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INTRODUCERE 
 

În contextul utilizării din ce în ce mai mari a produselor din materiale neconvenţionale, 
prezenta lucrare abordează un domeniu de recentă actualitate, o direcţie prioritară pe plan mondial 
ce are ca scop major obţinerea unor materiale nanocompozite, nanostructurate cu proprietăţi 
speciale, care să înlocuiasca materialele deficitare care sunt energofage sau mai scumpe. Depunerea 
electrochimică a unor materiale compozite nanostructurate cu matrice metalică este un subiect 
extrem de important, permanent şi de actualitate. În procesele electrochimice, acoperirile metalice 
sunt de interes tehnic, având aplicaţii diverse, precum şi obţinerea peliculelor protective sau 
decoraţiuni pentru unele materiale noi, materiale cu proprietăţi superioare. Straturile obţinute prin 
electrodepunere sunt folosite în diferite ramuri industriale pentru îmbunătaţirea aspectului 
suprafeţelor, pentru a obţine o mai bună protecţie a substratului împotriva coroziunii, deasemenea, 
pentru îmbunatăţirea durităţii, rezistenţei la uzură şi uneori de a furniza contacte electrice bune. 
Unele costuri mai ridicate al acestor materiale se justifică prin precizia, calitatea produselor obţinute, 
iar funcţionarea acestora conduce la o mărire a fiabilităţii, în industria automobilelor sau a 
aeronauticii, la un consum scăzut de energie. 

Acoperirile metalice şi nanocompozitele sunt într-o continuă dezvoltare ce generează 
materiale surprinzătoare, cu proprietăţi inedite. Datorită acestor proprietăţi, materialele 
nanocompozite au aplicaţii în aproape toate domeniile tehnice. Din aceste motive nanocompozitele 
promit noi aplicaţii în foarte multe sectoare: componente cu masă redusă şi proprietăţi mecanice 
îmbunatăţite, optică non-lineară, baterii catodice şi ionice, nano-cabluri, senzori şi alte sisteme. 
Aceste proprietăţi rezultă din combinarea proprietăţilor componentelor primare într-un singur 
material.  

Straturile de nichel pur şi nanocompozite într-o matrice metalică de nichel, obţinute prin 
procedeul electrodepunerii diferitelor faze disperse, se studiază mult pe plan internaţional, în ţara 
noastră totuşi, sunt încă foarte puţin cunoscute, datorită limitării experienţei privitoare la condiţiile 
de obţinere şi a proprietăţilor suprafeţelor eterogene rezultate [Benea L., 1998]. 

Cercetările majore prezentate în teză urmăresc studii referitoare la optimizarea parametrilor 
de lucru cu privire la obţinerea pe cale electrochimică a nichelului pur şi a unor acoperiri 
nanocompozite în matrice de nichel cu faza dispersă diferită (nanoparticule de TiO2 şi diamant). 
Straturile obţinute au fost caracterizate din punct de vedere structural şi al proprietăţilor mecanice 
(rugozitate, duritate). S-a urmărit totodată, caracterizarea din punct de vedere al creşterii rezistenţei 
la coroziune a acoperirilor nanocompozite obţinute comparativ cu rezistenţa la coroziune a 
acoperirilor de nichel pur. 

 

SCOPUL TEZEI DE DOCTORAT 

Teza de doctorat reprezintă activitatea de cercetare experimentală, fiind rezultatul a două 
granturi de cercetare, proiect POSDRU 6583 - SIMBAD 6/1.5/S/15- 01.10.2008 în perioada 28 
noiembrie 2009 – 3 martie 2010 Dresden University of Technology, Department of Physical  
Chemistry and Electrochemistry, Erich-Muller-Bau 66, D-01062 Dresden, Germany  şi 4 martie 
2010 – 30 iunie 2010 Politecnico di Milano - Chemistry, Materials and Chemistry Engineering 
Department "Giulio Natta" şi s-a realizat, în parte, în cadrul proiectului de cercetare dintr-un proiect 
PN II-ID nr. 2290/2008, cu titlul „Obţinerea de nanofire de nichel electrodepuse în structuri 
nanoporoase de nanocelule anodizate de oxid de aluminiu” ce a făcut obiectul de studiu al 
capitolului 8 din teză ceea ce constituie o nouă direcţie de cercetări viitoare. Cercetarea privind 
obţinerea de nanofire de nichel s-a realizat combinând experienţa şi expertiza a două grupuri de 
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cercetare, în domeniul electrochimiei şi ştiinţa materialelor, un grup de la Universitatea Dunărea de 
Jos Galaţi – România şi un altul de la Politehnica din Milano- Italia. 
Prin studiul documentar evidenţiat într-o cercetare asiduă în diverse direcţii de investigare atât 
teoretice cât şi aplicative şi prin lucrările realizate, teza îşi propune să aducă o contribuţie la volumul 
mare de de informaţii acumulat în domeniul cunoaşterii chimiei suprafeţelor. Prin acest deziderat şi 
prin utilizarea unei tehnologii de vârf la nivel mondial, subiectul tezei se încadreaza în cerinţele 
actuale ale lumii. 

Cercetările prezentate în teză urmăresc studii referitoare la optimizarea parametrilor de lucru 
cu privire la obţinerea pe cale electrochimică a nichelului pur şi a unor acoperiri nanocompozite în 
matrice de nichel cu faza dispersă (nanoparticule de TiO2 şi diamant). Straturile obţinute au fost 
caracterizate din punct de vedere structural şi al proprietăţilor mecanice (rugozitate, duritate). S-a 
urmărit în special, comportamentul la coroziune a straturilor electrodepuse realizate. 

Alegerea a fost motivată de faptul că mulţi specialişti cercetători din domeniul 
nanomaterialelor sunt preocupaţi de studiul depunerilor electrochimice a nanocompozitelor, ce au ca 
scop major obţinerea de noi straturi cu proprietăţi speciale.  

Majoritatea figurilor prezentate în această lucrare sunt originale sau preluate din articolele 
publicate de autor. O parte sunt adaptate iar sursele sunt citate în descrierile corespunzătoare. 
 
 

OBIECTIVELE PRINCIPALE ALE TEZEI DE DOCTORAT  
 

Principalele obiective ştiin ţifice urmărite, concretizate şi diseminate pe parcursul 
elaborării tezei s-au referit la: 
 

1. Realizarea unui studiu documentar privind stadiul actual al cercetărilor, reactualizarea şi 
    sistematizarea datelor din literatură referitoare la straturile de Ni şi nanocompozite. 
2. Realizarea de acoperiri de nichel şi nanocompozite prin electrodepunere, în matrice de nichel, 

          folosind drept faze disperse: nanoparticule de dioxid de titan şi diamant. 
3. Optimizarea condiţiilor de obţinere a electrodepunerilor de Ni, Ni-TiO2 şi Ni-diamant.  
4. Influenţa factorilor fizico-chimici în realizarea de acoperiri Ni-Co. 
5. Studiul fizico-chimic şi analitic al acoperirilor de Ni, Ni-TiO2, Ni-diamant şi Ni-Co realizate. 
6. Interpretarea compoziţiei chimice a acoperirilor obţinute, prin analiza spectrelor EDX şi RDX. 
7. Caracterizarea microstructurală a electrodepunerilor realizate prin microscopie electronică 

          (SEM). 
8. Studiul comportamentului electrochimic la coroziune al acoperirilor de nichel şi a acoperirilor 

          nanocompozite, prin metoda polarizării liniare şi spectroscopie impedanţă electrochimică. 
9. Obţinerea şi caracterizarea structurală de nanofire de Ni-Co şi Ni-Co bariuferite în celulele 

           nanoporoase de alumină ca substrat. 
     10. Evaluarea electrochimică a proceselor de obţinere prin anodizare pentru realizarea de 
            nanocelule de alumină şi prin electrodepunere în vederea obţinerii de nanofire de Ni-Co. 

11. Stabilirea corelaţiilor între procesele electrochimice, nanostructurile obţinute şi proprietăţile 
acestora. 

12. Diseminarea rezultatelor şi implementarea conceptelor dobândite pentru activităţi de 
            cercetare şi dezvoltare industrială. 
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Capitolul 1 

 
1.1. Stadiul actual al cercetărilor privind  obţinerea, structura şi propriet ăţile materialelor 
       compozite şi nanocompozite cu matrice metalică  
 

În ultimele decenii, în domeniul materialelor avansate au fost dezvoltate materiale noi: 
straturi compozite şi nanocompozite, obţinute prin electrodepunere.  

Acoperirile compozite şi nanocompozite în matrice metalică sunt considerate materiale 
avansate, cu aplicaţii multiple, în diverse domenii, pentru protecţii specifice, proprietăţi decorative şi 
tehnologice, cum ar fi protecţia anticorozivă, duritate, rezistenţă la abraziune şi alte proprietăţi 
funcţionale. Acoperirile compozite (AC) fac parte din categoria materialelor compozite (MC), care 
se definesc ca fiind sisteme alcătuite din două sau mai multe materiale în scopul de a îmbunătăţi 
proprietăţile lor comparativ cu proprietăţile separate ale componentelor singulare. 
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1.1.2. Materiale compozite şi nanocompozite  
 
Materialele noi, care înglobează cunoştinţe avansate, aduc noi funcţionalităţi şi 

performanţe, fiind considerate factori critici pentru inovare şi pentru dezvoltarea tehnologică. Ele 
asigură dezvoltarea durabilă şi competitivitatea pe piaţă, tocmai datorită acestei multifuncţionalităţi 
ce îşi găsesc aplicaţii în majoritatea ramurilor industriale, mai ales în cele cu rol esenţial asupra 
societăţii: medicină, construcţii, siguranţă şi protecţie. 

Ştiinţa materialelor compozite şi nanocompozite a apărut din necesitatea unor studii 
multidisciplinare, pornind de la faptul că elaborarea acestora este complexă, condiţiile de operare în 
care aceste materiale trebuie să funcţioneze sunt severe, proprietăţile fizico-chimice, magnetice, 
electrice şi mecanice sunt influenţate de compatibilitatea şi modul de dispunere a elementelor 
componente. 

Efortul oamenilor de ştiinţă se orientează către materialele noi, şi implicit asupra tehnicilor 
de prelucrare şi proiectare analitică a elementelor active necesare prelucrării acestora. Studiul unor 
tehnologii au scos la iveală că acestea ar putea fi aplicate la scară industrială pentru avantajele 
economice, performanţa şi simplitatea proiectării. 

Din punct de vedere istoric, conceptul de material compozit este foarte vechi. În Egiptul 
antic cărămizile de argilă erau consolidate cu paie; la Muzeul Britanic din Londra, este expus un vas 
de depozitare din perioada merovingienilor 900 d.H de pe teritoriul Scoţiei, realizat dintr-un material 
format din fibră de sticlă întărită cu o răşină, ceea ce ar corespunde astăzi unui compozit de tip 
răşină epoxidică consolidată cu fibră de sticlă. 

Materialele compozite şi nanocompozite sunt materiale formate din două sau mai multe faze 
la scară macroscopică a căror performanţă şi proprietăţi sunt destinate a fi superioare celor ale 
materialelor constituente, acţionând independent. Una dintre fazele constituente este discontinuă, 
rigidă, numindu-se de "ranforsare", iar faza continuă, cu rigiditate mai scăzută se numeşte matrice. 
Uneori, datorită interacţiunilor chimice ale altor efecte de prelucrare, apare o fază suplimentară - 
interfaza - la interfaţa dintre ranforsare şi matrice. Ex: Wiskers-urile sunt fibre formate din 
monocristale filamentare, cu diametre cuprinse între 1 şi 5µm şi lungimi lf ≤ 500m, foarte scurte lf ≤ 
10 mm sau scurte cu lf = 10-25 mm, ori lungi (lf>25mm), obţinute din diferite materiale: sticlă, 
carbon, carburi de siliciu, bor, safir, alumină, ceramică, metale feroase şi neferoase, textile, azbest, 
poliamide. Roving -ul este o configuraţie a fibrelor de sticlă obţinută prin răsucirea tronsoanelor 1, 2, 
3. Fiecare tronson poate fi constituit din 6 până la 204 monofibre lungi de sticlă, cu diametrul între 8 
şi 14 µm, dispuse paralel şi netorsionat, unite între ele cu răşini [Suciu V. and Suciu M. V., 2008]. 

Brent Strong subliniază că „materialele compozite sunt identificabile macroscopic, aceasta 
însemnând că materialele sunt diferenţiate la nivel molecular, au proprietăţi diferite şi sunt 
separabile mecanic” şi proprietăţi mecanice insuficiente pentru aplicaţii high-tech. 
 
1.1.3. Definiţia materialelor nanocompozite  
 

Definiţia materialelor nanocompozite s-a extins semnificativ pentru a cuprinde o varietate 
mare de sisteme, cum ar fi materiale unidimensionale, bidimensionale, tridimensionale şi amorfe, 
realizate din componente distincte şi diferite, amestecate la scară nanometrică. Materialele 
nanocompozite sunt aranjamente de fibre continue sau discontinue, compuse din: agentul de 
ranforsare (ranforsant) care asigură rezistenţa mecanică; matricea (polimer, răşină organică) în care 
este cufundat ranforsantul, asigură protecţie chimică şi dă forma piesei dorite. 

Nanocompozitele cuprind o varietate de sisteme: uni-, bi-, tri-dimensionale şi materiale 
amorfe ale căror componente au proprietăţi diferite (morfologie, structură) şi dimensiunile 
particulelor materialului de armare este de ordinul nanometrilor. Astfel, se obţin materiale cu 
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proprietăţi unice: claritate optică, rigiditate, rezistenţă mecanică şi chimică, permeabilitate redusă la 
apă, gaze şi hidrocarburi pot fi ignifugate în orice clasă de rezistenţă la foc. 

Pentru substrat, nu numai un material apropiat va fi selectat, dar în acelaşi timp tratamentul 
suprafeţei înainte de acoperire este foarte important, pentru a obţine cerinţele impuse asupra 
proprietăţilor mecanice, chimice şi structurale ale acoperirii. 

Materialul de acoperire va fi selectat în lumina necesităţilor proprietăţilor funcţionale, de 
exemplu: rezistenţa chimică, reyistenţa la uzură, cerinţe decorative, proprietăţi electrice etc. Astfel, 
în Figura 1.3. [Benea L., 1998] se ilustrează selecţia unei acoperiri cu aplicaţii pentru uzură şi 
combinată, uzură plus coroziune ce este dependentă de modul de uzură şi mecanismul de coroziune. 
O astfel de încercări de clasificare a  numeroase procese de acoperire existente astăzi este dificilă; 
totuşi după tehnologiile de obţinere acestea pot fi clasificate astfel: 

 
 

 
 

 

. 
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Figura 1.3. Proprietăţile unei acoperiri necesare pentru utilizarea la uzură, coroziune şi oxidare. 

 
Avantajele dimensiunilor nanometrice 
 
- Structurarea materiei la nivel nanometric este esenţială pentru sistemele biologice; 
- Nanotehnologiile vor permite plasarea unor dispozitive în interiorul celulelor;  
-    Nanotehnologiile vor permite crearea de noi materiale folosind metode auto-structurante, după 
     modelul celor din natură. 
-    Raportul suprafaţă/volum foarte mare caracteristic nanostructurilor, le face ideale pentru aplicaţii 
      în domeniul materialelor compozite, reacţiilor chimice, eliberării de medicamente, stocării 
      energiei. 
 
1.2. Electrodepunerea nichelului 

 
Obţinerea de noi materiale cu proprietăţi superioare surprinzătoare este un domeniu într-o 

continuă dezvoltare ce se extinde rapid în multe domenii de vârf, cum ar fi: tehnologii aerospaţiale, 
microelectronică, tehnica nucleară, tehnica de construcţie medicală a implanturilor, cât şi în 
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industria chimică, industria navală, industria de automobile, industria materialelor sportive mai ales 
în cele cu rol esenţial asupra societăţii: medicină, construcţiile, siguranţă şi protecţie. Proprietăţile 
nanocompozitelor depind nu numai de proprietăţile componentelor, ci şi de morfologie şi de 
proprietăţile de interfaţă pe care acestea trebuie să le aibă. Lucrările experimentale de specialitate au 
demonstrat că, teoretic, electrodepunerile compozite se obţin cel mai uşor dintr-o soluţie de 
nichelare [Tomaszewski T. W., et al., 1969]. În matricea de nichel pot fi încorporate orice fel de 
particule şi oxizi pentru scopuri diverse, prin electrodepunere pot conduce la îmbunătăţirea 
proprietăţilor, acestea putând fi sintetizate utilizând tehnici surprinzator de simple şi necostisitoare. 

În literatura de specialitate studiul materialelor compozite în matrice de nichel se regăsesc în 
lucrările lui Guglielmi şi colaboratorilor [Guglielmi N. şi Icardi G.,1970; Guglielmi N., 1972;], care 
studiază în special mecanismul codepunerii TiO2 şi modelarea matematică a acestuia. Wagner şi 
colaboratorii [Metzger W., et al., 1970; Wagner E. şi Speckhardt H.,1980], studiază efectul 
codepunerii oxidului de aluminiu asupra tensiunilor interne în acoperirile compozite în matrice de 
nichel şi asupra durităţii straturilor compozite obţinute. Oxidul de aluminiu codepus în nichel nu 
influenţează tensiunile interne ale straturilor compozite, dar creşte duritatea.  

Peste 30 de metale incluzând cromul, nichelul, cobaltul, aurul, argintul, cuprul etc. pot fi 
obţinute uşor prin depuneri din soluţii apoase. Fiecare dintre aceste materiale îşi găsesc diferite 
aplicaţii pentru protecţia substraturilor de cupru, alamă sau oţel, pentru uzură sau coroziune, 
proprietăţi electrice speciale sau pentru decoraţiuni. Componentul ce urmează a fi acoperit formează 
catodul într-o celulă electrică în care anodul este format din metalul de acoperire. 

Depunerea electrochimică a nichelului reprezintă un proces important şi diversificat, de 
procesare a suprafeţelor. Importanţa sa comerciala poate fi apreciată prin cantitatea de nichel sub 
forma de metal şi săruri consumată anual pentru electrodepunere (nichelare) iar diversificarea sa din 
multiplele sale aplicaţii. Aplicaţiile electrodepunerii nichelului se împart în trei mari categorii: 
decorative, funcţionale şi electroformatoare. 

 
 
1.4. Aplicaţii ale acoperirilor de nichel şi nanocompozite 
 

Aplicaţiile structurale ( mai ales în construcţii ) care necesită rezistenţă specifică la coroziune 
sau rezistenţă mecanică sporită la temperaturi ridicate, gasesc aceste proprietati necesare in nichel si 
aliajele sale. În funcţie de tipul de proprietăţi speciale ale aliajelor de nichel acestea se pot clasifica 
dupa cum urmează: - aliaje cu rezistivitate electrică mare; aliaje cu forţa termoelectromotoare mare; 
cu coeficient de temperatură al rezistivităţii electrice mare; cu proprietăţi magnetice; cu dilatare 
termică foarte redusă; cu refractaritate şi rezistenţă la temperaturi înalte; rezistenţă mare la coroziune 
şi oxidare. 

În funcţie de domeniul de utilizare cel mai adesea acoperirile de nichel şi acoperirile 
nanocompozite cu matrice de nichel, sunt recunoscute în industria chimică, farmaceutică, pentru 
aparatura medicală şi de laborator, în industria alimentară, dar mai ales în construcţii navale şi 
civile. Nichelul formează o peliculă de oxid protectoare ceea ce-l face interesant pentru 
confecţionarea monezilor, a tacâmurilor, a obiectelor de decoraţiuni interioare şi unele elemente din 
construcţii civile. 
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1.5. Caracteristici şi aplicaţii ale fazei disperse 
 
1.5.1. Nanoparticule de dioxid de titan 
  

Acoperirile compozite cu nanoparticule de TiO2 îmbunătăţesc proprietăţile mecanice [Erler 
F., et al., 2003; Li J.,et al., 2005; Low C. T. J., et al., 2006; Lampke T., et al., 2006; Lin C.S.,et al., 
2006; Sun X. J., et al., 2008; Thiemig D. and Bund A., 2008; Lampke T., et al., 2008;], cu un efect 
autocatalitic şi fotoelectrochimic [Norma R de Tacconi, et al.,(2000); Deguchi T.,et al., 2001]. 
Încorporarea de nanoparticule TiO2 într-o matrice de nichel duce la formarea de structuri fine, în 
timp ce tensiunile de tracţiune reziduale [Erler F.,et al., 2003] sunt mai reduse, duritatea creşte [Li 
J.,et al., 2005; Lin C.S., et al., 2006; Lampke T., et al., 2006; Sun X. J. and Li J. G., 2007; Aal A. 
Abdel, 2008; Thiemig D. and Bund A., 2008; Lampke T., et al., 2008] rezistenţa la coroziune [Li J., 
et al., 2005; Aal A. Abdel, 2008] şi uzură [Sun X. J. şi Li J. G., 2007, Thiemig D., Bund A., 2008; 
Lampke T.,et al., 2008] a straturilor.  

Dimpotrivă, Lampke et al. [Lampke T., et al., 2006] au raportat rezultate discorcondante la 
rezultatele promiţătoare privind rezistenta la coroziune acoperirilor nano-compozite Ni-TiO2 

furnizate de alţi autori [Li J., et al., 2005; Aal A. Abdel, 2008]. 
În general, s-a observat că, cantitatea de particule de TiO2 încorporate creşte odată cu creşterea 
concentraţiei de particule TiO2 în suspensie în electrolit. 
De asemenea, s-a raportat că o scădere a dimensiunii particulelor TiO2 afectează rezistenţa la uzură 
şi coroziune (de până la o dimensiune minimă, 280 nm), într-un mod pozitiv [Lampke T., et al., 
2006; Lampke T., et al., 2008]. În general, reducerea dimensiunilor particulelor scade conţinutul 
codepunerii particulelor în timp ce creşte remarcabil tendinţa de aglomerare a particulelor, din cauza 
energie de suprafaţă mare, în matricea metalică, precum şi în electrolit [Erler F., et al., 2003; 
Thiemig D. şi Bund A., 2008]. Cercetările legate de acoperirile compozite Ni-TiO2 a demonstrat că 
procentul codepunerii de particule nanoparticulelor este dificil de a fi controlate cantitativ. Astfel, se 
admite că dimensiunea particulelor, dispersia şi procentul de încorporare joacă un rol important în 
procesul de electrocodepunere şi prin urmare, asupra proprietăţilor mecanice ale acoperirilor 
compozite Ni-TiO2. În figura 1.6. este reprezentată imagine SEM nanostructura de TiO2 [Toma F. L. 
et al., 2008]. 

. 
 
 

                  
 
                      Figura 1.6. Nanostructura de TiO2  

 
 

 
 
 

 
 
1.5.2. Aplicaţii ale nanocompozitelor Ni-TiO2 

 

Nanoparticulele de TiO2 sunt bune semiconductoare cu stratul de nichel şi indică un bun 
comportament fotocatalitic, un coeficient de frecare redus, bună rezistenţă la uzură, duritate şi 
proprietăţi bune ale stratului de protecţie la temperaturi înalte [Musiani M., 2000; Zhou M.M., Lin 
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W.Y. et al., 1997 et al., 1996]. Recent, acoperirile compozite Ni-TiO2 au fost studiate de către mulţi 
autori [Abdel Aal A., 2008.; Chena W., et al., 2010; Spanou S. and Pavlatou E. A., (2010); Spanou 
S. Et al., 2009, Lajevardi S. A. and Shahrabi T., (2010)]. Cercetătorii au subliniat, în principal că 
pentru modoficarea proprietăţilor mecanice de suprafaţă, consolidarea acestor acoperiri compozite 
Ni-TiO2 schimbă atât morfologia cât şi textura în matrice. Aceste acoperiri au mari aplicaţii în 
contacte electrice, piese auto, circuite imprimante, uşi decorative, accesorii pentru lumină şi baie, 
cilindrii motorului, supape de înaltă presiune, garnituri metalice, trofee, instrumente muzicale, 
industria aerospaţială, dispozitive medicale, marină, agricultură, în domeniul nuclear şi materiale 
magnetice pentru înregistrarea magnetică[Clark D., et al., 1997; Rastogi M. C., 2003; Gul H., et al., 
2009]. 
 
1.5.3. Diamant şi nanoparticule de diamant  

 
Diamantul şi acoperiri nanocompozite pe bază de nanoparticule de diamant sunt  

considerate ca fiind materiale super abrazive mai grele decât alte materiale. Deşi proprietăţile 
excepţionale ale diamantelor sunt bine cunoscute, este dificil să se realizeze orice componentă 
folosind doar praf de diamant. Acest fapt a necesitat o creştere a pieţei cu compozite şi 
nanocompozite în întreaga lume. 

Ultra dispersatele particule de diamant (UDD) într-o matrice de nichel sunt ce în ce mai 
atractive considerabil din punct de vedere ştiinţific şi tehnologic, de interes în virtutea proprietăţilor 
lor mecanice si tribologice unice, inclusiv duritate mai mare, coeficient mai mic de frecare şi inerţia 
chimică de a ataca [Venkateswaralu K., et al., 2006; Pushpavanam M., 1997; Sheela G. şi 
Pushpavanam M., 2002; Addison C., 1997; Sato K. şi Suzuki K., 1984; Lee E. C. şi Choi J. W., 
2001]. Yogodkina şi al. [Yogodkina L. M., et al., 1997] a studiat structura, fizico-chimică şi 
structura compozitelor de  Ni/diamant  şi Reddy şi al. [Reddy V. V. N., et al., 2000] şi Lukschandel 
[Lukschandel J., 1978] a studiat proprietăţile electro mai puţin a acoperirilor de Ni- diamant. Abi - 
Akar şi al. [Abi-Akar H.,et al., 1996] au investigat efectul gravitaţiei asupra codepunerilor din 
materialele compozite de mai sus. Sato et al. [Sato K. şi Suzuki K., 1984] a studiat procesul de mai 
sus pe o roata de măcinare în timp ce Lee et al. [Lee W. H.,et al., 1999], a comparat co-depunerile 
nanocompozitelor Ni-diamant de la curentul direct şi pulsul curentului. 

Nanoparticulele de diamant sunt de mare importanţă în procesele electrochimice, deoarece 
acestea modifică structura suprafeţei [Berkh O. şi Eskin S., Zahavi J., 1994; Hovestad A. şi Janssen 
L. J. J., 1995; Maurin G. Şi Lavanant A., 1995].  

Acoperirile compozite prin electrodepunere au fost utilizate şi dezvoltate pe scară largă în 
ultimele decenii pentru diversele sale aplicaţii interesante pe care le oferă. Multe cercetări s-au 
concentrat asupra codepunerii de microparticule ca: carburi de siliciu, oxizi, polimeri şi 
nanoparticule de diamant [produse de: Heyuan Zhonglian Nanotechnology Co., Ltd, China]..  

 
 
 
 

Figura 1.7. Nanostructura - Ultra dispersatelor particule de 
diamant (UDD) 
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1.5.4. Aplicaţii ale nanocompozitelor cu nanoparticule de diamant 
 

Materialele bazate pe diamant cât şi pe monocristalele de diamant au numeroase aplicaţii în 
diferite ramuri industriale. Se pot specifica în: 

-aplicaţii mecanice- datorită durităţii mari se poate folosi drept „nicovală” (suportă 
presiuni de până la 4,6x103 GPa). Este folosit drept material abraziv, la instrumente de tăiat sau 
găurit foarte ascuţite şi dure. 

-aplicaţii optice- se poate folosi diamantul ca material optic ideal, dar datorită mărimii 
reduse şi a costurilor ridicate este folosit rar (ex. ferestre optice la naveta spaţială Pioneer Venus). 

-aplicaţii termice- datorită conductivităţii termice ridicate este folosit pentru transferarea 
rapidă a căldurii, cel mai des în circuitele electronice cu densităţi mari de curent. 

-aplicaţii electronice- în industria electronică, materiale de tip diamant şi acoperirile 
diamantate prezintă un interes atât în depunerile pe electrozi cât şi în tehnologia semiconductorilor. 
 
 

Capitolul 2 
 

Caracterizarea proprietăţilor structurale şi funcţionale a nanofirelor de Ni-Co  
obţinute prin electrodepunere 

 
Introducere 

 
S-a remarcat un interes deosebit în fabricarea materialelor nanostructurate datorită 

proprietăţilor lor fascinante, a fenomenelor şi a aplicaţiilor superioare comparativ cu materialele 
comune. Materialele nanostructurate sunt materiale ce conţin o microstructură, lungime 
caracteristică a acesteia cu dimensiuni la scară de 0,1 – 100 nanometri. Microstructura se referă la 
compoziţia chimică, la aranjamentul atomilor (structura atomică), şi la mărimea unui solid în trei 
dimensiuni (macrostructura, microstructura şi structura reticulară). Printre efectele care controlează 
proprietăţilor materialelor nanostructurale se poate include şi efectul de dimensiune (unde lungimea 
critică a scalei ce corespunde fenomenelor fizice devine comparabilă cu dimensiunea carecteristică a 
blocurilor de construcţie a microstructurii); modificări ale dimensiunii sistemului; schimbări ale 
structurii atomice; alierea unor componente (elemente) care nu sunt miscibile în stare solidă şi/sau 
topită. 

Sintetizarea, caracterizarea şi prelucrarea materialelor nanostructurate aparţin unui domeniu 
deosebit de actual şi în curs de dezvoltare. Cercetarea şi dezvoltarea ce se desfăşoară în acest 
domeniu, pune un accent deosebit pe descoperirile ştiinţifice din generaţia materialelor cu 
caracteristici microstructurale controlabile; pe cercetarea prelucrării în materiale „bulk”, cu 
proprietăţi tehnice şi funcţii tehnologice, precum şi pe introducerea de noi concepte cu privire la 
dispozitivele realizate. 

Studiul nanofirelor a devenit în ultimul timp o mare atracţie pentru cercetători, datorită noilor 
utilizării ale acestora ca structuri pentru dispozitive electronice şi optoelectronice. Mai multe tipuri 
de nanofire au fost folosite cu succes ca detectori de gaz sau ca detectori biochimici. Nanofirele 
metalice cu o structură stratificată au fost folosite în studiul magnetorezistenţei. Sinteza de nanofir 
prin electrodepunere folosind ca structură suport celule nanoporoase de alumină este dezvoltat prin 
controlul nanostructurilor adaptate nevoilor de implementare industriale. 

Datorită interesului acordat de către cercetători, tehnologia structurii provizorii de alumină 
poroasă reprezintă un subiect de cercetare aflat într-o continuă dezvoltare precum şi o idee 
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interesanta şi o bază comercială viabilă. Cercetarea reprezintă o provocare în domeniul materialelor 
nanostructurate, domeniu aflat deja în plin avânt de dezvoltare şi implementare. 

Nanofirele realizate din substanţe feromagnetice simple, cum ar fi Fe, Ni, Co, au fost 
sintetizate prin tehnici de electrodepunere [Nielsch K., (2000); Xu J., (2008); Tsai W. C., (2009)]. 
Proprietăţile lor magnetice şi proprietăţile magnetorezistive au fost investigate şi raportate într-un 
număr de lucrări ştiinţifice anterioare [Vázquez M., et al, (2005); Fert A. and Piraux L., (1999)] 

Şablonul de AAO este utilizat în general pentru realizarea unor varietăţi de 
nanostructuri,cum ar fi nanofirele. Dintre cele mai multe metode alternative folosite pentru a crea un 
şablon poros în vederea creşterii economice a nanofirelor, în această lucrare filmele poroase de 
alumină au fost folosite, deoarece sunt auto-organizate, porii sunt cilindrici şi uniformi, iar diametrul 
şi distanţa interpori pot fi modulate prin simple schimbari în tensiunea de anodizare.  
Această metodă permite sinteza de nanofire metalice prin depunere electrochimică în porii cilindrici. 
Aşadar, un nanofir poate fi realizat din materialul şi compoziţia dorită ei, cu aliajul sau structura 
multistrat. 

Acest capitol se referă la progresele raportate în literatură privind structura membranelor de 
alumină poroasă. Formarea ordonată a celulelor nanoporoase de alumină ca substrat ce este o 
necesitate pentru aplicaţiile industriale din diferite domenii. Sunt prezentate sintetic cele mai 
avantajoase procedee pentru obţinerea de nanocelule poroase de alumină prin anodizare şi obţinerea 
de nanofire în aceste structuri prin diferite metode şi electroliţi diferiţi. 

Cercetarea s-a realizat combinând experienţa şi expertiza a două grupuri de cercetare, în 
domeniul electrochimiei şi ştiinţa materialelor, un grup de la Universitatea Dunărea de Jos Galaţi – 
România şi un altul de la Politehnica din Milano- Italia, ce a făcut obiectul de cercetare dintr-un 
proiect PN II-ID nr. 2290/2008, cu titlul „Obţinerea de nanofire de nichel electrodepuse în 
structuri nanoporoase de nanocelule anodizate de oxid de aluminiu” 

Se prezintă sintetic aspecte privind obţinerea structurilor template de alumină poroasă 
(obţinute ca rezultat al unui stagiu de 4 luni la instituţia colaboratoare Politehnica din Milano- 
Italia,) şi aspecte privind obţinerea de nanofire cu referire îndeosebi la nanofirele de Ni-Co 
bariuferite obţinute în structura nanocelulelor de alumină anodizată (AAO). 

 
2.3. Realizarea de nanofire în nonocelulele de alumină nanoporoasă anodizată (AAO) 
 

Fabricarea reţelelor mari de nanoelemente ordonate, ultrafine (~10 nm sau mai mici), 
monodisperse rămâne totuşi o provocare. Sunt necesare studii mai sistematice asupra proceselor de 
inversare a magnetizării, incluzând efectele dinamicii asociate la scară de timp mică. Este de 
asemenea deosebit de importantă înţelegerea efectelor de interacţiune din interiorul reţelelor de 
nanofire sau dintre reţelele de nanofire magnetice şi alte sisteme. 

S-a remarcat un interes ridicat în fabricarea materialelor magnetice nanostructurate datorită 
proprietăţilor lor neobişnuite în comparaţie cu materialele de bază şi datorită aplicaţiilor lor posibile 
în înregistrarea magnetică cu densitate ridicată, senzori si alte mecanisme. Au fost dezvoltate diverse 
tehnici de producere a materialelor nanoscalare. Dintre ele electrodepunerea este o tehnică simplă, 
ieftină şi cu randament ridicat. Electrodepunerea pe structuri provizorii („template”) prin care se 
înţelege electrodepunerea în găurile naturale sau artificiale dintr-un strat izolator de pe un 
substrat conductor, oferă o cale ieftină de fabricaţie a filmelor metalice de bază, în unele cazuri 
cu structuri care nu se pot produce prin alte metode. Metoda electrodepunerii este capabilă de 
producerea nanofirelor magnetice de înaltă calitate şi a reţelelor ordonate de nanofire cu 
aplicabilităţi dorite, incluzând nanofire cu mărimi reproductibile în domeniu de 10 nm, şi reţele care 
pot fi extinse pe arii mari. De obicei există mulţi parametri variabili care pot fi folosiţi pentru 
îmbunătăţirea proprietăţilor nanofirelor, cum ar fi materialul, cristalinitatea (policristalinitate, cristal 
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singular, amorf), structura stratului singular, multistratificat, geometria reţelei etc. Proprietăţile 
magnetice ale reţelelor de nanofire sunt legate de dimensionalitatea scăzută a nanofirelor. Aceste 
reţele de nanofire magnetice pot fi folosite în diferite aplicaţii viitoare, incluzând stocarea datelor de 
densitate ridicată, senzori miniaturali sau ecrane de emitere a câmpului.  

Realizarea de nanocelule de aluminiu (AAO) sau obţinut de către Universitatea Tehnică 
din Milano, Italia - reţele de nanofire de nichel foarte uniforme folosindu-se metoda depunerii 
electrochimice din electrolit tip sulfamat pe structuri provizorii reprezentate de nanocanale de oxid 
de aluminiu poros (AAO) prin anodizare [Cojocaru P. et al., 2010]. Nanofabricarea prin metoda 
autoorganizării a atras multă atenţie datorită faptului că a permis producţia de masă fără folosirea 
ustensilelor scumpe de litografiere, cum ar fi sistemul de expunere la o rază de electroni. Alumina 
poroasă poate fi fabricată electronic prin oxidarea anodică a aluminiului prin căi cum ar fi metoda 
autoorganizării, reţele de nanogăuri ordonate de elasticitate foarte ridicată cu mărimi de la câteva 
sute la câteva zeci de nanometri. În consecinţă, reţeaua de nanogăuri formată prin a doua oxidare 
anodică expune o excelentă regularitate ca rezultat a suprafeţei iniţiale.  

 
2.4. Aplicaţiile nanocelulelor de alumină poroasă 
 

Mecanismul formării celulelor nanoporoase de alumină ca substrat ce apare ca o necesitate 
pentru aplicaţiile industriale în diferite domenii tehnice ţintă, care să testeze structurile nanocelulelor 
de alumină poroasă pentru aplicaţiile viitoare, adaptate cerinţelor pieţii,ce pot fi reprezentate pentru: 
- Tehnica noua de colorare a aluminiului. Se îmbunătăţeşte pătrunderea agentului de colorare în 
porii aluminei prin folosirea de nanocelule comparativ cu procesele clasice de colorare prin 
anodizare, datorită faptului că porii sunt deschişi pe toata lungimea. Beneficiile aşteptate sunt o mai 
mare stabilitate în colorare în mediul de expunere şi o rezistenţă sporită la încercări mecanice 
- Filtrarea. Nanocelulele de alumina poroasă pot fi folosite ca membrane filtrante pentru 
purificarea apei/sânge prin osmoză inversă. 
- Senzori. Prin umplerea şi legarea porilor cu materiale metalice (electrice, magnetice sau 
catalitice) se urmăreşte sinteza de noi senzori electronici şi de afişare. 
 

CERCETĂRI EXPERIMENTALE. CONTRIBU ŢII ORIGINALE  
 
Introducere  
 

Acoperirile de nichel cât şi cele nanocompozite în matrice metalică, obţinute prin procesul 
codepunerii cu diferite faze disperse şi procesele de electrocristalizare se studiază intens pe plan 
internaţional, în ţara noastră cercetările fiind mai limitate, dar concentrate pe câteva grupuri de 
cercetare, dintre care la Universitatea „Dunărea de Jos” din Galaţi, cu rezultate remarcabile.  

Cercetarea iniţiată în lucrarea de doctorat a avut drept scop realizarea de straturi de Ni şi 
acoperiri nanocompozite în matrice de nichel, experimentând doi electroliţi de nichel (Watts şi 
sulfamat). Totodată s-a studiat şi optimizarea parametrilor de electrodepunere în vederea 
identificării factorilor care influenţează electrodepunerea de nichel şi s-au folosit diferite tehnici de 
caracterizare şi investigare a proprietăţilor straturilor electrodepuse. Concluziile finale evidenţiază 
rezultatele principale în realizarea depunerilor de nichel . 

Capitolul III prezintă compoziţia electroliţilor şi condiţiile experimentale, pregătirea 
suportului folosit pentru electrodepunere, tehnicile experimentale cât şi echipamentele folosite 
pentru caracterizarea straturilor obţinute.  

S-au realizat electrodepuneri de Ni şi nanocompozite în matrice de nichel folosind 
nanoparticule de TiO2 şi diamant. S-au utilizat electroliţi pe bază de sulfat de nichel, sulfamat de 
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nichel, clorură de nichel etc. variind o serie de parametri de lucru. Au fost experimentaţi doi 
electroliţi de nichel Watts şi sulfamat realizându-se acoperiri de nichel şi acoperiri nanocompozite 
cu diferite faze disperse: nanoparticule de TiO2 şi nanoparticule de diamant. Compoziţia 
electroliţilor testaţi cât şi condiţiile de electrodepunere sunt prezentate în Tabelul 3.1. Electroliţii au 
fost proaspăt preparaţi din reactivi analitici cu înalt grad de puritate (Merck p.a.) şi folosind apă 
bidistilată., excepţie făcând electrolitul sulfamat ce a fost achiziţionat de la producător industrial 
italian.  
 
Tabelul 3.1. Compoziţia chimică şi parametrii de electrodepunere pentru electroliţii testaţi 
 

Electrolit Componenţi 
Compoziţia 
electrolitului 

Parametri de 
electrodepunere 

EL 1 

NiSO4·6H2O 
NiCl2·6H2O 
H3BO3 
Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 

0,9 M 
0,21 M 
0,48 M 
0,35·10-3 M  
 

temperatura 40-60ºC 
i: 1-10 A·dm-2 
pH = 4 
timp: 900, 1800, 3600 şi 
7200 s 
viteza de agitare: 300 rpm 

EL 2 

Ni(NH2SO3)2.4H2O 
H3BO3 

Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 

1,54 M 
0,73 M 
0,52·10-3 M  
 

temperatura 40-60ºC 
i: 1-10 A·dm-2 
pH = 4 
timp: 900, 1800, 3600 şi 
7200 s 
viteza de agitare: 300 rpm 

EL 3 

NiSO4·6H2O 
NiCl2·6H2O 
H3BO3 
Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 
Nanoparticule de TiO2 (21 nm) 

0,9 M 
0,21 M 
0,48 M 
0,35·10-3 M  
20-100g/l 

temperatura 50ºC 
i: 1-10 A·dm-2 
pH = 4 
timp: 3600 s 
viteza de agitare: 300 rpm 

EL 4 

Ni(NH2SO3)2.4H2O 
H3BO3 

Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 
Nanoparticule de TiO2 (21 nm) 

1,54 M 
0,73 M 
0,52·10-3 M  
20-100g/l 

temperatura 50ºC 
i: 1-10 A·dm-2 
pH = 4 
timp: 3600 s 
viteza de agitare: 300 rpm 

EL 5 

NiSO4·6H2O 
NiCl2·6H2O 
H3BO3 
Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 
Nanoparticule de diamant (70-80 nm) 

0,9 M 
0,21 M 
0,48 M 
0,35·10-3 M  
5 g/l 

temperatura 40-60ºC 
i: 1-10 A·dm-2 
pH = 4 
viteza de agitare: 300 rpm 

EL 6 

Ni(NH2SO3)2.4H2O 
H3BO3 

Dodecil sulfat de sodiu (C12H25SO4Na) 
Co(SO3NH2)2 

1,54 M 
0,73 M 
0,52·10-3 M  
0,09 M 

temperatura 50ºC 
i: 1 A·dm-2 
pH = 4 
viteza de agitare: 300 rpm 
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3.2. Pregătirea suportului metalic 
 

Pentru realizarea acoperirilor de nichel cât şi a celor nanocompozite, o atenţie deosebită a 
fost acordată pregătirii suportului metalic şi stabilirii unor condiţii optime de realizare a procesului 
de electrodepunere. 

În obţinerea unor acoperiri metalice de bună calitate este necesară pregătirea iniţială a suprafeţei, 
care influenţează în mod direct: aderenţa şi uniformitatea grosimii depunerii, uniformitatea culorii şi 
aspectului, apariţia pittingului sau a exfolierii, rezistenţa la coroziune, rugozitatea şi structura cristalină ale 
acoperirii, precum şi caracteristicile importante ale metalului de bază. 

Experimentele au fost efectuate folosind substraturi de cupru sub formă de disc, circulare 
(anod şi catod concentric) sau plane după necesitate. 

O atenţie deosebită a fost acordată pregătirii analitice a suportului metalic pe care s-au 
realizat electrodepunerile de nichel şi a acoperirilor nanocompozite. S-au efectuat mai multe 
experimentări de laborator, rezultând ca optime, următoarele operaţii de pregătire ale fluxului 
tehnologic: pregătirea mecanică (şlefuire) folosind hârtie abrazivă de SiC de diferite granulaţii (800, 
1200, 2400 şi 4000 µm) şi spălate cu apă bidistilată, urmate de uscare cu aer sub presiune, supuse 
apoi operaţiei de degresarea electrochimică (cu rolul de a înlătura eventualele urme de grăsimi 
aderente la suprafaţa suportului). 

Suportul metalic de cupru a fost imersat într-o baie cu soluţie alcalină UNAR EL 63 (produs 
comercial de la Schering Germania) la 3V si 0,2 A dm-2 pentru 20-30 s şi activat la temperatura 
camerei în soluţie de HCl 1N, cu scopul de a îndepărta straturile de oxizi de pe suprafaţa metalică, 
apoi spălate cu apă bidistilată şi uscate cu aer sub presiune. 

 
3.3. Celula electrolitică şi modul de lucru 
 

Acoperirile de nichel şi nanocompozite cu matrice de nichel s-au obţinut într-o instalaţie 
specială de electroliză. Toate experimentele s-au efectuat utilizând  un volum de soluţie în celula 
electrolitică de 200 ml. Electrodepunerile s-au realizat prin dispunerea verticală a electrozilor la o 
distanţă de 20 mm unul faţă de altul. S-a utilizat ca electrod de lucru plăcuţe de cupru fixate într-un 
suport rigid cu o suprafaţă activă pentru experimente de 2,26 cm2, centrate pe verticală şi înconjurate 
de un contraelectrod cilindric de nichel de puritate ridicată (99,99%). Electrodul de calomel saturat 
(SCE), a fost folosit drept electrod de referinţă. Electrodepunerea a fost efectuată folosind un 
Potenţiostat/Galvanostat (EG & G 263A model, SUA), folosind curentul direct la o densitate de 
curent (DC) cuprinsă între 1 şi 10 A·dm-2, pentru o durată a electrolizei între 900 – 7200 s.  

Baia electrolitică a fost menţinută la valoarea de pH 4,0 ± 0,5;  pH-ul fiind ajustat după 
necesitate cu H2SO4 98% şi 99,5% NaHCO3 (p.a). S-au efectuat măsurători de pH pentru soluţiile 
electrolitice la prepararea lor, înainte şi după finalizarea proceselor de electrodepunere, s-au folosit 
temperaturi de lucru de 40, 50, 60 ± 1°C. Temperatura a fost controlată cu un termostat Haake 
(model GD1, cu o precizie ± 1°C). Agitarea electrolitului a fost efectuată cu un agitator mecanic 
pentru 250-300 rpm. 

Pentru realizarea electrodepunerilor nanocompozite Ni-diamant comparativ cu Ni pur, s-a 
folosit electrodepunerea în electrolit tip Watts aplicând curentul direct (CD) şi electrodepunerea în 
puls (CP). Parametri de depunere prin metoda pulsurilor pentru obţinerea straturilor de nichel şi 
nanocompozite Ni-diamant este prezentată în Tabelul 3.2. utilizând acelaşi Potenţiostat/Galvanostat 
(EG & G 263A model, SUA).  
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Tabelul 3.2. Variaţia parametrilor utilizaţi pentru electrodepunerea prin puls electric (CP) 
 

Frecvenţa                                 fp (Hz) 0.01; 0.1, 1 şi 10 
Rata ciclului                            θ (%) 10, 20, 50 şi 90 
Sarcina electrică                     Q (C) 150 
Densitatea de curent               i (A·dm-2) 5 

 
 
3.4. Tehnici de investigare a suprafeţelor 

 
Introducere 

 
Sunt utilizate tehnici fizice clasice şi moderne pentru studiul materialelor nanocompozite şi 

nanostructurate. Investigarea suprafeţelor constituie un aspect important în studierea proprietăţilor 
acoperirilor metalice, a micro şi nanostructurilor metalice care prezintă informaţii privind 
mecanismului şi fenomenelor ce au loc în soluţie, la electrodepunerea acestora şi deasemenea în 
studiul coroziunii. Metodele de analiză pentru suprafeţele solide, folosite intens, au fost cele de 
microscopie optică (MO), rezultatele publicate nemulţumind întotdeauna cercetătorii, de aceea 
microscopia electronică (SEM) a captat o dezvoltare mai mare. Metodele electrochimice joacă un 
rol special şi important în studiul proceselor de coroziune deoarece acestea sunt în esenţă procese de 
natură electrochimică, iar parametrii ca potenţial şi curent pot fi măsuraţi rapid cu echipamente 
electronice moderne [Benea L., 1998].  

Pentru studiul coroziunii metalelor şi a inhibitorilor acestora se cunosc metode ca: 
polarizarea liniară, voltametrie ciclică etc., care au intrat de mult în uzul comun al cercetărilor şi 
sunt completate de alte metode noi, recent apărute ca rezultat al performanţelor electronice. 
Metodele moderne oferă investigaţii până în domeniul nanometric, metodele combinând tehnicile 
cunoscute cu cele de investigare locală. În ultimele decenii, în tot mai multe lucrari ştiinţifice sunt 
amintite şi alte noi metode de analiză combinate ex. AFM şi XRD, a căror utilitate a intrat deja în 
topicul cercetărilor curente. 

 
Tehnici de investigare si de studiere a suprafeţelor utilizate în această lucrare sunt: 
3.4.2. Microscopia electronică de baleiaj (SEM) şi analiza de raze X prin dispersia energiei 
          (EDX) 
3.4.3. Analiza prin difracţie de raze X (XRD)  
3.4.4. Microduritatea Vickers 
3.4.5. Evaluarea rugozităţii 
3.5. Comportarea straturilor realizate la coroziune prin metoda LP şi EIS 

 
Capitolul 4 

 
CONTRIBUŢII LA OB ŢINEREA STRATURILOR ELECTRODEPUSE DE NICHEL DIN 

ELECTROLIT WATTS 
 
Electrodepunerea de Ni a fost efectuată folosind electrolitul tip Watts (EL 1). Compoziţia 

băii şi parametrii de lucru folosiţi sunt prezentate în Tabelul 3.1. 
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4.2. Influenţa densităţii de curent 
 

Densitatea de curent este un factor important care determină omogenitatea depunerii şi 
grosimea stratului depus. La o densitate de curent mică (1–2 A·dm-2), stratul electrodepus este 
subţire iar electrodepunerea poate fi neuniformă migrarea ionică fiind scăzută, iar la o densitate 
mare de curent ( de ex.10 A·dm-2 ) depunerile sunt rugoase, neuniforme, cu dendrite. 

Au fost investigate proprietăţile straturilor de Ni electrodepuse efectuate la timpi de 
depunere variabili 900 s, 1800 s, 3600 s şi respectiv 7200 s şi efectul datorat depunerii la densităţi de 
curent variabile 1, 2, 5 şi respectiv 10 A·dm-2. Eficienţa curentului este direct proporţională cu 
densitatea de curent şi rezultatele sunt prezentate în Figura 4.1. 

S-au obţinut variaţii semnificative în eficienţa depunerii la densităţi de curent de 1 A·dm-2 şi 
2 A·dm-2, pentru toate temperaturile testate şi timp de depunere variabil. Pentru probele de nichel 
electrodepuse la temperatura de 40°C, randamente mai mari de 95% au fost realizate de la o 
densitate de curent de 2 A·dm-2. Pentru un timp iniţial de depunere de 900 s, randamentul este mai 
mic (87,5%), comparativ cu alţi timpi de depunere 1800, 3600 şi 7200 s. Pentru depunerile la 
temperatura de 50oC, randamente mai mari de 95% au fost realizate pornind de la o densitate de 
curent de 5 A·dm-2, iar cele mai mari valori obţinute au fost la 10 A·dm-2. Pentru depunerile 
efectuate la 900 s, eficienţa este mai mică pentru densităţi de curent mici de 1 A·dm-2 fiind de 84,5 
% şi respectiv la 2 A·dm-2 de 85,7%. Pentru a obţine randamente de depunere mai mari sau efectuat 
şi depuneri la 60oC, aceste condiţii, neaducând totuşi modificări semnificative. Dacă timpul de 
depunere este mai mare randamentele de depunere a Ni sunt mai mari. Cu creşterea timpului de 
depunere se constată creşterea randamentelor şi depinde şi de temperatura utilizată, acestea 
prezentând valori mai mari, pentru temperaturi mai ridicate. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 4.1. Eficienţa curentului la depunerile de Ni în funcţie de temperatură  
şi timp de depunere variabil: a) 40˚C; b) 50˚C; c) 60˚C 

 
4.3. Caracteristici microstructurale ale straturilor depuse  

Suprafaţa morfologică a straturilor de Ni electrodepuse a fost evidenţiată prin microscopie 
electronică de baleiaj (SEM). Imaginile SEM realizate pentru toate depunerile de nichel indică 
schimbări structurale semnificative în morfologia depunerilor atunci când sunt efectuate la diferite 
densităţi de curent şi temperaturi diferite. Morfologia suprafeţelor straturilor de nichel s-a modificat 
esenţial cu creşterea densităţii de curent şi atunci când creşte temperatura mai mult de 40˚C. Pentru 
40˚C se observă formaţiuni cristaline submicronice la suprafaţă, prezentând o structură columnară. 
Dimensiunea cristalelor cresc în mărime odată cu creşterea densităţii de curent (Figura 4.2), ceea ce 
este similar cu creşterea timpului de depunere. La 900 s sunt vizibile cristale mici care la timpi mari 
de depunere sunt comparabil mai mari. Dacă la 1 A·dm-2 sunt vizibile structuri rugoase, la 10 A·dm-2 

sunt vizibile cristale mici şi apar ordonate pe suprafaţa electrodepunerilor. Pentru densitatea de 
curent de 10 A·dm-2, care a fost valoare cea mai mare testată, sunt observate aspecte fine ale 
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structurii. În cazul depunerilor la 5 A·dm-2 se poate observa separarea de cristale distincte mari, bine 
delimitate (Figura 4.3). Cristale formate la temperatura de 50˚C tind să se micşoreze, iar la 60 ˚C se 
observă cristale mici morfologic bine definite. Acest aspect nu este păstrat în timp pentru depunerile 
realizate la 10 A·dm-2. Dacă la 1 A·dm-2 sunt vizibile structuri rugoase, la 10 A·dm-2 se prezintă sub 
formă de cristale mici care sunt destul de ordonate (Figura 4.4). Aşadar, cu creşterea temperaturii 
morfologia depozitelor s-a schimbat semnificativ [Verma S. K. and Wilman H., 1971; Srivastava H. 
K., 1995; Kaja S.,et al., 1986], în timp ce la 40˚C s-au obţinut cristale rotunde ce pot fi vizibile 
(Figura 4.2), la depunerile realizate la 50˚C şi 60˚C au fost obţinute structuri de tip piramidal 
(Figurile 4.3 şi 4.4). 

 
a

d

b

c

50 oC

a

d

b

c

60 oC

a

d

b

c

 

                A) Figura 4.2.                          B) Figura 4.3.                                C) Figura 4.4. 

Imagini SEM ale straturilor de Ni în electrolit Watts la A) 40°C,B) 50°C şi C) 60°C  
3600 s şi diferite densităţi de curent: (a) 1 A·dm-2, (b) 2 A·dm-2, (c) 5 A·dm-2, (d) 10 A·dm-2 

 
Structura straturilor de Ni electrodepuse din electrolit Watts depinde de parametrii de lucru, 

cum ar fi densitatea de curent şi variază de la starea cristalină (pentru densităţi mici de curent) pâna 
la starea amorfă (pentru densităţi mari de curent). Pentru a reliefa aceste aspecte au fost efectuate 
investigaţii prin difracţie de radiaţii X asupra structurii probelor. 

Rezultatele analizei calitative cu raze X (XRD) a electrodepunerilor de Ni folosind baie 
Watts la 5 A·dm-2 pentru temperaturi diferite şi 3600 s sunt prezentate în Figura 4.6.  

Electrodepunerile realizate prezintă structuri granulare cu o orientare într-un plan puternic 
(200) şi un plan slab (111). Orientarea preferată este reprezentată prin analiza calitativă de raze X, 
de raportul vârfurilor I(200)/I(111). 

Dimensiunea medie a cristalitelor de nichel, calculată cu formula Debye-Sherrer a variat 
între 70 şi 141 nm (Tabelul 4.1). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 4.6. Spectrul de difracţie de raze - X  
a electrodepunerilor de Ni obţinute la 5 A·dm2 

pentru 3600 s, la diferite temperaturi  
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4.4. Caracteristici mecanice 

4.4.1. Măsurători de rugozitate 
  

Rugozitatea cea mai mare a fost determinată pentru probele electrodepuse la 40˚C având 
valoarea de 0,43 µm timp de depunere de 3600 s. Din determinările experimentale s-a observat că 
valorile rugozităţii de la probele electrodepuse din electrolit Watts, scad odată cu creşterea 
temperaturii, acest aspect datorându-se şi faptului că cristalele de pe suprafaţa stratului sunt mai mici 
şi datorită prezenţei unui proces de reducere autocatalitic, ce are loc în paralel cu procesul 
electrochimic ce induce aleatoriu o continuă nucleaţie pe cristale (Figura 4.7.). 

                                                                                        

 

 

 

 
 

 
 
 
4.4.2.  Măsurători de microduritate  
 

Cel mai important parametru pentru straturile metalice de nichel obţinute dintr-un electrolit 
Watts este densitatea de curent a procesului de electrodepunere. Influenţa parametrilor precum: 
temperatura, timpul de depunere şi respectiv densitatea de curent, cu privire la microduritatea 
probelor de nichel obţinute pentru 900 s, 1800 s, 3600 s şi respectiv 7200 s, sunt prezentate în 
Figura 4.9. 

Măsurătorilor de microduritate au indicat valori medii între 154,6 – 433,9 HV. O tendinţă de 
creştere sau de scădere a durităţii a fost observată cu timpul de depunere în creştere, şi abaterile 
standard ale măsuratorilor a fost între ±17,2 – 47,2 HV. În literatura de specialitate valorile 
microdurităţii peliculelor nichelului pur din electrolit Watts sunt 130-200 HV, depinzând de 
condiţiile de lucru [Schlesinger M. and Paunovic M., 2000]. 

În cazul depunerilor realizate la 40˚C microduritatea straturilor descreşte cu creşterea 
densităţii de curent şi cu creşterea temperaturii (Figura 4.9.), excepţie facând depunerile realizate la 
5 A·dm-2 pentru 7200 s unde s-a înregistrat valoarea cea mai mare a durităţii (468,6 HV). Cea mai 
mică valoare s-a găsit la probele electrodepuse la 10 A·dm-2 pentru 1800 s (174,8 HV) (Figura 4.9. 
a). La straturile de Ni obţinute la 50˚C prezintă aceeaşi tendinţă de creştere a microdurităţii cu 

Mărimea cristalitelor (nm) 

Temperatura I(200)/I(100) 
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Deviaţia 

standard 

(%) 

 

(200) 

Deviaţia 

standard 

(%) 

40˚C 1,85 80 ± 11,27 70 ± 12,02 

50˚C 0,49 122 ± 9,70 78 ± 11,48 

60˚C 0,64 141 ± 9,30 79 ± 11,41 
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Tabelul 4.1. Orientarea preferată şi                                                                                            
dimensiunea cristalelor la straturile                                           
electrodepuse de Ni pentru 5 A·dm-2 

şi  3600 s. 

Figura 4.7. Corelaţia între rugozitate 
şi temperatură pentru probele electrodepuse 
de Ni, timp de depunere 3600 s, în electrolit 
Watts la diferite temperaturi. 
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descreşterea densităţii de curent. Astfel, microduritatea straturilor electrodepuse la 50˚C variază 
între 311,5 şi 174,9 HV. Cea mai mare valoare a microdurităţii s-a înregistrat la 5 A·dm-2 pentru 900 
s, iar cea mai mică valoare a indicat la 10 A·dm-2 pentru 1800 s (Figura 4.9. b). 

La temperatura de 60˚C microduritatea probelor a indicat erori mai mari în intervalul 154,6 – 
355,2 HV, cele mai mari valori fiind obţinute la densitate de curent mai mare, în special, pentru  
5 A·dm-2 (Figura 4.9. c). În acest caz, tendinţa de scădere a microdurităţii straturilor este păstrată 
pentru toate timpurile de depunere testate.  

 
 

 
 

 

 
 

 
 
 
 
Figura 4.9. Microduritatea depunerilor de Ni în funcţie de densitatea de curent corespunzătoare la 

diferite timpuri de depunere: a) 40˚C; b) 50˚C; c) 60˚C 
 

4.5.Comportarea la coroziune 
4.5.1. Teste de polarizare potentiodinamică 

Pentru straturile de Ni electrodepuse la densitatea de curent de 1 A·dm2 şi 2 A·dm2 (Figura 
4.10.) potenţialul de coroziune s-a situat spre valori pozitive în zona activă.  
 

 
 
 

 
 
 

 
 
 
 

Figura 4.10. Curbele de polarizare potenţiodinamică comparative pentru Ni electrodepus la diferite 
temperaturi şi evaluate după 30 de minute de la imersie, în soluţie 

Na2SO4 0,5 M, la densităţi de curent variabile. 
 
În timp ce pentru straturile de Ni electrodepuse la 40°C şi 60°C la densitatea de curent de 1 

A·dm2, potenţialul de coroziune (Ecor) a fost constant având valoarea de -304,6 ± 2 mV, comparativ, 
pentru straturile electrodepuse la 50°C Ecor a prezentat o valoare mult mai pozitivă de 186,9 ± 2 mV. 
Toate straturile de nichel electrodepuse la 5 A/dm2, la temperaturi diferite au indicat o schimbare a 
valorilor Ecor de aproximativ ± 50 mV. După 1 oră de la imersie în soluţia testată este evident că 
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zona pasivă se află în ambele direcţii, aria cea mai mare fiind pentru probele electrodepuse la 50°C 
şi în zona activă pentru probele electrodepuse la 60°C. O excepţie se poate observa pentru straturile 
de Ni electrodepuse la 5 A·dm2 pentru 40°C, având cea mai mică densitate de curent de coroziune, 
fiind corelată cu structură mai fină (Figura 4.2. c) şi microduritatea cea mai mică (Figura 4.9. a). 

Se poate reţine faptul că, valorile Rp sunt mai scăzute pentru straturile de nichel 
electrodepuse la 40˚C în comparaţie cu cele electrodepuse la 50˚C şi 60˚C. Straturile electrodepuse 
la 50˚C au indicat o variaţie a rezistenţei de polarizare, în cazul în care s-a observat o uşoară scădere 
până la 4 ore după imersie, urmată de o creştere semnificativă la 6 ore, apoi scade la 24 ore şi 
menţinerea constantă a valorii aproximativ 30 ore de imersie în soluţie, fiind timpul final a 
măsurătorilor. Straturile electrodepuse la 60˚C se atestă printr-o scădere de Rp la toate timpurile de 
imersie în soluţia de testare. Variaţia valorilor Rp din datele de impedanţă electrochimică pentru 
straturile electrodepuse la 5 A·dm-2 la cele trei temperaturi testate. Cele mai mici valori ale Rp au 
fost între 5,3 kOhm.cm2 

şi 7,5 kOhm.cm2 acestea fiind pentru straturile electrodepuse la 2 A·dm-2.
 Se poate concluziona astfel, că rezistenţa de polarizare a suprafeţei metalice electrodepuse la 
5 A·dm-2 pentru 3600 s la 50˚C este mai mare comparativ cu rezistenţa de polarizare a celorlalte 
probe, electrodepuse la 40˚C şi respectiv 60˚C în aceleaşi condiţii de depunere. 

Odată cu creşterea timpului de imersie în soluţie Na2SO4 0,5 M (pH=2), se poate observa o 
scădere a razei, în semicercurile din diagramele Nyquist ceea ce indică o scădere a rezistenţei de 
polarizare. 
 

4.5.2. Analiza prin Spectroscopie de impedanţă electrochimică  

Pentru calculul rezistenţelor de polarizare Rp s-au simulat datele experimentale utilizând un 
circuit echivalent simplu reprezentat în Figura 4.14. Acest circuit echivalent a fost propus pentru a 
explica spectrele de impedanţă experimentale [Lemoine L. et al., 1990]. 

Se poate reţine faptul că, valorile Rp sunt mai scăzute pentru straturile de nichel 
electrodepuse la 40˚C în comparaţie cu cele electrodepuse la 50˚C şi 60˚C. Straturile electrodepuse 
la 50˚C au indicat o variaţie a rezistenţei de polarizare, în cazul în care s-a observat o uşoară scădere 
până la 4 ore după imersie, urmată de o creştere semnificativă la 6 ore, apoi scade la 24 ore şi 
menţinerea constantă a valorii aproximativ 30 ore de imersie în soluţie, fiind timpul final al 
măsurătorilor. Straturile electrodepuse la 60˚C se atestă printr-o scădere de Rp la toate timpurile de 
imersie în soluţia de testare.  

 

 
 

 
 
Figura 4.13. Diagramele Nyquist ale spectrelor de impedanţă pentru straturile de  Ni electrodepuse, 

la temperaturi diferite: 40˚C, 50˚C şi 60˚C, 5 A·dm-2 şi timpul de depunere de 3600 s  
testate în soluţie Na2SO4 0,5 M 
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 Figura 4.14. Circuitul echivalent folosit pentru fitarea 

datelor de impedanţă. Re reprezintă rezistenţa electrolitului, 
măsurată între electrodul lucru şi electrodul de referinţă, Rp 
reprezintă rezistenţa de polarizare sau transferul rezistenţei 
la interfaţa electrolitului Ni/Na2SO4, CPE este un element 

de fază constant. 
 
 
4.6. CONCLUZII – Capitolul 4 
 
� Baia de electrolit Watts trebuie sa fie pregatită astfel încât să respecte compoziţia specificată pe 

tot parcursul procesului de electrodepunere, să aibă pH-ul adecvat, constant şi să fie purificată 
înainte de folosinţă. Compoziţia şi pH-ul electrolitului trebuiesc controlate în anumite limite 
specifice, iar contaminarea băii cu substanţe metalice, organice şi gazoase trebuie prevenită. 

� Controlul compoziţiei electrolitului este unul dintre cei mai importanţi factori, contribuind astfel 
la o îmbunătăţirea calităţii nichelului electrodepus. 

� Controlul calităţii procesului implică menţinerea concentraţiei constituienţilor principali între 
anumite limite specificate, controlând pH-ul, temperatura şi densitatea de curent şi menţinând 
puritatea soluţiei de nichelare. 

� Controlul calităţii electrodepunerilor presupune eliminarea defectelor acoperirii, pregătirea 
adecvată a substratului înaintea electrodepunerii, ca de altfel şi testele aferente pentru verificarea 
parametrilor specificaţi. 

� Straturile de nichel au fost electrodepuse folosind electrolit Watts pentru diferite condiţii de 
depunere: densităţi de curent, temperaturi şi timpi variabili de depunere. 

� Modificarea parametrilor de electrodepunere a indus modificări în structura şi proprietăţile 
depozitelor. Randamente superioare au fost obţinute pentru densităţi de curent mai mari (5 
A·dm-2 

şi 10 A·dm-2) şi timp de depunere mai îndelungat (3600 s). 
� Imaginile SEM realizate pentru toate probele de nichel indică modificări structurale 

semnificative pentru depunerile realizate la diferite temperaturi şi densităţi de curent. 
� Microstructura depozitelor indică schimbări la modificarea densităţii de curent şi a temperaturii 

de lucru, astfel microduritatea straturilor este mai mică pentru probele electrodepuse la 
temperaturi mai mari de 50˚C şi 60˚C comparativ cu electrodepunerile la 40˚C. 

� Comportarea la coroziune a straturilor electrodepuse depinde de parametrii electrodepunerii. 
� Electrodepunerile nichelului obţinut la 2 şi 5 A·dm-2, 50˚C şi 3600 s au indicat cea mai bună 

rezistenţă la coroziune. Odată cu creşterea timpului de imersie în soluţie acidă de Na2SO4 0,5 M, 
rezultă o mai bună rezistenţă la coroziune a probelor după 30 h de la imersie, în conformitate cu 
testele EIS. 

Capitolul 5 
 

CONTRIBUŢII LA OB ŢINEREA STRATURILOR ELECTRODEPUSE DE NICHEL ÎN 
ELECTROLIT SULFAMAT 

 
5.2. Influenţa densităţii de curent 

S-au obţinut variaţii semnificative în eficienţa depunerii la densităţi de curent de 5 A·dm-2 şi  
10 A·dm-2, pentru toate temperaturile testate şi timp de depunere variabili. Pentru probele de Ni 
electrodepuse la temperatura de 40°C (Figura 5.1.a), s-au obţinut randamente mai mari de 90%, cel 
mai mare randament a fost realizat la densitatea de curent maximă testată de 10 A·dm-2. Pentru  
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timpul de depunere de 3600 s la 1 A·dm-2, randamentul este mai mic (90,5%), comparativ cu alţi 
timpi de depunere 900 s, 1800 s şi 7200 s la curenti testaţi.  Pentru depunerile realizate la o 
temperatură de 50oC (Figura 5.1.b), randamente mai mari de 99% au fost obţinute pornind de la o 
densitate de curent de 5 A·dm-2, iar cele mai mari valori obţinute au fost la 1 A·dm-2. Pentru 
depunerile efectuate la 1800 s, randamentul cel mai mic s-a obţinut pentru densităţi de curent mici 
de 1 A·dm-2 (91,7 %.) Pentru a obţine randamente de depunere mai mari sau efectuat şi depuneri la 
60oC (Figura 5.1.c), aceste condiţii, neaducând modificări semnificative.  
 
 
 
 
 
 

 
 

Figura 5.1. Eficienţa curentului la electrodepunerile de Ni în funcţie de temperatură  
şi timp de depunere variabil a) 40˚C; b) 50˚C; c) 60˚C 

 
5.3. Caracteristici microstructurale ale straturilor depuse 
 

Structura morfologică a straturilor de Ni electrodepuse în electrolit tip sulfamat a fost 
evidenţiată prin microscopie electronică de scanare (SEM). Imaginile SEM realizate pentru probele 
depunerilor de Ni din electrolit sulfamat indică schimbări structurale semnificative în morfologia 
depunerilor atunci când sunt efectuate la diferite densităţi de curent şi temperaturi diferite. 
Morfologia suprafeţei straturilor electrodepuse s-a schimbat cu creşterea densităţii de curent şi a 
temperaturii.  

La 40˚C se observă formaţiuni cristaline submicronice la suprafaţă, prezentând o structură 
columnară. Dimensiunea cristalelor creşte în mărime odată cu creşterea densităţii de curent (Figura 
5.2.), ceea ce este similar cu creşterea timpului de depunere, la 900 s sunt vizibile cristale mici care 
la timpi superiori de depunere, sunt comparabil mai mari. Dacă la 1 A·dm-2 sunt vizibile structuri 
rugoase, la 10 A·dm-2 sunt vizibile cristale mici şi ordonate.  

Pentru densitatea de curent de 10 A·dm-2, valoarea cea mai mare testată, sunt observate 
aspecte fine ale structurii. În cazul depunerilor la 5 A·dm-2 se poate observa separarea de cristale 
mari, distincte bine delimitate (Figura 5.2.c). Cristale formate la temperatura de 50˚C (Figura 5.3.) 
tind să se micşoreze, iar la 60˚C se observă cristale mici morfologic bine definite (Figura 5.4.). 
Acest aspect nu este păstrat în timp pentru depunerile la 10 A·dm-2. Dacă la 1 A·dm-2 sunt vizibile 
structuri rugoase, la 10 A·dm-2 se prezintă sub formă de cristale mici care sunt destul de ordonate 
(Figura 5.4.d). Aşadar, cu creşterea temperaturii morfologia depozitelor s-a schimbat semnificativ, 
în timp ce la 40˚C se obţin cristale rotunde ce pot fi vizibile, la depunerile realizate la 50˚C şi 60 ˚C 
au fost obţinute structuri de tip piramidal (Figurile 5.3 şi 5.4). 

Rezultatele la analiza calitativă cu radiaţii X (XRD)  a electrodepunerilor de Ni folosind 
electrolit tip sulfamat, la diferite densităţi de curent pentru 3600 s şi temperatura de 50˚C sunt 
prezentate în Figura 5.5.  

O textură relativ puternică (200) este asociată cu o granulaţie mare. Creşterea densităţii de 
curent duce la o creştere în mărime a cristalitelor. Acest fapt ar putea fi cauza evoluţiei puternice de 
hidrogen, de la interfaţa catod/electrolit în momentul creşterii curentului de electrodepunere.  
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          Figura 5.2. 40°C                        Figura 5.3. 50°C                       Figura 5.4. 60°C 
 
Imagini SEM ale straturilor de Ni în electrolit tip sulfamat la diferite temperaturi, 3600 s şi diferite 

densităţi de curent: (a) 1 A·dm-2, (b) 2 A·dm-2, (c) 5 A·dm-2, (d) 10 A·dm-2 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

5.4.1. Măsurători de rugozitate 

Determinarea valorilor rugozităţilor s-a realizat identic ca pentru probele electrodepuse în 
electrolit Watts şi modul de lucru a fost prezentat în subcapitolul 3.4.5. 

 
                                                                                       

 
 
 

Figura 5.6. Corelaţia între rugozitate şi temperatură pentru 
probele de Ni electrodepuse, timp de 3600 s, în electrolit 

tip sulfamat, la diferite temperaturi. 
 

 
 
 
 

Rugozitatea (Ra) în cazul depunerilor de Ni obţinute din electrolit sulfamat creşte odată cu 
creşterea temperaturii, valoarea cea mai mare a rugozităţii obţinându-se la probele electrodepuse la 
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60˚C A·dm-2 
şi  3600 s (0,51 µm). În figura 5.6. sunt prezentate cele mai reprezentative valori medii 

obţinute pentru electrodepunerile de Ni din electrolit sulfamat. 
 

5.4.2. Măsurători de microduritate 

Microduritatea straturilor creşte cu creşterea densităţii de curent, de la 1 A·dm-2 şi 2 A·dm-2 

pentru cele obţinute la  timpul de electrodepunere de 7200 s şi scade uşor în cazul în care timpul de 
depunere scade (Figura 5.8.a). Mai mult, se poate observa că valorile microdurităţilor tind să scadă 
odată cu creşterea densităţii de curent (până la 10 A·dm-2), independent de timpul de depunere 
utilizat pentru electrodepunere. Straturile obţinute la 2 A·dm-2 pentru 3600 s au indicat cea mai mare 
microduritate (cca. 400 HV0,05). Acest fapt se poate datora unei suprafaţe mai netede a straturilor 
obţinute la 2 A·dm-2 în comparaţie cu straturile obţinute la alte densitati curent (cum se poate vedea 
în Figura 5.8.b). La temperatura de 60˚C microduritatea probelor a indicat erori mai mari în 
intervalul 229,0 – 345,1 HV, cea mai mică valoare a microdurităţii s-a realizat la 5 A·dm-2, 3600 s 
iar cele mai mari valori fiind obţinute la densitate de curent de 2 A·dm-2 şi 7200 s. (Figura 5.8. c). 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 

Figura 5.8. Microduritatea depunerilor de Ni în funcţie de densitatea de curent şi timpi de 
electrodepunere variabili: a) 40˚C; b) 50˚C; c) 60˚C 

5.5. Comportarea la coroziune 

5.5.1. Teste de polarizare potentiodinamică 

 
 

 
 

 
 
 
 

Figura 5.9. Curbele de polarizare potentiodinamică comparative pentru Ni electrodepus pentru 
densităţi de curent variabile şi la diferite temperaturi, evaluate după 30 min de la imersie în soluţie 

Na2SO4 0,5 M  
. 

Rp scade cu creşterea timpului de imersie şi densitatea de curent la care probele au fost 
pregătite. Din nou, o excepţie de la acest comportament se observă la probele obţinute la 1 A·dm2 
astfel, se poate observa că probele testate la 2 A·dm2 

şi 5 A·dm2 expuse în Figura 5.9. prezintă cea 
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mai bună rezistenţă la coroziune, în termeni de potenţial de coroziune, rezultatul fiind atribuit 
structurii compacte. 
 

5.5.2. Analiza prin Spectroscopie de impedanţă electrochimică  

Se poate observa că rezistenţa de polarizare pentru probele testate creşte odată cu timpul de 
imersie în soluţia testată.  
  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.12. Diagramele Nyquist ale spectrelor de impedanţă pentru straturile de Ni electrodepuse 
la 3600 s şi diferite densităţi de curent: 1 A·dm-2, 2 A·dm-2, 5 A·dm-2 şi 10 A·dm-2  

testate în soluţie Na2SO4 0,5M la 50˚C 
 

Pentru probele depuse la 40°C cea mai mare valoare a rezistenţei de polarizare o prezintă 
proba electrodepusă la 2 A·dm2 ajungând după 2 h, de la imersie la valoare de 28,33 kΩ.cm2. La 
50°C o valoare reprezentativă se observă la 10 A·dm2 şi anume 832,9 kΩ.cm2 comparativ cu proba 
electrodepusă şi testată în aceleaşi condiţii doar că, temperatura de 50°C iar valoarea Rp este de 
36,00 kΩ.cm2.  

Rezistenţa de polarizare pentru straturile de Ni obţinute în electrolit tip sulfamat şi testate în 
soluţie Na2SO4 0,5 M creşte cu densitate de curent şi cu timpul utilizat pentru electrodepuneri. 
Pentru probele electrodepuse la 50˚C, 10 A·dm-2 (Figura 5.12.), Rp prezintă o creştere în 30 min 
(până la 118,0 kΩ.cm2) şi apoi scade în timp de o oră, de la imersie în soluţie, prezentând iar o 
creşte, ajungând după 2 ore la valoarea de 83,29 kΩ.cm2. 

Elementul de fază constant (CPE) creşte cu densitatea de curent folosită pentru 
electrodepunere cu excepţia probelor depuse la 1 A·dm-2, în acord cu rezultatele testelor de la 
polarizarea potentiodinamică. 
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5.6. CONCLUZII - Capitolul 5 

S-au realizat electrodepuneri de Ni folosind electrolit tip sulfamat(industrial) şi s-a studiat 
microstructura şi testele de coroziune ale straturilor de nichel electrodepuse la diferite densităţi de 
curent şi pentru timp de depunere variabil. 
Următoarele concluzii parţiale se desprind: 

� Randamente superioare de electrodepunere a Ni au fost obţinute pentru densităţi de curent 
mai mari (5 A·dm-2 şi 10 A·dm-2) şi timp de electrodepunere mai îndelungat (3600 s). 

� Modificarea parametrilor de depunere au indus modificări în structură şi unele proprietăţi ale 
electrodepunerilor.  

� Straturile de Ni electrodepuse nu sunt semnificativ influenţate de densitatea de curent şi de 
timpul de depunere, aceşti parametri au un efect limitat asupra microstructurii şi 
microdurităţii straturilor obţinute. 

� Microstructura straturilor de Ni s-a modificat la schimbarea condiţiilor de electrodepunere 
stabilite. Astfel, cristale mici de nichel sau obţinut la densităţi mici de curent. O structură 
mai compactă şi mai dură s-a obţinut la densităţi mari de curent şi prin urmare, acoperiri mai 
compacte şi uniforme ale straturilor de nichel prezintă şi proprietăţi mecanice mai bune şi 
anticorozive. 

� Nichelul creşte preferenţial după direcţia cristalografică (200), atunci când este electrodepus 
în electrolit sulfamat. Cu toate acestea şi alte reflexe au fost găsite în spectrele XRD lângă 
direcţia (200), ceea ce dovedeşte policristalinitatea straturilor de nichel. S-a dovedit că 
dimensiunea cristalelor, straturilor de nichel au fost influenţate de condiţiile de depunere. 

� Microduritatea straturilor este mai mică pentru straturilor obţinute la densităţi mari de curent. 
Microduritatea straturilor este mai mică pentru probele electrodepuse la temperaturi mai mari 
de 50˚C şi respectiv 60˚C comparativ cu cele obţinute la 40˚C. 

� Metodele de polarizare liniară (LP) şi spectroscopia de impedanţă (EIS) sunt tehnici foarte 
adecvate pentru caracterizarea comportamentului straturilor metalice din punct de vedere al 
reactivităţii lor electrochimice, iar în cazul straturilor de nichel obţinute din electrolit 
sulfamat, comportarea acestora depinde în mare măsură şi de condiţiile de electrodepunere. 

� Studiile de coroziune s-au realizat în soluţie acidă de Na2SO4 0,5 M (pH 2) indicând 
dependenţa rezistenţei la coroziune de parametrii electrodepunerii. 

� Electrodepunerile de Ni realizate în electrolit tip sulfamat obţinute la 2 A·dm-2 şi 5 A·dm-2, 
50˚C şi 3600 s-a indicat cea mai bună rezistenţă la coroziunea studiată în electrolit acid. 

� Prin creşterea timpului de imersie comportarea în soluţie Na2SO4 0,5 M, se realizează o mai 
bună rezistenţă la coroziune datorită pasivării acestora. 

� Nichelare este folosită pentru a acoperi piesele de echipament chimic, automobile, biciclete, 
instrumente medicale, articole de uz casnic, instrumente de măsură, gravura placilor, şi 
stereotipurilor, precum şi piese care sunt utilizate sub sarcini moderate, în condiţii de frecare 
uscată. Acoperirile de nichel îşi pierd o parte din strălucirea lor iniţială de- a lungul timpului. 
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Capitolul 6 

CONTRIBUŢII PRIVIND REALIZAREA PRIN ELECTRODEPUNERE A UNOR 
ACOPERIRI NANOCOMPOZITE ÎN MATRICE DE NICHEL CU FAZ A DISPERSĂ 

DIOXID DE TITAN 
 
6.1. Condiţii experimentale 

 

Studiul propus se referă la realizarea unor acoperiri nanocompozite cu nanoparticule de TiO2 
în matrice de nichel folosind doi electroliţi tip Watts şi tip sulfamat obţinute prin electrodepunere, 
condiţiile stabilite au fost prezentate în Tabelul 3.1. electrolit EL 3 şi EL 4 (subcapitolul 3.2.). 
 
6.2. Influenţa densităţii de curent 

Relaţia între efectul codepunerii nanoparticulelor de TiO2 în matricea de nichel şi condiţiile 
de depunere sunt prezentate în Figura 6.1., pentru electroliţii testaţi. Încorporarea nanoparticulelor a 
variat între 2 şi 15 vol% TiO2 depinzând de compoziţia electrolitului şi densitatea de curent aplicată. 
Maximul de încorporare a fost de 15 vol% TiO2 în cazul băii sulfamat de nichel, la densitatea de 
curent de 5 A/dm2 şi conţinutul de nanoparticule de 50 g/l (Figura  6.1.a). În comparaţie cu  
electrolitul Watts în aceleaşi condiţii de depunere, conţinutul de fază dispersă (FD) a fost de 12 vol% 
(Figura 6.1.b)  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.1. Dependenţa între conţinutul de TiO2 în strat şi concentraţia de TiO2 în electrolit pentru 

diferite densităţi de curent a) electrolit Watts şi b) electrolit sulfamat 
 

6.3. Caracteristici microstructurale ale straturilor nanocompozite Ni/TiO2 electrodepuse 

Cercetările experimentale s-au axat îndeosebi pe studiul acoperirilor nanocompozite având 
ca fază complementară dioxidul de titan la diferite concentraţii în electrolit: 20, 50 şi 100 gl-1 TiO2. 

Morfologia depunerilor a fost realizată prin microscopie de scanare electronică (SEM). Un 
studiu comparativ realizat pentru acoperirile nanocompozite Ni/TiO2 relevă importante diferenţe 
morfologice pentru structura straturilor obţinute. Pentru acoperirile nanocompozite Ni/TiO2 în 
electrolit Watts obţinute la densitatea de curent de 5 A·dm-2 (Figura 6.2.) conţinând 20 gl-1 TiO2 şi 
respectiv 50 gl-1 TiO2 în electrolit, peliculele nanocompozite prezintă structuri sub formă de 
aglomerări mici de particule („bondary”) la nivelul grăunţilor de nichel, iar particulele de dioxid de 
titan sunt incluse sub formă de blocuri compacte de nanoparticule. 
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a) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b) 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
Figura 6.2. Imagini SEM pentru acoperirile nanocompozite Ni/TiO2 obţinute  

în electrolit Watts la 5 A·dm-2: a) 20 gl-1 b) 50 gl-1  
 

 
a) 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

b) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 6.3. Imagini SEM pentru acoperirile nanocompozite Ni/TiO2 obţinute :  

în electrolit sulfamat a) 20 gl-1 b) 50 gl-1, 5 A·dm-2   
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Acoperirile nanocompozite Ni/TiO2 obţinute din electrolit sulfamat, prezintă o finisare mai 
pronunţată a granulaţiei ceea ce ar putea explica microdurităţile ceva mai mari ale acestor depuneri. 

Structurile ce includ dioxidul de titan se prezintă sub formă de „ghemuri” (aglomerări mici 
de particule de titan cu dimensiuni mai mici). La acoperirile nanocompozite conţinând 50 gl-1 în 
electrolit includerea nanoparticulelor este diferenţiată, sunt mai multe „ghemuri” (aglomerări în 
depunere, iar nichelul se prezintă sub forma unor cristale mari, bine definite (Figura 6.3.). 
 
6.4. Caracteristici mecanice 

6.4.1. Măsurători de rugozitate  

În general, nanocompozitele de Ni/TiO2 prezintă rugozitate scăzută în comparaţie cu 
straturile de Ni pur; prezenţa pulberii în strat modifică mult rugozitatea acoperiririlor. Se remarcă 
faptul că rugozitatea probelor cu acoperire nanocompozită obţinute în electrolit sulfamat este 
superioară celor obţinute în electrolit Watts (Figura 6.4. a) şi b)). Rugozitatea optimă (1,14 µm) se 
observă la proba electrodepusă în electrolit Watts obţinută la 10 A·dm2, 20 gl-1 TiO2, t = 60 min, 
 T = 50°C, pH = 4 iar pentru probele electrodepuse în aceleaşi condiţii dar în electrolit sulfamat cu 
100 gl-1 TiO2 rugozitatea cea mai mare este de 1,88 µm. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.4. Variaţia rugozităţii straturilor electrodepuse în funcţie de procentul de fază dispersă din: 
                                            a) electrolit Watts şi b) electrolit sulfamat 
 
6.4.2. Măsurători de microduritate  

În cazul acoperirilor nanocompozite Ni/TiO2 se remarcă o creştere a microdurităţii stratului 
comparativ cu acoperirile fără strat nanocompozit (probe nichelate capitolele 3 şi 4 ). Microduritatea 
stratului creşte cu procentul de fază inclusă în strat şi cu densitatea de curent aplicată, acest fapt se 
explică prin faptul ca introducerea particulelor în matrice produce tensionarea stratului compozit. Cu 
cât există mai multe nanoparticule cu atât tensiunea în strat creşte producând creşterea durităţii 
(Figura 6.5. a) şi b)). 
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6.5. Comportarea la coroziune a straturilor nanocompozite Ni/TiO2 
6.5.1. Măsurători de polarizare potenţiodinamică a straturilor nanocompozite Ni/TiO2 
obţinute din electrolit Watts 

 
Din datele experimentale obţinute în soluţiile testate se observă că potenţialul de coroziune 

prezintă valoare mai negativă pentru acoperirile ce au fost testate în soluţie 0,5 M Na2SO4, pentru 30 
de minute şi valori mai pozitive pentru aceleaşi acoperiri în soluţia de testare NaCl 0,5 M. Din 
curbele de polarizare potentiodinamică cea mai mare rezistenţa de polarizare s-a realizat pentru 
proba electrodepusă la 5 A/dm2 cu FD 20 gl-1 de 77,68 kΩ.cm2 în soluţie 0,5 M NaCl după de 30 
min de imersie în soluţia de testare. În soluţie 0,5 M Na2SO4 după de 30 min rezistenţa de polarizare 
este de 54,37 kΩ.cm2 pentru proba electrodepusă la 2 A/dm2 cu FD 50 gl-1. Cea mai mică valoare a 
rezistenţei de polarizare Rp s-a obţinut la 5 A/dm2 cu FD 50 gl-1 de 9,34 kΩ.cm2 după 30 min de la 
imersie în soluţie 0,5 M NaCl, şi în soluţie 0,5 M Na2SO4 după de 30 min rezistenţa de polarizare de 
35,43 kΩ.cm2 pentru proba electrodepusă la 5 A/dm2 cu FD 50 gl-1.  
 
6.5.2. Măsurători de polarizare potenţiodinamică a straturilor nanocompozite Ni/TiO2 
obţinute din electrolit tip sulfamat 

 
Din datele experimentale obţinute în soluţiile testate se observă că potenţialul de coroziune 

are valoare mai negativă pentru acoperirile ce au fost testate în soluţie 0,5 M Na2SO4 pentru 30 de 
minute şi valori mai pozitive pentru aceleaşi acoperiri în NaCl 0,5 M. Din curbele de polarizare 
potentiodinamică cea mai mare rezistenţa de polarizare a fost pentru proba electrodepusă la 2 A/dm2 
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Figura 6.5. a) Variaţia microdurităţii 
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cu FD 100 gl-1 de 71,30 kΩ.cm2, în soluţie 0,5 M NaCl după de 30 min de imersie în soluţia de 
testare şi în soluţie 0,5 M Na2SO4 după de 30 min rezistenţa de polarizare este de 62,80 kΩ.cm2 
pentru proba electrodepusă la 2 A/dm2 cu FD 50 gl-1. 
 

6.6. CONCLUZII - Capitolul 6 

� S-au obţinut şi sau caracterizat acoperiri nanocompozite de Ni/TiO2 cu proprietăţi ca fiind 
superioare matricii de bază; 

� În programul de cercetări s-au utilizat doi electroliţi diferiţi tip Watts şi tip sulfamat, stabilindu-
se electrolitul care asigură parametrii optimi de realizare a unor nanocompozite în matrice 
metalică de nichel, cu aspect şi distribuţie uniforma a fazei disperse (FD); 

� S-a experimentat drept fază dispersă nanoparticule, formate din TiO2 (21 nm), concentraţiile 
fazei disperse în electrolit a variat între 20- 100 g/l; 

� S-au variat condiţiile de electrodepunere, precum densitatea de curent (între 1 - 10 A/dm2); 
� În cazul ACE din electrolit tip sulfamat în matrice de nichel s-au stabilit parametri optimi ai 

codepunerii pentru  
� Ni/TiO2 ca fiind: FD 50 g/l , D = 5 A/dm2, t = 50˚C, pH = 5, pentru 60 min; 
� Acoperirile nanocompozite au prezentat o distribuţie uniformă în stratul compozit; 
� Proprietăţile structurale ale nanocompozitelor obţinute au fost studiate prin microscopie optică şi 

microscopie electronică şi au fost expuse încercărilor la microduritate, rugozitate şi a fost 
studiată rezistenţa la coroziune; 

� Studiul suprafeţelor morfologice a straturilor de Ni/TiO2 au arătat că nanoparticulele au o 
influenţă puternică asupra straturilor electrodepuse; 

� Proprietăţile mecanice au fost studiate prin microduritatea straturilor nanocompozite şi au indicat 
cea mai mare  valoare de 850 HV0.25 obţinută în cazul straturilor Ni/TiO2 în electrolit Watts;  

� Testele electrochimice au demonstrat că rezistenţa la coroziune a straturilor nanocompozite 
Ni/TiO2 obţinute prin metoda electrochimică, este superioară  straturilor de nichelului pur;  

� Toate straturile nanocompozite realizate prezintă bună aderenţă - foarte bună rezistenţă la 
coroziune; 

� Studiile efectuate pentru ACE Ni/TiO2 indică posibilitatea utilizării eficiente a nanocompozitelor 
în industria electrotehnică şi construcţii de maşini datorită comportării superioare a acoperirilor 
nanocompozite. 

� Potenţialul de coroziune scade cu creşterea timpului de imersie în soluţia de testare pentru 
coroziune, această îmbunătăţire a rezistenţei la coroziune ar putea fi cauzată şi de structura fină a 
acoperirilor nanocompozite comparativ cu straturile de nichel pur, precum şi de încorporarea 
nanoparticulelor de TiO2 în matricea metalică. 

 
Capitolul 7 

CONTRIBUŢII PRIVIND REALIZAREA PRIN ELECTRODEPUNERE A UNOR 
ACOPERIRI NANOCOMPOZITE ÎN MATRICE DE NICHEL  

CU NANOPARTICULE DE DIAMANT 
7.2. Influenţa particulelor 
 

Nanoparticulele de diamant utilizate în electrodepuneri, în matrice de nichel au prezentat 
grad mare de puritate (peste 96%) iar distribuţia nanoparticulelor a prezentat o bună uniformitate în 
matricea metalică de Ni. Cel mai mare procent de încorporare a fost realizat la θ =10 % şi ν = 10 Hz. 
Datele pentru procentul de încorporare a nanoparticulelor în stratul metalic prin curentul direct CD 
este reprezentat în Figura 7.1. la θ =100 %. 
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(a) (b) 

ν = 10 Hz, d.c. = 10% ν = 10 Hz, d.c. = 90% 

C C 

  

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
7.3. Caracteristici microstructurale ale straturilor nanocompozite Ni/diamant  
 

După cum se poate observa din Figura 7.7. că acoperirile nanocompozite prezintă structură 
cub cu feţe centrate (CFC) cu orientări diferite, ce au fost influenţate de frecvenţa pulsului. O 
schimbare a intensităţii vârfurilor de difracţie ale nichelului au avut loc cu creşterea ratei ciclului. 
Acest lucru indică o rafinare de granulaţie cu creşterea frecvenţei pulsului aplicat. 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
Figura 7.6. Imagini SEM ale acoperirilor de Ni-diamant în electrolit Watts cu: 

a) cea mai mică microduritate a depunerii (262 HV),  
b) morfologia asociată cu microduritatea cea mai mare a stratului (459 HV) 

 
7.4. Măsurători de microduritate  

 
Măsurătorilor au indicat valori medii între 210 - 334 HV pentru straturile electrodepuse de 

nichel pur şi 262,61 – 459,21 HV pentru straturile nanocompozite Ni-diamant. Cea mai mare 
valoare a microdurităţii obţinută pentru nichelul pur a fost la 0,01 Hz şi d.c 10%, iar valoarea cea 
mai mică a microdurităţii a fost realizată la 10 Hz şi dc 90%, comparativ cu straturile 
nanocompozite Ni-diamant unde sau obţinut valori mai mari la 10 Hz şi dc 10% iar valoarea cea 
mai mică s-a obţinut în aceleaşi condiţii 10 Hz şi dc 90 %. O tendinţă de creştere sau de scădere a 
microdurităţii a fost observată cu frecvenţa pulsului iar abaterile standard ale măsuratorilor a avut 
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de nanoparticule de diamant în strat în 
funcţie de rata ciclului şi frecvenţa 
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valori între ±10-38 HV pentru straturile de nichel pur şi ±21-47 HV pentru straturile nanocompozite 
Ni-diamant . 
 
7.5. Comportarea la coroziune 
7.5.1. Teste de polarizare potentiodinamică 
 

Pentru electrodepunerile nanocompozite de Ni-diamant potenţialul Ecor este deplasat spre 
valori mai negative faţă de nichelul pur, ceea ce indică o activare a acestor straturi în mediu puternic 
acid (Figura 7.12.).  
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
7.5.2. Analiza prin Spectroscopie de impedanţă electrochimică  

 
Straturile nanocompozite de Ni/diamant cât şi straturile de Ni pur au prezentat o rezistenţă 

de polarizare în descreştere după 30 ore de investigare. Potenţialul de coroziune s-a situat la E = -
0,21 V şi a scăzut spre valori mai pozitive în timp; aceatsa indicând o dizolvare activă, cu reducerea 
oxidantului (H+). Diagramele pentru straturile nanocompozite de  
Ni-diamant şi Ni pur sunt prezentate în Figura 7.15. şi 7.16.  

Din rezultatele obţinute nu se poate face o evaluare a reacţiilor cinetice care au loc şi nu se 
poate considera un mecanism unitar pentru sistemul compozit, fiind necesare studii mult mai ample.  
Sistemul nanocompozit se diferenţiază atât ca mecanism de formare, cât şi ca comportarea la 
coroziune în electrolitul studiat. 
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potentiodinamică comparative pentru Ni 
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5A/dm2 şi evaluate după 30 min şi 1 h de la 
imersie în soluţie 0,5M Na2SO4 

Figura 7.15. Diagrama Nyquist ale 
spectrelor de impedanţă pentru straturile 
nanocompozite de Ni/diamant 
electrodepuse, testate în soluţie 0,5M 
Na2SO4 la 5 A·dm-2 şi timpul de depunere 
de 3600s 
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7.6. CONCLUZII - Capitolul 7 
 
� Sau realizat electrodepuneri nanocompozite de Ni/diamant comparativ cu Ni pur prin CD şi CP 

pe substraturi de cupru în condiţii diferite de impulsuri de frecvenţă precum şi corelarea cu 
perioada de timp necesară. 

� Conţinutul de nanoparticule de diamant în matricea metalică de nichel creşte cu frecvenţa 
pulsului şi descreşterea ratei ciclului. 

� Rezultatele au demonstrat că raportul invers proporţional al frecvenţei pulsului că suprafeţele 
morfologice ale straturilor electrodepuse sunt mai omogene. 

� Microduritatea şi rugozitatea straturilor nanocompozite de Ni/diamant au fost influenţate 
puternic de prezenţa nanoparticulelor în comparaţie cu straturile electrodepuse de Ni pur. 

� Prin aplicarea CP comparativ cu CD microduritatea straturilor nanocompozite a creascut, 
obţinându-se valori mari ale microdurităţii la rate ale ciclurilor reduse şi frecvenţe joase. 

� Comportarea la coroziune a straturilor obţinute reprezintă o prioritate pentru proprietăţile 
materialelor noi, iar metodele moderne prin curbele de polarizare potenţiodinamică şi studiile de 
impedanţă electrochimică oferă informaţii deosebit de utile despre cinetica reacţiilor chimice la 
electrod. 

� Studiile de coroziune efectuate în electrolit puternic coroziv (0,5M Na2SO4 pH 2) comparativ cu 
electrodepunerile de Ni pur prin LP au relevat o comportare bună în mediul coroziv a 
acoperirilor nanocompozite, superioară depunerilor de Ni pur 

� Rezistenţa la coroziune a straturilor nanocompozite a crescut când frecvenţa pulsului şi raţia 
inversă descreşte. Cea mai bună coroziune a fost obţinută pentru straturile nanocompozite în 
condiţiile realizate la υ =10 Hz, θ = 20 % (20,3 kΩ.cm2 ) după o oră de la imersie în soluţia de 
testare. 

� Se impun studii mai ample pentru elucidarea fenomenelor şi reacţiilor cinetice, pentru 
înţelegerea mecanismului şi a factorilor de influenţă privind protecţia anticorozivă a depunerilor 
nanocompozite Ni/diamant. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 7.16. Diagrama Nyquist ale spectrelor de 
impedanţă pentru straturile de Ni pur 
electrodepuse, testate în soluţie 0,5M Na2SO4 la 
5 A·dm-2 şi timpul de depunere de 3600 s 
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Capitolul 8 
 

CONTRIBUŢII PRIVIND OB ŢINEREA STRATURILOR DE Ni-Co ÎN ELECTROLIT TIP 
SULFAMAT  

 
 
8.2. Caracteristici microstructurale ale straturilor de Ni-Co 
 

Microstructura electrodepunerilor de Ni-Co a fost evaluată prin microscopia electronică de 
baleiaj. Imaginile SEM analizate indică schimbări structurale semnificative efectuate la densităţi de 
curent diferite în electrolit sulfamat. Astfel s-a observat că, morfologia acoperirilor s-a schimbat 
odată cu creşterea densităţii de curent aplicată. (Figura 8.1.)  

Straturile de Ni-Co prezintă o suprafaţă netedă şi compactă în comparaţie cu straturile de Ni 
pur obţinute în electrolit tip sulfamat ce au prezentat cristale de tip piramidal cum s-au prezentat  în 
capitolul 5 (Figura 5.3. a), b) şi c)). 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

8.3. Caracteristici mecanice 

8.3.1. Măsurători de rugozitate 

În general, straturile de Ni-Co prezintă o rugozitate mare şi această creştere se datorează  
numărului de nuclee formate în centrul stratului comparativ cu straturile de Ni pur. S-a observat că 
straturile obţinute la densitatea de curent de 5 A/dm2 prezintă o rugozitatea medie Ra (0,92 µm) 
superioară faţă de cele realizate la densităţi de curent mai mici 1 şi 2 A/dm2.  
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8.3.2. Măsurători de microduritate 
 

Microduritatea straturilor este variabilă, indicând o scădere a valorilor cu aprox. 50 HV, 
depinde de densitatea de curent. Microduritatea straturilor de Ni-Co creşte odată cu scăderea 
densităţii de curent, cea mai mare valoare a microdurităţii a fost obţinută la 1 A/dm2 (489,5 HV) , 
pentru celelalte densităţi de curent aplicate valorile microdurităţii sunt comparabile (Figura 8.4.). 
 

 

 

 

                                           Figura 8.4. Microduritatea straturilor  
                                         Ni-Co în funcţie de densitatea de curent 

 
 
 

 
 
 
8.4. Comportamentul la coroziune  

Diagramele potenţiodinamice pentru acoperirile nanocompozite testate cu variaţia fazei 
disperse în electrolit în soluţie 0,5 M Na2SO4 şi 0,5 M NaCl după 30 min prezentate în Figura 8.5. 

Din diagramele Tafel se poate observa că potenţialul de coroziune pentru straturile de Ni-Co 
testate în soluţie 0,5 M NaCl prezintă valori mai negative, (- 364.1mV) obţinute la 5 A/dm2 şi valori 
pozitive pentru straturile testate în aceeaşi soluţie electrodepuse la 2 A/dm2 (-89.1 mV). Din curbele 
de polarizare potenţiodinamică s-a calculat rezistenţa de polarizare, astfel încât pentru straturile 
obţinute la 1 A/dm2 Rp este 1075.2 kOhms cm2 în NaCl 0,5 M şi 23.5 kOhms cm2 în 0,5 M Na2SO4.    

 
 
 
 

Figura 8.2. Corelaţia între rugozitate 
straturilor obţinute şi densitatea de curent 
aplicată pentru straturile Ni-Co 
electrodepuse, timp de 1 h  
în electrolit sulfamat. 
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Figura 8.5. Curbele de polarizare potentiodinamică comparative pentru Ni-Co în electrolit sulfamat 

la  diferite densităţi de curent şi evaluate după 30 minute de la imersie în  
a) soluţie Na2SO4 0,5M ( pH 2) şi b) NaCl 0.5M ( pH 5,5) 

 

Din datele experimentale s-a observat că curentul de coroziune este 1.38 µA/cm2 pentru 
acoperiri Ni-Co electrodepuse la 5 A/dm2 testate în soluţie de NaCl 0,5 M iar în soluţie de Na2SO4 
0,5 M a fost obţinută o valoare mai mare de 38.2 µA/cm2 pentru straturi electrodepuse la 2 A/dm2. 
 
8.5. CONCLUZII - Capitolul 8 
 
� Microstructura straturilor de Ni-Co electrodepuse pe substrat de cupru, s-a modificat odată cu 

variaţia densităţii de curent prezentând o structură compactă; 
� Microduritatea aliajului de Ni-Co prezintă o scădere odată cu creşterea densităţii de curent, acest 

lucru fiind asociat cu structura cristalului şi marimea cristalitelor; 
� Se remarcă fatul că rugozitatea probelor de Ni-Co creşte odată cu creşterea densităţii de curent 

aplicată, la 1 A/dm2 fiind de 0,33 µm, ajungând la 5 A/dm2 la valoarea de 0,92 µm; 
� Din datele experimentale obţinute în soluţiile testate se observă că potenţialul de coroziune are o 

valoare mai negativă în cazul acoperirilor Ni-Co în soluţie 0,5 M NaCl la 5 A/dm2(-364,1 mV), 
excepţie făcând proba electrodepusă la 2 A/dm2, care prezintă valoarea cea mai mare 
electropozitivă, (-89,1 mV), în timp ce în cazul testării în soluţie de 0,5 M Na2SO4 se prezintă 
aproximativ în acelaşi domeniu, valoarea cea mai mare fiind de -261,2 mV electrodepusă la 2 
A/dm2. 

� Valorile rezistenţei de polarizare au fost calculate din diagramele potenţiodinamice cu formula 
Stern-Geary. 

� Rezistenţa de polarizare a straturilor de Ni-Co în 0,5M NaCl are valoarea cea mai mare la 1 
A/dm2 (1075,2 kΩcm2), în timp ce o valoare mică a rezistenţei de polarizare s-a obţinut în cazul 
straturilor de Ni-Co la 2 A/dm2 în soluţie 0,5 M Na2SO4 (23,5 kΩcm2). 

� Din datele experimentale se observă că viteza de coroziune este mai mare în cazul acoperirilor 
de Ni-Co testate în soluţie 0,5 M Na2SO4 şi mai mică în 0,5M NaCl 
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Capitolul 9 
 

CONTRIBUŢII PRIVIND OB ŢINEREA DE NANOFIRE DE Ni-Co ŞI 
Ni-Co FERITE DE BARIU ÎN ELECTROLIT SULFAMAT FOLOSI ND 

OXIDUL DE ALUMINIU ANODIC (AAO) CA "TEMPLATE" 
 
9.3. Obţinerea de nanofire de Ni-Co şi Ni-Co ferite de bariu  în electrolit sulfamat folosind 
        oxidul de aluminiu anodic (AAO) ca template 
 
9.3.1. Rezultate şi discuţii 
 

Nanofirele de Ni-Co şi Ni-Co bariuferite prezintă calitate morfologică şi structurală ridicată 
au fost obţinute în urma unor studii complexe exploratorii în ceea ce priveşte influenţa condiţiilor de 
depunere asupra creşterii acestora (densitatea de curent, temperatură, timp, pH etc).  

Curbele galvanostatice de electrodepunere au fost înregistrate şi comparate cu cele obţinute 
în electrolitul faără nanoparticule de ferită. Mai dificil a fost observată nucleaţia în pori în prezenţa 
nanoparticulelor (Figura 9.4. A). După 1h de depunere, au fost obţinute nanofire bine definite de o 
lungime de aproximativ 10 microni, atât în absenţa cât şi în prezenţa nanoferitelor în electrolit 
(Figura 9.4. B şi 9.4. C). Analiza compoziţională a arătat formarea de nanofire bogate în nichel în 
ambele cazuri şi o proporţie semnificativă de ferită în structurile formate din soluţia care conţine 
nanoparticule. Compoziţia medie a nanofirelor a fost de 82 wt% Ni + 18 wt% Co din electrolitul 
fara nanoparticulele şi 78 wt.% Ni + 15 wt % Co. + 7 wt% ferită de bariu din soluţia care conţine 
nanoparticule. 

 
 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Încorporare de nanoparticule în nanofire, a indus o schimbare drastică în răspuns magnetic la  

nanofirele de NiCo pur (Figura 9.6.): Anizotropia magnetica ridicata se observă pentru nanofirele 
nanocompozite, cu axa paralelă uşor pe membrana si, apoi, perpendicular pe axa  nanofirelor. O 
creştere semnificativă a Hc a fost observată atunci când tamplet-ul este poziţionat perpendicular pe 
câmpul magnetic (nanofire paralele la câmpul magnetic). Mai mult decât atât, s-a observat o 
remanenţă magnetică sporită atunci când membrana este paralela cu câmpul magnetic. Această 

Figura 9.4. A) E-t tranzitorii în 
depunerea galvanostatică de 
nanofire Ni-Co (roşu), nanofire 
Ni/Co-ferite (negru), şi imagini 
SEM din nanofirele rezultate (B) şi 
nanofire nanocompozite (C) în 
membrana de alumină 
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modificare în comportamentul magnetic nu este justificată pentru schimbări structurale în matricea 
Ni-Co, dar se observă pentru prezenţa nanoparticulelor magnetice în nanofirele nanocompozite. 

 
 
Figura 9.6. Magnetizarea în funcţie de câmpul magnetic aplicat în plan paralel cu membrana (a) şi 

perpendicular (b) la câmpul magnetic. A) nanofire Ni-Co, B) nanofire nanocompozite  Ni-Co/ 
nanoferite 

9.3.2. CONCLUZII - Capitolul 9 
 
� Membranele de alumină poroasă auto-ordonată au fost fabricate şi utilizate ca şabloane în scopul 

producerii nanofirelor de Ni-Co/bariuferite care au fost ulterior caracterizate şi analizate. 
� S-au obţinut nanofire de înaltă puritate deoarece nu există vârfuri de defracţie pe oxizii lor din 

analiza XRD. În completare, direcţiile de creştere au fost preferenţiale de-a lungul direcţiei 
cristaline (111) pentru Ni şi direcţiei cristaline (002) pentru Co, care au fost atribuite încetării 
creşterii nanofirelor în interiorul membranelor de alumină poroasă. 

� Prezenţa nanoparticulelor magnetice în depozitele obţinute în matricea Ni-Co influenţează în 
mod clar caracterul magnetic al nanofirelor, inducând un comportament uşor-magnetic în cazul 
în care membrana este aşezată paralel cu câmpul magnetic în timp ce comportamentul magnetic 
indus este semi-greu prin plasarea membranei perpendicular pe câmpul magnetic. 

� Nanofirele magnetice nanocompozite realizate prin electrocodepunere utilizând template-uri de 
alumină au dovedit proprietăţi diferite decât cele sintetizate fără nanoparticule sau 
nanocompozite în vrac. Rezultatele activităţii demonstrează posibilitatea de formare a 
structurilor nanocompozite metalice la scară nanometrică, încorporând nanoparticule prin 
metoda electrochimică. Compoziţia electrolitică şi condiţiile de electrodepunerea selectate, 
agregarea nanoparticulelor şi încorporarea secvenţială a nanoparticulelor în dimensiuni 
nanometrice în template–ul poros ce deschide noi perspective în domeniul de obţinere a 
nanostructurilor magnetice cu proprietăţi modulare. 

 

CONCLUZII FINALE, CONTRIBU ŢII ŞI NOI DIREC ŢII DE CERCETARE 
CONCLUZII FINALE 

 
În lucrare se face o sinteză critică din literatura de specialitae privind: 

• obţinerea şi proprietăţile acoperirilor nanocompozite 
• obţinerea şi proprietăţile acoperirilor de nichel şi nanocompozite în matrice de nichel; 
• proprietăţile şi utilizările straturilor nanocompozite în tehnologiile moderne 
• obţinerea şi proprietăţile nanofirelor de nichel electrodepuse în AAO. 



Fiz.Chim. COSOR (RUSU) Daniela Ecaterina 
 

48 

 
I.  Studiile din literatur ă efectuate pentru realizarea unor straturi electrodepuse 
de nichel şi de acoperiri nanocompozite permit formularea următoarelor concluzii generale: 
 

���� procesele electrochimice oferă o alternativă de obţinere a acoperirilor metalice şi cele 
nanocompozite ce au proprietăţi superioare, unice materialelor componente; 

���� în obţinerea unor straturi de nichel şi nanocompozite cu matrice de nichel, o serie de 
factori influenţează obţinerea acestora, cum ar fi: natura componenţilor şi condiţiile de 
electroliză; 

���� proprietăţile fizico-chimice ale straturi de nichel şi nanocompozite cu matrice de nichel 
(duritate, rezistenţa la uzură, stabilitatea, rezistenţa chimică etc.) sunt 
superioarematerialelor obţinute prin procedee convenţionale şi fac posibilă înlocuirea lor 
în industria automobilelor, aviaţie, în medicină, electronică şi protecţie anticorozivă; 

���� în literatura de specialitate se menţionează unele încercări pentru explicarea unor 
mecanisme de formare a acoperirilor nanocompozite, dar nu există un model unanim 
acceptat, care să explice în totalitate complexitatea fenomenelor care au loc în procesele 
de electrodepunere; 

���� prin combinarea tehnicilor moderne de investigare a suprafeţelor este posibil un studiu 
amănunţit al mecanismelor şi fenomenelor care au loc în soluţie. 

 
Studiile din literatură referitoare la acoperirile de Ni-Co relevă: 
���� Electrodepunerile de Ni-Co prezintă atât un interes ştiinţific cât şi tehnic datorită 

proprietăţilor magnetice şi corozive. 
 
Studiile din literatură referitoare la obţinerea de nanofire de nichel realizate în celule 

nanoporoase de alumină 
���� nanofire de nichel realizate în celule nanoporoase de alumină obţinute prin anodizare 

prezintă proprietăţi electrice şi magnetice specifice, cu rol important în tehnologiile 
avansate  

Studiile recente în domeniul electrochimiei includ nanoparticulele de TiO2 şi diamant în diferite 
tipuri de matrice, sub formă de electrodepuneri pe diverse suporturi metalice cu diferite tehnologii; 

Electrodepunerile de nichel şi nanocompozite cu matrice de nichel sunt studiate pentru reducerea 
vitezei de coroziune la temperaturi înalte, îmbunătăţirea proprietăţilor de bază ale suportului metalic 
cât şi în vederea obţinerii de materiale cu rezistenţă crescută la coroziune. 
 
II. Studii experimentale realizate în lucrarea de doctorat ne-am concentrat cercetările asupra unor 
straturi electrodepuse de Ni şi nanocompozite obţinute în electrolit tip Watts şi tip sulfamat şi 
caracterizarea acestor straturi realizate au permis evidenţierea următoarelor aspecte: 

1. Condiţiile de obţinere a straturilor de Ni electrodepuse în electrolit tip Watts şi tip sulfamat 
       cât şi cele nanocompozite folosind ca faze disperse nanoparticule de TiO2 şi nanoparticule 

 de diamant în matrice metalică de nichel impun: 
� Pregătirea preliminară a suportului de cupru pe care se realizează electrodepunerea; 
� Optimizarea şi respectarea a mai mulţi factori de care depind procesele de 

electrodepunere pentru obţinerea unor acoperir calitative. 
2. Cei mai importanţi factori care concură la realizarea unor straturi electrodepuse de Ni şi de 

 acoperiri nanocompozite în matrice de Ni sunt: natura şi pH-ul electrolitului, condiţiile de 
 electroliză (densitatea de curent, timpul de depunere, temperatura electrolitului, regimul de 
 agitare etc.) şi concentraţia fazei disperse. 
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3. La electrodepunerea nichelului şi a materialelor nanocompozite s-au utilizat doi electroliţi   
          cu compoziţii chimice distincte, stabilindu-se electrolitul care asigură parametrii optimi de  

realizare a unor straturi şi nanocompozite în matrice metalică de nichel, cu aspect şi distribuţie 
uniforma a fazei disperse. Regimul de electroliză la care s-a lucrat: densitatea de curent de  

        1 A/dm2, 2 A/dm2, 5 A/dm2 şi 10 A/dm2; temperatura de 40˚C , 50˚C şi 60˚C, pH = 4 ±0,2; 
timp de electrodepunere de 900s, 1800s, 3600s şi 7200s, viteza de agitare a electrolitului de 
250-300 rpm, concentraţia nanoparticulelor de TiO2 20g/l, 50 g/l şi 100 g/l, dimensiunea 
nanoparticulelor de 21 nm şi nanoparticule de diamant de 5g/l, dimensiunea nanoparticulelor 
de 70-80 nm. 

4. Pentru acoperirile de nichel pur şi cele nanocompozite eficienţa curentului creşte cu  creşterea 
    densităţii de curent şi temperatura electrolitului. 
5. Prin stabilirea valorilor parametrilor de proces, s-a demonstrat că valorile ridicate ale acestora,  

nu întotdeauna pot favoriza obţinerea unor acoperiri optime. Astfel, în urma analizelor SEM 
realizate pentru toate probele de nichel indică modificări structurale semnificative pentru 
depunerile realizate la diferite temperaturi şi densităţi de curent; microstructura depozitelor s-a 
schimbat cu schimbarea densităţii de curent şi cu temperatura de operare. 

6. Astfel, cristale mici de nichel sau obţinut la densităţi mici de curent (1 A/dm2 şi 2 A/dm2). O 
structură mai compactă şi mai dură s-au obţinut la densităţi mari de curent (5 A/dm2 şi 10 
A/dm2). Prin urmare, acoperiri mai compacte şi uniforme ale straturilor de nichel prezintă şi 
proprietăţi mecanice mai bune şi anticorozive. 

7. Valorile rugozităţii straturilor de nichel pur sunt mai mari decât valorile acoperirilor 
nanocompozite, datorită formării unui număr mare de centri de nucleere prin adăugarea fazei 
disperse. 

8. Microduritatea straturilor obţinute în cei doi electrolişi testaţi (Watts şi tip sulfamat) este mai 
mică pentru straturilor obţinute la densităţi mari de curent. Microduritatea straturilor este mai 
mică pentru probele electrodepuse la temperaturi mai mari de 50˚C şi 60˚C comparativ cu cele 
obţinute la 40˚C. 

9. Microduritatea straturilor nanocompozite realizată din programul de cercetări experimentală a   
fost cu valorile de 850 HV0.25 în cazul straturilor Ni-TiO2 în electrolit Watts;  

    10. Studiile de coroziune efectuate în electrolit puternic coroziv (0,5M Na2SO4 pH 2) comparativ  
cu electrodepunerile de Ni pur au relevat o comportare bună în mediul coroziv a acoperirilor 
nanocompozite, superioară depunerilor de Ni pur 

    11. Metodele de polarizare liniară şi spectroscopia de impedanţă tehnicile folosite în această 
          lucrare pentru caracterizarea comportamentului straturilor de nichel din punct de vedere al 
          reactivităţii lor electrochimice, în cazul straturilor de nichel obţinute în electrolit Watts şi tip 
         sulfamat, comportarea lor depinde în mare măsură de condiţiile de electrodepunere. 

12. Electrodepunerile de Ni obţinute la 2 A·dm-2
şi 5 A·dm-2, 50˚C şi 3600 s a indicat cea mai bună 

rezistenţă la coroziune în electrolit tip Watts şi tip sulfamat. 
13. Odată cu creşterea timpului de imersie în soluţie Na2SO4, a straturilor de Ni-TiO2 rezultă o mai 

bună rezistenţă la coroziune. 
14. Cu timpul de imersie în soluţia de testare pentru coroziune, potenţialul de coroziune scade, 

această îmbunătăţire a rezistenţei la coroziune ar putea fi cauzată şi de structura fină a 
acoperirilor nanocompozite comparativ cu straturile de nichel pur, precum şi la încorporarea 
nanoparticulelor de TiO2 în acoperirile nanocompozite. 

15. Studiile de coroziune pentru acoperirile nanocompozite Ni-diamant, s-au realizat în soluţie 
acidă de Na2SO4 arătând dependenţa rezistenţei la coroziune de parametrii 
electrodepunerii.Electrodepunerile nichelului în electrolit Watts obţinute la 2 şi 5 A·dm-2, 50˚C 
şi 3600 s au indicat cea mai bună rezistenţă la coroziune. Odată cu creşterea timpului de 
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imersie în soluţie acidă de 0,5 M Na2SO4, rezultă o mai bună rezistenţă la coroziune a probelor 
după 30 h de la imersie în conformitate cu testele EIS. 

16. Structurile acoperirilor de Ni-Co ce au fost realizate în electrolit tip sulfamat se prezintă 
diferenţiat faţă de acoperirile de Ni pur, realizate în aceleaşi condiţii de electroliză. 

17. Studiile potenţiodinamice au evidenţiat o stabilitate a straturilor de Ni-Co pentru potenţiale 
mai pozitive comparativ cu electrodepunerile de Ni pur în electrolit tip sulfamat 

18. S-au obţinut nanofire de Ni-Co şi Ni-Co bariuferite în electrolit sulfamat folosind oxidul de 
aluminiu anodic (AAO) ca template, de înaltă puritate, prezenţa nanoparticulelor magnetice în 
depozitele obţinute în matricea Ni-Co au influenţat în mod clar caracterul magnetic al 
nanofirelor. 

 
CONTRIBUŢII  

 
S-a realizat un studiu critic din literatură privind proprietăţile specifice şi utilizările 

straturilor de Ni şi nanocompozite (TiO2 şi diamant) în matrice de nichel obţinute prin 
electrodepunere şi utilizările acestora în industrie şi tehnologii avansate. 

Obţinerea de straturi electrodepuse de nichel în doi electroliţi (Watts şi tip sulfamat), 
stabilind condiţiile optime de realizare a acoperirilor de Ni pur şi nanocompozite care necesită un 
studiu analitic amplu şi considerarea tuturor factorilor de influenţă care participă la procesele de 
electrodepunere, în vederea realizării unor acoperiri calitative şi reproductibile. 

Explicarea diferenţelor de structură a depunerilor prin studiul morfologic şi structural prin 
microscopia electronică cât şi analiza prin difracţie de raze X, a straturilor de Ni pur şi 
nanocompozite în matrice de nichel, cât şi a straturilor de Ni-Co şi a nanofirelor realizate. 

Studii privind comportarea la coroziune pentru straturile obţinute prin metode de polarizare 
potenţiodinamică şi spectroscopie de impedanţă electrochimică, consemnarea unor valori superioare 
a rezistenţei la coroziune ale acoperirilor nanocompozite faţă de acoperirile de Ni pur. 

Obţinerea în electrolit sulfamat de nanofire de Ni-Co şi Ni-Co bariuferite  folosind oxidul de 
aluminiu anodic (AAO) ca template, Compoziţia electrolitică şi condiţiile de electrodepunere 
selectate, agregarea nanoparticulelor şi încorporarea secvenţială a nanoparticulelor în dimensiuni 
nanometrice în template–ul poros deschide noi perspective în domeniul de obţinere a 
nanostructurilor magnetice cu proprietăţi modulare. 
 

Rezultatele experimentale au confirmat îndeplinirea obiectivelor propuse, deschizând noi 
direcţii de cercetare pentru domeniul Ingineriei industriale.  
 
NOI DIRECŢII DE CERCETARE 
 

Subiectul abordat în lucrarea de doctorat, respectiv realizarea de acoperiri de Ni şi 
nanocompozite în matrice de nichel, cât şi obţinerea de nanofire de nichel electrodepuse în AAO, 
considerate materiale avansate, preocupă multe grupuri de cercetători din întreaga lume şi amintim 
doar pe cei din Germania, Belgia, Franţa, SUA, China etc. 

Rezultatul contactului cu cercetătorii de la Universitatea Tehnică Dresden şi de la 
Politehnica din Milano a concretizat iniţierea de cercetări de realizare a nanofirelor metalice 
electrodepuse în AAO , dar şi realizarea de ACE, prezentarea de conferinţe şi lucrări prezentate în 
rezultatele prezentate, cu noi publicaţii de specialitate în reviste de prestigiu. 

Ca urmare a experienţei dobândite în realizarea de acoperiri de nichel şi a nanocompozitelor 
realizate în această matrice, cercetările pot continua în următoarele direcţii: 

� Studii de evaluare a coroziunii în medii naturale sau alte medii corozive; 
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� Caracterizarea proprietăţilor mecanice ale straturilor de nichel şi nanocompozite  înainte 
şi după procesul de corodare; 

� Studii de cinetică electrochimică privind procesele de cristalizare în special la 
nanocompozite; 

� Realizarea de noi acoperiri nanocompozite, prin geometrii diferite de dispunere a 
electrozilor şi folosind şi alte faze disperse (Al2O3, MgO) de dimensiuni micro şi nano. 

� Teste de compoziţie a straturilor la acţiunea unor microorganisme. 
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