficie
catddica, o que evita a formagdo de defeitos, porosidades
ou descontinuidades no revestimento, promovendo uma
deposi¢@o mais uniforme e de melhor qualidade [32].

A presenca de nddulos e estruturas dendriticas no
deposito esta diretamente relacionada as condigdes de difusdo
térmica e de soluto, que controlam o comportamento da
interface s6lido-liquido durante o processo de resfriamento.
Temperaturas mais elevadas aumentam a solubilidade dos
constituintes da solugdo eletrolitica, melhoram sua condutividade
elétrica e tornam o transporte de ions em dire¢ao ao catodo
mais eficiente [31,33]. Sob essas condigdes, a difusividade
térmica e de soluto ¢ intensificada, favorecendo os processos
de nucleagdo e crescimento dos graos.

No entanto, ¢ fundamental destacar que os beneficios
promovidos por temperaturas elevadas sdo observados apenas
quando o processo ¢ conduzido dentro de limites operacionais
adequados (40-70 °C). O excesso de temperatura pode
ocasionar a degradagdo de aditivos organicos presentes na
solugdo, comprometendo suas fungdes, o que resulta na perda
de propriedades mecanicas do deposito, reducao da eficacia
dos aditivos e contaminacdo do eletrdlito. Temperaturas
muito elevadas também favorecem a adsor¢ao de hidrogénio
no catodo, o que pode impactar negativamente a qualidade
do revestimento. Adicionalmente, temperaturas superiores
a 70 °C tendem a promover o crescimento exagerado dos
graos, o que compromete as propriedades mecanicas do
material eletrodepositado [9,11,22].

Na Figura 4 sdo apresentadas as imagens ao MEV da
morfologia da superficie do revestimento obtido a partir da
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Condigao 2 de deposicdo, condigdo para a qual os pardmetros
de processamento foram controlados durante o processo.
Pode-se notar que foi obtido um revestimento uniforme, com
formacao seguindo a orienta¢do do substrato e com auséncia
de nodulos e/ou dendritas. Tais caracteristicas evidenciam a
importancia do controle dos parametros para o processo de
eletrodeposicdo, uma vez que na Condigao 2, os parametros
de temperatura e densidade de corrente permaneceram dentro
da faixa estabelecida na literatura [12,20,29,34].

A analise dos revestimentos obtidos nas Condigdes 1 ¢ 2
evidenciou variagdes na morfologia superficial, embora
nao tenham sido identificados defeitos macroscopicos em
nenhuma das amostras. Ressalta-se que tais resultados foram
alcangados mesmo sob valores de pH relativamente baixos, de
1,7 paraa Condigdo 1 e 3,8 para a Condigao 2. Na Condi¢ao
1, observou-se a formagdo de ndédulos, possivelmente
relacionados a maior acidez do meio. Ainda assim, a auséncia
de pites de corrosdo sugere que a adigéo de acido bdrico pode
ter mitigado os efeitos da evolucdo de hidrogénio, mesmo
em pH mais baixos do que os usualmente recomendados
na literatura. Na Condi¢ao 2, embora tenha sido utilizada
menor quantidade de 4cido borico, o controle da evolucao
de hidrogénio também se mostrou eficiente. Ressalta-se,
adicionalmente, o papel do lauril sulfato de sddio no eletrolito,
que pode ter contribuido para a estabilidade dos revestimentos
em ambas as condigdes. No entanto, ¢ importante destacar
que outros parametros do banho, que ndo foram controlados
ou investigados de forma detalhada, podem ter influenciado
a microestrutura final obtida [9].

A Figura 5 apresenta a fragdo volumétrica de poros
(%) em fungdo da densidade de corrente, com o propdsito de
evidenciar a influéncia desse parametro nas caracteristicas
estruturais dos revestimentos eletrodepositados.
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Figura 4. Imagens de MEV do revestimento de niquel para Condi¢ao 2, com ampliagao de 500x. (a) Centro do revestimento e (b) Borda do

revestimento.

A influéncia da densidade de corrente sobre a fracao
volumétrica de poros nos revestimentos eletrodepositados
foi avaliada com base nos valores obtidos para 4,5 A/dm? e
11,5 A/dm?, os quais apresentaram porosidades médias de
1,81 £0,99% e 3,05 £ 1,12%, respectivamente. Embora
os resultados indiquem uma tendéncia de aumento da
porosidade com o incremento da densidade de corrente, as
diferencas observadas ndo foram expressivas no contexto
deste estudo, sugerindo uma influéncia moderada desse
parametro na formagao de poros, ao menos na faixa
analisada.

E importante destacar, entretanto, a limitagao
inerente ao método de quantificacdo utilizado. A fragdo
volumétrica de poros foi estimada por contagem de pontos
sobre imagens obtidas por microscopia dptica, uma técnica
de natureza semiquantitativa, cuja resolucdo pode ndo ser
suficiente para detectar microporos de dimensdes inferiores
ao limite de resolugdo do sistema optico. Dessa forma, os
valores obtidos devem ser interpretados como estimativas
representativas, mas ndo absolutas, da real porosidade
presente no revestimento.

Densidades de corrente elevadas no processo de
eletrodeposicao favorecem a nucleagdo de novos cristais, tanto
de forma direta — por meio do aumento na quantidade de
ions metalicos descarregados por unidade de area— quanto
de maneira indireta, por meio de alteragdes nas condicdes
locais que influenciam a morfologia do deposito. A medida
que a densidade de corrente se eleva, ha uma reducao na
concentracdo de cations na camada difusa préxima ao
catodo, fazendo com que os ions metalicos permanegam
mais distantes das superficies ativas de crescimento dos
cristais previamente formados. Simultaneamente, o campo
elétrico na regido catddica se intensifica, acelerando a
migragdo i6nica em dire¢cdo ao eletrodo e favorecendo
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Figura 5. Fracdo volumétrica de poros (%) nos revestimentos
eletrodepositados em funcdo da densidade de corrente aplicada.

a formacdo de novos nucleos. Esses efeitos combinados
promovem o refinamento da microestrutura, resultando
em graos mais finos [34].

Contudo, ao se ultrapassar a densidade de corrente
limite de difusdo (iL), o processo de deposicao sofre alteragdes
significativas. Nessa condigdo, a taxa de transporte de ions
metalicos ndo acompanha o aumento da corrente aplicada,
favorecendo a liberagao de hidrogénio na interface eletrodo-
eletrolito.

Como resultado, os depositos tendem a apresentar
maior porosidade, aspecto esponjoso e estrutura pulverulenta,
o0 que compromete sua integridade e propriedades funcionais
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19,06 pm 19,06 pum 18,45 um

(b)
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4,66 um

Figura 6. Mapeamento quimico dos revestimentos obtidos por EDS e medidas das espessuras das camadas dos revestimentos. (a) Condigao

1 e (b) Condigao 2.

[20,34]. No que tange o presente estudo, as alteragdes
observadas podem estar associadas a concentracdo de acido
boérico na solugdo eletrolitica e a presenca do tensoativo
lauril sulfato de sodio.

Por fim, a densidade de corrente aplicada exerce
influéncia direta sobre a morfologia do revestimento. A
varia¢do desse parametro altera significativamente a forma,
distribui¢do e dimensdo dos nédulos, evidenciando sua
influéncia nas caracteristicas estruturais e morfoldgicas do
depdsito de niquel.

O mapeamento quimico dos revestimentos obtidos,
realizado por EDS, ¢é apresentado na Figura 6. Observa-se
uma distribui¢ao uniforme na espessura dos depdsitos em
ambas as condi¢des de processamento avaliadas. A espessura
média dos revestimentos foi medida para as condigdes
1 (Figura 4a) e 2 (Figura 4b), resultando em valores
aproximados de 18,86 um e 5,27 um, respectivamente. Com
base nas imagens, constata-se uma influéncia significativa
dos parametros de densidade de corrente e temperatura na
variagdo da espessura do revestimento.

Na Condig¢ao 1, foram utilizados valores elevados
de densidade de corrente e temperatura, resultando em
uma maior espessura do revestimento. Por outro lado,
na condig¢do 2, os pardmetros de eletrodeposi¢do foram
ajustados com base em estudos prévios resultando em
espessura menores, para 0 mesmo tempo estabelecido
de eletrodeposicdo. No entanto, ¢ relevante destacar
que o processo de eletrodeposi¢do ¢ influenciado por
um conjunto complexo de condigdes e uma espessura
elevada do revestimento ndo implica, necessariamente,
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em propriedades adequadas para determinadas aplicagdes
de revestimento, conforme discutido.

3.2 Comportamento mecanico

Para além das caracteristicas microestruturais, foi
realizado o teste de ultramicrodureza para entendimento da
interferéncia dos parametros avaliados nesta propriedade,
para os revestimentos estudados. Os valores encontrados
estdo descritos na Tabela 1. Com o objetivo de eliminar
possiveis influéncias do substrato nos valores de dureza
— especialmente na Condigao 2, em que o revestimento
apresentou a menor espessura—, foram realizadas medicoes
complementares na se¢do transversal da amostra.

Na Figura 7 sao apresentados os valores de dureza
obtidos para cada condi¢do em funcdo a densidade de
corrente aplicada.

As barras de erro inseridas no grafico representam o
desvio padrao das medigdes, permitindo avaliar a dispersao
dos dados e evidenciar a variagao entre os resultados. A fim
de destacar possiveis tendéncias ou influéncias relacionadas
a espessura do revestimento ou as condi¢des de ensaio.

Os maiores valores de dureza foram obtidos nas
medi¢des realizadas nas segdes transversais das amostras,
indicando que a morfologia e a uniformidade do revestimento
exercem influéncia significativa em funcdo da diregdo
analisada do revestimento, indicando um comportamento
anisotropico do deposito. A Figura 8 apresenta imagens
obtidas ao microscopio Optico das indentagdes realizadas
nessas se¢Oes, para ambas as condi¢des experimentais.
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Apesar das limitagdes de resolucdo da técnica empregada,
as imagens revelam depdsitos homogéneos e praticamente
isentos de poros ou outras falhas nas escalas observadas.
Observa-se, ainda, que, ao comparar as duas condig¢oes
de processamento avaliadas, nao foi possivel identificar uma

Tabela 1. Valores de dureza Vickers para as diferentes condigoes de
processamento medidas na superficie e se¢do transversal do revestimento

Condicao Dureza superficie (HV)
1 405,93 + 58,82
2 377,65 £42,20
Condigao Dureza transversal (HV)
1 607,26 +41,73
2 575,95 £ 24,18
800 - T —— — T
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Figura 7. Valores de dureza Vickers para as diferentes condi¢des de
eletrodeposi¢do medidas.

variagdo estatisticamente significativa entre os valores de
dureza obtidos. No entanto, os resultados encontrados estdo
de acordo com os reportados por Fattah e Morin [22], que
realizaram ensaios de ultramicrodureza utilizando carga
semelhante a empregada neste estudo, em revestimentos de
niquel eletrodepositado sobre substrato de aco AISI 1045,
avaliando tanto a superficie quanto a se¢do transversal do
deposito para diferentes densidades de corrente.

No referido estudo, os autores observaram uma dureza
maxima de 477 +£7 HV para o revestimento obtido a 0,4 A/
dm?, valor cerca de 50% superior ao do substrato, o que
reforga a consisténcia dos dados obtidos no presente trabalho.

A menor variagdo observada nos valores de dureza na
Condigdo 2 indica um processo de deposi¢do mais estavel,
favorecendo a obtengdo de revestimentos com maior uniformidade
microestrutural. Além disso, destaca-se a influéncia de uma
morfologia de graos mais refinada na elevag@o dos valores
de dureza. Importante ressaltar que durezas superiores as
usualmente empregadas na indistria podem ser desejaveis
para as aplicagdes pretendidas dos revestimentos.

Os perfis de dureza ao longo da superficie dos
revestimentos, apresentados na Figura 9, revelam um
comportamento caracterizado por valores mais elevados nas
regides proximas as bordas laterais, para ambas as condigdes
de eletrodeposi¢io avaliadas. Esse gradiente pode ser atribuido
ao efeito de borda, comum em processos eletroquimicos, no
qual a maior densidade de corrente nas extremidades favorece
uma deposi¢do localmente mais intensa e, consequentemente,
uma microestrutura mais refinada e compacta.

Embora os valores médios de dureza ao longo da superficie
ndo apresentem diferengas estatisticamente significativas entre
as Condigdes 1 e 2, observa-se uma leve predominancia de
valores mais altos na Condig¢do 1, em concordancia com os
resultados obtidos nas se¢des transversais.

Figura 8. Microscopia optica das indentagdes realizadas nos filmes obtidos por eletrodeposigdo: (a) condigdo 1 e (b) condicdo 2.

Tecnol Metal Mater Min., Sdo Paulo, 2025;22:e¢3211
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Figura 9. Perfis de dureza Vickers obtidos ao longo da superficie dos revestimentos eletrodepositados para (a) condicao 1 e (b) condigao 2.

4 Conclusao

Revestimentos de niquel foram obtidos por eletrodeposigéo
a partir de uma solugdo eletrolitica a base de sulfato de niquel. A
analise dos principais parametros operacionais evidenciou que
tanto a densidade de corrente quanto a concentragdo de acido
borico influenciam significativamente a morfologia ¢ a integridade
dos depositos. Observou-se que densidades de corrente mais altas
tendem a favorecer a formagao de nddulos, enquanto a presenga
combinada de acido borico e do tensoativo lauril sulfato de sodio
mostrou-se eficaz na redugdo — ¢ até eliminagdo — de pites e
poros, sobretudo em condigdes criticas de deposi¢do, devido a
sua atuacdo na mitigacdo da evolugao de hidrogénio.
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