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Resumo: Neste trabalho busca-se a otimizagdo do processo de obtencdo de superficie seletiva de niquel negro por
eletrodeposicao e caracterizacdo das ligas obtidas. Os revestimentos foram obtidos através da eletrodeposicao de niquel
em multicamadas sobre substrato de aco SAE1020 com variacéo de pH (4,5-6) e densidade de corrente (10, 20, 40 e 60
mA/cm2) e tempo (120 e 390s), sob temperatura de 60°C de uma liga de niquel metalico por meio de um banho de Watts
seguida de uma eletrodeposi¢do de niquel negro. Os revestimentos obtidos sob densidade de corrente de 20mA/cm? se
destacaram por sua boa resisténcia a corrosdo (Rp: 17,251 kQ,; Ecor: -0,2014V), alta absortancia no espectro de
radiacdo solar e morfologia mais uniforme e compacta, tais revestimentos com essas caracteristicas se destacam por
sua alta resisténcia a corrosao, ja que este apresenta boa absortancia associado a uma baixa espessura e morfologia
compacta. Visto que com o aumento da rugosidade ha o acimulo de substancias potencialmente corrosivas e que podem
causar a corrosao por pite nas reentrancias e ndo conformidades.

Palavras-chave: Superficies Seletivas Solar. Eletrodeposicéo. Niquel Negro. Corrosao.

1. INTRODUCAO

A conversdo de energia solar renovavel em energia elétrica, térmica ou quimica de forma sustentavel e segura é
baseada em materiais com propriedades dpticas e elétricas especificas (Dincer, 2000; Foster et al., 2010; Gillette, 1960;
Kalogirou, 2004; Owusu & Asumadu-Sarkodie, 2016; Schurr, 1984; Sims, 2004; Valladares & Figueroa, 2017; Zou et
al., 2016). A conversdo de energia solar para térmica é obtida com revestimentos absorvedores de energia solar, que
idealmente devem absorver toda a radiagdo solar. No entanto, ao aquecer-se o absorvedor solar e o substrato sob altas
temperaturas, a emissdo térmica de radiacdo no espectro do infravermelho prédximo a médio torna-se bastante
significativa. Portanto, um revestimento seletivo visa ter uma alta absor¢do solar, mas baixa emitancia térmica, e uma
forma de conseguir isso é usando um sistema de obtencdo de filmes finos através da eletrodeposicdo de multicamadas,
por exemplo, consistindo em um substrato de metal, uma camada intermedidria reflexiva infravermelha e uma pelicula
superior absorvente solar. As propriedades dpticas de um revestimento seletivo ideal dependem da temperatura desejada
da aplicagdo, pois a curva de radiacdo de um revestimento negro muda para o visivel em altas temperaturas (Herrera-
Zamora et al., 2020).

Os absorvedores solares fabricados com tinta preta comercial como materiais absorvedores tém vantagens como a
facil aplicacdo e baixo custo de producdo; entretanto, o material absorvedor exibe faixas de absorcdo no infravermelho,
aumentando, assim, a emitancia térmica geralmente para mais de 80% (a 70 °C). Portanto, um revestimento seletivo com
uma menor emitancia térmica pode ser vantajoso pois melhora o desempenho térmico de conversao, permitindo assim
um coletor com &rea menor para uma determinada necessidade de aquecimento (Lizama-Tzec et al., 2019).

Existem varios tipos de revestimentos seletivos que podem ser obtidos por eletrodeposi¢cdo com cromo preto (Nunes
et al., 2018a), cobalto preto (Kruidhof & van der Leij, 1979; Smith et al., 1980; Vitt, 1986) e niquel negro (Mason &
Brendel, 1982) sendo os materiais mais estudados e aplicados. O cromo preto tem uma absorgéo solar um pouco maior,
no entanto, o niquel negro tem as vantagens de uma corrente de deposi¢do muito menor (Tharamani & Mayanna, 2007)
e menor custo de producao através da eletrodeposicdo. Comercialmente, os revestimentos de cromo preto e de deposicdo
por vaporizagdo metalica dominam o mercado de revestimentos seletivo de baixa e média temperatura (Abbas, 2000;
Kennedy, 2002; Nunes et al., 2018b; Selvakumar & Barshilia, 2012), no entanto, o niquel preto continua atraente para
aplicacOes de baixa temperatura devido ao baixo custo, durabilidade, facilidade de aumento de escala de producéo e boas
propriedades Opticas, e podem ser a melhor solucéo para projetos de coletores especificos.
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Desde a sua introducdo por Tabor (1960), o niquel negro eletrodepositado foi implementado extensivamente, e seu
desempenho e a durabilidade melhoraram significativamente ao longo dos anos. Por exemplo, adicionando tiocianato de
sodio ao banho de galvanizagdo, uma absortincia solar (o) de 0,94 e emitincia térmica (g) de 0,09 foi obtida (Gogha &
Chopra, 1979).

Os revestimentos seletivos & base de niquel negro geralmente consistem em duas camadas: primeiro, um filme de
niquel brilhante é eletrodepositado no substrato de metal e, em segundo lugar, uma camada de niquel preta é
eletrodepositada no topo da camada de niquel brilhante. A camada de niquel brilhante é uma parte importante do
revestimento seletivo por causa da emissividade muito baixa no intervalo do espectro de infravermelho. A eletrodeposicéo
do filme preto de niquel é obtida pela formacdo de uma camada de hidroxido de niquel incolor na superficie do metal,
gue se torna preta quando oxidada para formar oxihidroxido de niquel, também comumente chamado de éxido de niquel
hidratado (Cordoba-Torresi et al., 1991; Delahaye-Vidal et al., 1996; Lizama-Tzec et al., 2015; Natarajan et al., 1996;
Tessier et al., 1999).

O processo de eletrodeposicdo de niquel pode ser conduzido usando alguns tipos diferentes de banhos aquosos
(Abbott etal., 2015; Khorsand et al., 2014; LOWENHEIM, 1974; Rose & Whittington, 2014). Além disso, outras solucdes
aquosas, solventes eutéticos ou mesmo sal fundido ainda estdo em pesquisa (Abbott et al., 2015). A eficiéncia da corrente
catodica de diferentes solucBes de galvanoplastia de niquel é geralmente acima de 90%. A eficiéncia mais baixa é
observada para algumas solucdes de niquel brilhante que foram formuladas para fornecer um alto nivel de brilho. VValores
acima de 95% sdo normalmente obtidos em solucdes de niquel sem aditivos.

Os problemas importantes da eletrodeposi¢do do niquel incluem: adesdo ou mesmo descolamento e corrosdo na
camada superficial (Djokic, 2010; LOWENHEIM, 1974; Mohanty et al., 2001; Oluranti Sadiku-Agboola, 2012; Rashidi
& Amadeh, 2010; Rose & Whittington, 2014; Schlesinger & Paunovic, 2010; Tsyntsaru et al., 2013).

Os banhos mais populares, entre os métodos industriais de eletrodeposicdo de niquel, sdo as solugdes do tipo Watts.
Este tipo de banho foi inventado ha cerca de 100 anos por O.P. Watts (Panossian, 1995). Os compostos basicos neste tipo
de banho sdo sulfato de niquel, cloreto de niquel e acido bérico. Esses banhos podem conter varios tipos de aditivos
organicos (Abbott et al., 2015; Mockute & Bernotiene, 2000; Nakamura et al., 1994; Oliveira et al., 2006; Oluranti Sadiku-
Agboola, 2012; Pavlatou et al., 2007; Rose & Whittington, 2014; Saravanan & Mohan, 2009; Schlesinger & Paunovic,
2010; Wehner et al., 2003) et al., 2003).

Esses compostos sdo geralmente divididos em dois grupos de diferentes tipos. O tipo | serve como um transportador
e redutor das tensBes que ocorrem na camada cristalina de revestimento do banho de galvanoplastia. A tensdo interna se
refere as forgas criadas na camada superficial como resultado do processo de eletrocristalizagdo em outro material e, as
vezes, como resultado da co-deposicdo de heterodtomos. Este tipo de aditivo tem geralmente uma estrutura aromatica
com enxofre, por exemplo: acido benzeno sulfénico, acido 1,3,6-naftaleno sulfénico (sal de sodio), p-
toluenossulfonamida, sacarina e &cido alilsulfonico. Os transportadores introduzem enxofre no depésito. Os aditivos do
tipo Il sdo comumente conhecidos como branqueadores. Hoje, uma ampla gama de compostos organicos € usada. Eles
incluem: hidrato de cloral de formaldeido, o-sulfobenzaldeido, &cido alilsulfénico, 2-butino-1, 4-diol, tioureia, cumarina
e muitos outros. Os branqueadores estdo geralmente presentes em concentracfes muito baixas e sdo consumidos pela
eletrélise. Isso gera problemas com a determinacéo de aditivos adequados em banho (Vidal et al., 2010; Wojciechowski
et al., 2017).

O desenvolvimento desta tese estd focado em obter um revestimento eletrodepositado em multicamadas, por
eletrodeposicdo pulsada, a base de niquel negro obtido através da otimizacdo do banho de Watts, que apresente
seletividade e resisténcia a corrosao.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais, Reagentes e Pardmetros Experimentais

Na preparacdo das solucdes foram empregados reagentes com elevado grau de pureza analitico e foram
preparadas com &gua destilada. Foram compostos dois banhos, para eletrodeposi¢do pulsada ou em multicamadas. O
primeiro banho utilizado para se obter um revestimento de niquel metalico através do banho de Watts e o segundo banho
para garantir um revestimento escuro de niquel, sobre a primeira camada eletrodepositada. Esse método tem por objetivo
aumentar a seletividade dos revestimentos obtidos, aumentando, assim, a sua absortancia (Estrella-Gutiérrez et al., 2016;
Herrera-Zamora et al., 2020; Lizama-Tzec et al., 2015; Mennucci et al., 2021; Wojciechowski et al., 2017).

Os reagentes foram pesados em vidro de relégio em uma balanca analitica com precisdo de 0,0001 g. Os banhos
eletroliticos empregados na eletrodeposicao da liga de niquel negro foram constituidos dos seguintes reagentes: sulfato
de niquel, cloreto de niquel, &cido borico e cloreto de sddio. O sulfato de niquel é adicionado ao banho como fonte de
niquel, o cloreto de niquel tem por funcdo auxiliar na dissolugdo do anodo e melhoria da uniformidade macroscépica do
revestimento, o acido boérico é adicionado como a agente tampao para garantir a estabilidade do pH do banho durante a
deposicao e o cloreto de sodio tem por fungdo aumentar a condutividade e facilitar a deposi¢do dos ions metalicos no
substrato de aco.

A Tabela 1 e a Tabela 2 apresentam as concentra¢bes utilizada dos reagentes. Para se chegar a essas
concentragdes, foram realizados varios testes variando-se a concentra¢des dos componentes do banho para encontrar uma
solucgdo eletrolitica com uma composicdo quimica préxima a dos trabalhos encontrados na literatura (Herrera-Zamora et
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al., 2020; Lira-Cantl et al., 2005; Lizama-Tzec et al., 2019; Mennucci et al., 2021; Rose & Whittington, 2014;
Somasundaram et al., 2015; Teixeira, Raniero, et al., 2011; Teixeira, Simao, et al., 2011; Wojciechowski et al., 2017)

Tabela 1. Composi¢édo do Banho Eletrolitico de Watts.

Componente Concentracéo (g/L)
Sulfato de Niquel 300
Cloreto de Niquel 45

Acido Borico 45

Tabela 2. Composi¢do do Banho Eletrolitico de Niquel Negro.

Componente Concentracéo (g/L)
Cloreto de Niquel 75
Cloreto de Sodio 30

Para a preparacdo do banho os reagentes foram pesados em vidro de relégio em uma balanca analitica com
precisdo de 0,0001g e em seguidas adicionado a &gua destilada. A solucdo foi mantida sob agitacdo em um agitador
magnético 752A da Fisatom, enquanto os reagentes eram misturados.

2.1.1. Preparagdo do Substrato

O eletrodo de trabalho utilizado foi um substrato de ago SAE 1020, cortado na forma de um quadrado 2 x 2 cm
com area superficial total de 8 cm? (4 cm? cada face), o mesmo pode ser visualizado na Figura 1. A preparacéo do eletrodo
de ago foi dividida em duas etapas: tratamento mecanico e tratamento quimico.

Para o tratamento mecénico foi realizado um polimento com sete tipos de lixas: 100, 220, 360, 400, 600, 800 e
1200 mesh para a retirada de impurezas e homogeneizagao da superficie. O tratamento quimico consistiu em mergulhar
0 eletrodo numa solu¢do de 10% de hidroxido de sédio (NaOH), para a retirada de graxas e superficies organicas sollveis,
lavé-lo com 4gua destilada e logo depois mergulha-lo em uma solucéo de 1% de &cido sulfdrico (H2SO4) para ativar a
superficie do eletrodo para o processo de eletrodeposicédo, lavando em seguida com &gua destilada e secando em estufa.

2 cm
«——»

2 cm

Figura 1. llustracdo do eletrodo de trabalho utilizado na eletrodeposicéo.

2.2. Eletrodeposicéo

A eletrodeposicdo foi realizada sobre a superficie do substrato de agco SAE 1020. O sistema de eletrodeposicéo
utilizado consistiu em colocar o catodo (substrato) centralizado no interior dos anodos (cilindro em forma de malha de
platina), sem que houvesse contato entre ambos para depois disso, mergulha-lo no banho eletrolitico. O pH foi ajustado
adicionando &cido sulfdrico (H2SO.) concentrado e hidroxido de aménio (NHsOH) para reduzir e elevar o pH e evitar a
precipitacdo dos componentes do banho durante o aquecimento, respectivamente. Foi utilizado um pHmetro de bancada
da marca Quimis para realizar as medices de pH. As eletrodeposicdes foram realizadas através do
postentiostato/galvanostato Autolab PGSTATE 302N. Todos os depositos foram realizados em sob temperatura de 60°C.
Depois de terminado o processo de eletrodeposicao, o substrato revestido foi enxaguado, em seguida foi seco em estufa
e resfriado em dessecador.

O tempo para cada deposic¢ao foi estimado por meio da lei de Faraday:

Q=it (1)
na qual Q é a carga em Coulomb (C), para cada revestimento, i € a corrente em Ampeére (A) e t o tempo em segundos (s).

A relagdo entre os pardmetros de densidade de corrente e pH calculados para cada experimento sdo mostrados na Tabela
3.
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Tabela 3. Condigdes de Eletrodeposicdo dos Revestimentos de Niquel.

R _— Banho de Watts Banho de niquel Negro
Parametros de eletrodeposi¢éo
12 camada 22 camada
pH 4 6,5
Temperatura (°C) 60 60
Densidade de Corrente (mA/cm?) 80 10-20-40-60
Tempo de eletrodeposicéo (s) 390 120

Para se chegar a esses parametros foram realizados varios testes, variou-se a composi¢ao dos banhos, foram
testadas composi¢des de banho de liga de niquel-molibdénio, banhos eletroliticos de Watts e niquel negro, sob
temperatura de 60 °C, e pH 2,5 — 8, em substratos de aco 1020 e cobre, para verificar se as deposi¢es em tais parametros
seriam possiveis. Também foram realizados testes para a variavel densidade de corrente e dentro do intervalo 10 - 200
mA/cm?, de inicio encontrou-se dificuldade em se obter um revestimento escuro, compacto e homogéneo. Decidiu-se,
por fim, utilizar-se deposicdo em multicamadas que se apresentou como melhor opcéo para inicio dos ensaios de
caracterizacao.

2.3. Ensaios de Corrosao

Apos a eletrodeposicdo, analise de composicao quimica e ensaio de difracdo de raios-x os revestimentos foram
caracterizados quanto a resisténcia a corrosdo. O material foi analisado inicialmente observando-se a qualidade do
deposito.

Para realizacdo dos ensaios eletroquimicos foi utilizada uma célula eletroquimica composta de trés eletrodos
com 50 mL de NaCl, como o esquema proposto na Figura 2. Um eletrodo de calomelano saturado (Hg/HgCl) como
eletrodo de referéncia, um eletrodo de folha de platina como contra eletrodo e um eletrodo de aco SAE 1020 revestido
com a liga de niquel negro como eletrodo de trabalho, com uma area exposta de 0,1256 cm?. A distancia entre os eletrodos
foi fixada durante todos 0s experimentos. Todos 0s potenciais sdo referidos ao eletrodo de calomelano saturado.

Eletrodo de Referéncia

(Hg/HgCl

Eletrodo auxiliar (platina
em forma de folha)

Orificio para o eletrodo de
«— trabalho (placa revestida de
niquel negro)

Figura 2. Esquema de Montagem de Célula de Corroséao.

No estudo de corrosdo foi utilizado as medidas de Polarizagdo Potenciodindmicos Linear (PLP) e estudos de
Espectroscopia Impedancia Eletroquimica (EIE), para isso foi utlizado postentiostato/galvanostato Autolab PGSTATE
302N. Para a coleta dos dados e tratamento dos resultados foi utilizado um computador com conectado a um computador
pelo software Nova 2.04. para as medidas de PLP e para as medidas de EIE.

As curvas de PLP foram obtidas com uma taxa de varredura de 1 mVs™ e os experimentos de impedancia serdo
realizados com os potenciais de Potencial de circuito aberto (OCP), com um intervalo de frequéncia de 10 kHz a 0,004
Hz com uma amplitude de 0,01V.

Os dados de impedancia foram exibidos como diagramas de Nyquist. A partir desse diagrama o valor para
resisténcia da solugdo € obtida em alta frequéncia, enquanto em baixa frequéncia a resisténcia a transferéncia de carga é
deduzida (Balaraju et al., 2006). As medidas eletroquimicas foram realizadas com a célula eletroquimica dentro de uma
gaiola de Faraday, com o intuito de reduzir tanto quanto possivel o efeito de distdrbios causados por quaisquer sinais
eletromagnéticos externos no sistema sob estudo.
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3. RESULTADOS

No processo de eletrodeposicdo, cada pardmetro tem influéncia independente ou dependente com um ou mais
pardmetros de acordo com a cada liga estudada, dai a dificuldade de se obter resultados satisfatdrios acerca desse assunto.

S&o apresentados e discutidos os resultados parciais obtidos no processo de obtengéo e caracterizacdo da liga
Niquel Negro analisando-se a sua resisténcia a corrosdo (polarizacdo potenciodinamica linear e espectroscopia de
impedancia eletroquimica) no revestimento obtido sobre o substrato de aco.

3.1 Caracterizacao do Revestimento

Devido a dificuldade em se obter os revestimentos anteriormente propostos, optou-se por buscar a otimizacao
do processo de eletrodeposicdo da liga de niquel negro. Neste momento a parte experimental da pesquisa encontra-se no
inicio da caracterizacdo dessas ligas, apds a fase de testes. Portanto, os resultados apresentados sdo preliminares e
introdutorios.

Os revestimentos obtidos apds a eletrodeposicéo da primeira camada, através do banho eletrolitico de Watts,
conforme condi¢des apresentadas na Tabela 3, apresentaram aspecto acinzentado, aparéncia metélica, fosco, compacto e
homogéneo. Sem presenca de trincas ou inconformidades a olho nu.

Em seguida, apds a secagem da amostra pés eletrodeposicdo da primeira camada de niquel, foi realizada a
eletrodeposicao da liga de niquel negro variando-se as densidades de corrente e condi¢Oes de operacdo (Tab. 3) como pH
do banho, tempo de deposicédo e densidade de corrente. As densidades de corrente variaram em 10, 20, 40 e 60 mA/cmz2.

Os revestimentos apresentaram aspecto escuro, rugoso, compactos — com aumento da densidade de corrente
apresentaram espessamento do revestimento e diminuicdo da aderéncia ao substrato, conforme observa-se na Figura 19.

B) (b) N © (d)

Figura 4. Revestimentos de niquel negro obtidos através da eletrodeposi¢cdo em multicamadas, com
variacdo de densidade de corrente (a) 10 mA/cmz?, (b) 20 mA/cmz, (c) 40 mA/cm?2 e (d) 60mA/cm2.

Pode-se observar (Fig. 5) o espessamento do revestimento e rugosidade com o aumento da densidade de corrente.
Apresentando, até mesmo, aspecto azulado nas bordas devido ao efeito de borda, que aumenta as deposi¢des de ions
metalicos nas extremidades da placa (Oh et al., 2004; Rajput et al., 2015; Tan & Lim, 2003).
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(@) (b)
Figura 5. Revestimentos de niquel negro eletrodepositados com densidades de (a) 20 mA/cm2 e (b) 60 mA/cm2,

3.2. Andlises por Espetrofotometria UV-Vis-NIR

Apos identificar em qual densidade de corrente e tempo de deposicéao a absortancia apresentou o melhor resultado
em filmes eletrodepositados sobre o substrato de aco. Estes valores foram estabelecidos como fixos (390s e 120s) e a
fabricacdo do filme foi realizada variando a densidade de corrente no banho. Dessa forma, o resultado da absortancia
medida na faixa de 220 nm a 1400 nm para esses filmes (depositados no substrato de ago) pode ser analisada na Figura

6.
— Ni Negro - 10mA
Ni Negro - 20mA

Ni Negro - 40mA
100 4 NiNegro - 60mA
& 99
8
2
<
;
2 98-
<
97
T T T T T T T T T T T 1
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Figura 6. Espectro de absorténcia para diferentes filmes absorvedores depositados sobre substrato de aco com
variacdo de densidade de corrente.

Observa-se que os revestimentos que foram depositados com maior densidade de corrente obtiveram maiores
indices de absortancia, isso deve-se ao escurecimento do revestimento e a maior espessura dos revestimentos obtidos e,
principalmente devido a intercamada de niquel metalico, ja que esta contribui significativamente para o aumento da
absortancia, diminuigdo da emitancia e, por conseguinte, com o aumento da seletividade do revestimento (el Nady et al.,
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2016; FAROOQ et al., 1998; Farooq & Raja, 2008), porém, a emissao radiativa também aumenta diminuindo assim a
seletividade do revestimento, o que nao é interessante (Kennedy, 2002; Lira-Cantu et al., 2005; Lizama-Tzec et al., 2015,
2019).

Sendo, portanto, indicado que o revestimento apresente alta absortancia associado a um revestimento de baixa
espessura. O que pode ser observado no revestimento de niquel negro obtido sob densidade de corrente de 20 mA/cm?, ja
que este apresenta boa absortancia associado a uma baixa espessura e morfologia compacta.

Lizama-Tzec et al (2015) reporta resultados semelhantes em eletrodeposicdo de niquel negro, onde para uma
alta absortancia solar é desejavel ter uma refletancia muito baixa na faixa de comprimento de onda do espectro solar, em
comprimentos de onda maiores a emissao radiativa pode se tornar importante e que para os revestimentos estudados em
que foram utilizadas eletrodeposicdo em dupla camada e em duas densidades de corrente diferentes, pode-se observar que
a refletancia na regido do visivel € menor do que para revestimentos obtidos com uma Unica camada de revestimento de
niquel.

A alta absortancia de revestimentos eletrodepositados em dupla camada € interessante, pois a quantidade de carga
passada durante a deposicdo € menor do que para os revestimentos obtidos pela eletrodeposicdo de uma Unica camada
preparados em 120 e 180s, indicando que o mecanismo eletroquimico pode mudar com a densidade de corrente, a
morfologia do filme é diferente e isso afeta as propriedades Opticas dos filmes (Estrella-Gutiérrez et al., 2016; Lizama-
Tzec et al., 2015).

Embora os coletores solares para aquecimento de agua funcionem a baixas temperaturas, os materiais de
revestimento precisam ser estaveis até temperaturas muito mais altas para suportar as condi¢6es que podem surgir quando
o fluxo de agua é interrompido, por exemplo, por um vazamento ou durante a instalagdo dos coletores. Neste caso, a
temperatura de estagnacdo pode chegar a 180°C.

Alguns pesquisadores (Badawy et al., 2017; Estrella-Gutiérrez et al., 2016; Herrera-Zamora et al., 2020; Lizama-
Tzec et al., 2015, 2019; Yousif, 1995; Yousif & Abdulgafar, 2018), estudaram o efeito do tratamento térmico em
revestimentos de niquel negro, os revestimentos que passaram por tratamentos térmicos sob temperaturas de 400 °C
apresentaram uma seletividade melhorada quando comparados com os revestimentos sem tratamento térmico. No entanto,
sua absortancia é significativamente menor. Portanto, continua a ser um desafio importante na engenharia de fabricagéo
de materiais termossolares aumentar a absortancia na regido do espectro visivel sem aumentar a emissividade na regido
do infravermelho, j& que esta depende diretamente da emitancia e a absortancia dos materiais.

3.3. Ensaio de Corroséao
3.3.1. Resisténcia a Corrosao

As medidas depolarizagdo potenciodinamica (PP) através da extrapolacéo das curvas de Tafel forneceram como
respostas os valores de potencial de corrosao (Ecorr), corrente de corrosdo (lcorr) € resisténcia a polarizacdo (Rp) mostrados
na Tabela 3 anteriormente. A Figura 7 apresenta as curvas obtidas para os experimentos realizados.
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v — Ni negro - 40mA
v — Ni negro - 60mA
- i

0,0001

1€-05

WE(1).Current (A)

1E-06

1E-07 —

e L L AL LA LA AL LR [ AR B AR AL LA ALALE BLELELALS BUERELALE BLAELELL o

-0,2 -0,1 0,0 0,1 0,2 03 04 0,5
Potential applied (V)

Figura 7. Curvas de Polarizacdo Potenciodindmica Linear da liga de Niquel Negro.
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Através da Figura 7, podemos observar que os revestimentos eletrodepositados com densidade de corrente de 20
e 60 mA/cm2 foram os que apresentaram melhores resultados (Tab. 4), ja que os valores dos potenciais de corrosao sao
mais positivos.

Tabela 4. Resultados obtidos através da Polarizagéo Potenciodinamica Linear.

Amostra Parédmetros
ECorr (V) RP (kQ)
10 mA/cm?2 -0,4373 12,818
20 mA/cm?2 -0,2014 17,251
40 mA/cm? -0,3937 6,397
60 mA/cm? -0,3829 11,531

Este comportamento pode ser causado pela morfologia do revestimento, visto que o revestimento obtido com
densidade de 20mA/cm?2 é mais uniforme e compacto. Revestimentos compactos e homogéneos de niquel se destacam
por sua alta resisténcia a corroséo (Khorsand et al., 2014; Mennucci et al., 2021; Oluranti Sadiku-Agboola, 2012), visto
gue com o0 aumento da rugosidade ha o acimulo de substancias potencialmente corrosivas e que podem causar a Corrosao
por pite nas reentrancias e ndo conformidades dos revestimentos, através da absorcéo de espécies de ions agressivos (CI7)
(Khorsand et al., 2014).

Jian-mei Li et al. (2013) destaca que filmes de niquel preto otimizados e eletrodepositados em multicamadas
possuem maior resisténcia a corrosao do que filmes de niquel metalico eletrodepositados nas mesmas condices, exceto
pela variacdo da densidade de corrente de eletrodeposicéo.

Dessa forma, fica claro a importéncia de se investigar em profundidade a importancia do fator de influéncia da
densidade de corrente nas propriedades dos revestimentos de niquel negro para além da corroséo.

4. CONCLUSOES

Neste trabalho, quatro revestimentos obtidos por eletrodeposi¢cdo em multicamadas para a producéo de revestimentos
de niquel preto foram comparados. Verificou-se que a aplicacdo direta das condicBes relatadas na literatura produziu
depositos pulverulentos e com baixa aderéncia em alta densidades de corrente, e revestimentos compactos e aderentes em
menores densidades de corrente. Num caso foi depositado um revestimento preto compacto, mas a adesdo ao substrato
foi fraca (60 mA/cm?). Ficou evidente que os resultados podem ser devidos & mudanca no substrato em relagdo aos
trabalhos originais. Experimentos em menores densidades de corrente identificaram intervalos em que todos os
procedimentos foram capazes de produzir depdsitos negros. Ainda assim, ficou claro que a otimizagao era necessaria para
produzir um revestimento com a qualidade de acabamento desejada em relagdo a cor, compacidade e aderéncia. O trabalho
progrediu com o procedimento que deu os melhores resultados, e as condi¢des 6timas finais foram encontradas com uma
eletrodeposicao de camada de niquel metalico obtido através de um banho de Watts composto por sulfato de niquel (300
g.I""), cloreto de niquel (45 g.I"), acido borico (45 g.I"), seguido por uma sobrecamada eletrodepositada de niquel negro
de um banho composto por cloreto de niquel (75 g.I"t), cloreto de sddio (30 g.I'), uma densidade de corrente de 20
mA/cmz2 por 2 min de deposicdo sob 60 °C. Imediatamente antes da eletrodeposicéo, foi necessario um pré-tratamento
acido para garantir a adesdo ao substrato. A superficie preta apresentou microrugosidade com nanoflocos. A cor preta do
revestimento foi atribuida a interferéncia dptica causada pela textura da superficie. 3.2. Analises por Espetrofotometria
indicam que os revestimentos apresentaram bom indice de abstortancia no espectro de infravermelho, mostrando o
potencial de seletividade dos revestimentos estudados . Curvas de polarizacdo e espectroscopia de impedancia
eletroquimica mostraram boa resisténcia a corrosdo. O trabalho continua para ajustar as condi¢fes de brilho do
revestimento, pois valores especificos sdo importantes para as diferentes aplicacoes.
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Abstract. This work seeks to optimize the process of obtaining a selective surface of black nickel by electrodeposition
and characterization of the alloys obtained. The coatings were obtained through multilayer nickel electrodeposition on
SAE1020 steel substrate with pH variation (4.5-6) and current density (10, 20, 40 and 60 mA/cm?) and time (120 and
390s), at a temperature of 60°C of a metallic nickel alloy by means of a Watts bath followed by an electrodeposition of
black nickel. The coatings obtained under current density of 20mA/cm?2 stood out for their good corrosion resistance
(Rp: 17.251 kQ; Ecor: -0.2014V), high absorbance in the solar radiation spectrum and more uniform and compact
morphology, such coatings with these characteristics stand out for their high corrosion resistance, since it has good
absorbance associated with a low thickness and compact morphology. Since with the increase in roughness, there is the
accumulation of potentially corrosive substances that can cause pitting corrosion in the recesses and non-conformities.
Keywords: Solar Selective Surfaces. Electrodeposition. Black Nickel. Corrosion.



