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INTRODUCCION

La necesidad de mejorar 1las propledades de clertos
materiales metalicos tales como resistencia al desgaste,
resistencia a la corroslén, etc., llevé y ha llevado a varios
investigadores a desarrollar una serie de procesos que permitan
la mejora de esas propiedades; podriamos mencionar procesos tales
como tratamtentos  térmicos (endurecimiento  superficial y
endurecimiento total), tratamientos termomecénicos (tratamiento
térmico conjuntamente con conformado mecéAnlico)}, endurecimiento por
solucién s6lida, recubrimlentos superficiales (termorrociado,

procesos electrolitlcos y procesos quimicos).

La aplicacién de cualquiera de los procesos mencionados
pretende la mejora en los materiales aunado con el ahorro de

energ'la empleada en producir bienes y servicios.

Cualquier proceso Industrial involucra movimiento y contacto
entre los elementos que constituyen un mecanismo, cuyo
funcionamiento se ve afectado por la fricclén y el desgaste que
existe y que sufre cada una de sus partes, esto significa que se
requlera emplear una mayor cantidad de recursos energéticos y
econémicos para la reparaclén y sustitucién de los elementos
dafiados.

En el presente trabajo, basados en estos antecedentes, se
tiene como obJetivo encontrar parametros de operacién que permitan
lograr un recubrimiento superficial que se pretende meJore
sustanclalmente ia resistencia al desgaste de los
materiales revestidos emplcando para ello un proceso quimico;
dicho proceso se denomina “Electroless Nickel Composite”
("Niquelado quimico compuesto"). En el primer capltule se hace

mencién de los requerimientos para obtener un niquelado quimico



simple asi como sus caracteristicas y los materiales en los cuales
puede ser aplicado; posterlormente el segundo capitulo se refiere
al nlquelado quimico compuesto, caracteristicas y aplicaciones;
los capitulos restantes explican los pasos a seguir para lograr
el recubrimiento deseado (N1-P-Al2031 sobre aceros nacionales},
ademas, el anaAlisls de los resultados obtenidos asi como las

conclusiones al respecto.

Este trabajo forma parte de un proyecto mas ampllo encaminado
a desarrollar revestimientos que permitan alargar la vida util de

aleaciones nacionales mediante diversas tecnologias.



CAPITULO |

GENERALIDADES SOBRE EL PROCESO DE NIQUELADO QUIMICO

1.1 DEFINICION

1.1.1 INTRODUCCION.

Con el paso del tlempo se ha dado un creciente aumento de
condiciones de trabajo que deben cumplir clertos materiales,
“especialmente en lo referente a propledades mecanicas, elevadas
temperaturas y medlos agresivos y corrosivos. Considerando lo
anterior como carécterlstlcas necesarias que se deben tomar en
cuenta para otorgar protecclén en los materiales, y no solamente
como proteccién sino como algo secundario; por ejemplo en decora-
cloén de piezas. Se han realizado diversos tipos de recubrimientos,
de los cuales podemos mencionar los siguientes para el caso del

niquel:

1.- Recubrimiento por inmersién.- Se emplea cloruro de niquel
y acldo bérico. Es posible lograr espesores
muy pequefios (cerca de 1 um) uniformes con
tiempos de velnte minutos de \inmersién,
siendo esto una ventala pero & su vez como
desventaja se presenta una porosidad y una
adherencia moderada lo que provoca el no
tener caracteristicas protectoras.

2.- Recubrimlento por reducclén quimica del 6xildo de niquel a

elevada temperatura.- Se pueden lograr depdsitos de
niquel a partir de la reduclién de una
mezcla de 6xido niqueloso y un fosfato de
amonio, en atmésfera reductora, a
temperaturas comprendidas entre 850 «C y
1150 -C. El método consiste en aplicar una



suspension de la mezcla quimica a toda la
superficie de la pleza y se efectua 1la
reduccion en las condiclones ya
mencionadas.
3.~ Descomposicién de vapores de compuestos carbonilicos de
niquel.- Un proceso gque se realiza a 180 +C y que, =l
parecer, tiene como gran desventaja de ser
caro y bastante peligroso.
4.~ Recubrimiento por reduccién quimica autocatalitica de
sales de niquel.- (Denominado también Electroless, no
electrolitico o quimico}. Se tiene un gran
desarrollo sobre este recubrimlento y es

acerca de éste el presente trabajo.

1.1.2 NIQUELADO QUIMICO.

Los procesos quimico-cataliticos empleados para recubrir
materiales, se caracterizan por una reduccién selectiva de los
iones metalicos en 1la superficie de un sustrato catalitico,
sumergido en una solucién acuosa, y por la deposiclén continua
sobre ese susirato a través de la acclén catalitica del depésito
mismo.

Ahora bien, para llevar a cabo la deposicién electrolitica
del niquel se puede realizar por dos métodos, los cuales son: 1o
consiste en aplicar corriente continua para lograr la reduccién de
lones de niquel a niquel sobre el cAtodo; 2o el empleco del proceso
quimico-autocatalitico que se logra empleando sustancias quimicas
reductoras.

Una analogia entre las dos formas antes mencionadas es la
siguiente:

4 corriente

Proceso electrolitico:  Ni™ '+ 2e -227%22222.. ) Ni metallco

Proceso quimico: Nt s 2 -5553555-‘-3——) Ni metalico
reductora



Asi pues, el niquelado quimico emplea un agente reductor que
provoca la reduccién de una sal de niquel que se encuentra en una
solucioén acuosa, generalmente caliente y de este mode se deposita
niguel sobre una superficle catalitica.

Existe un gran numero de formulaciones para el niquelado
quimico, pero normalmente contiene y requlere de los slgulentes
componentes, en un bafio tipico:

~Una sal que suministre el niquel.

-Un agente reductor.

-Agua.

~Temperatura adecuada.

~Agentes complejantes, para controlar la cantidad de niquel
“libre", disponible para la reaccioén.

—Un regulador de pH.

~Estabilizadores (para controlar la reducclén).

—Aceleradores.

~Una superficlie catalitlca a ser recubterta.
En la produccién industrial se emplean dos tipos de bafios:

. 1.-ALCALINOS (pH = 7.6 - 10)
2.-ACIDOS (pH = 4.5 - B)

Los bafios alcalinos presentan menor difuslén 'y aplicaclién
dado que a las temperaturas de trabajo, se dan fuertes pérdidas de
amoniaco, provocando inestablilidad en el bafic; por tal motlvo se
ha incrementado el desarrollo e interés en el bafic acido.

Un aspecto importante y en el cual hay que tomarse el tlempo
- necesaric es en el tipo de reductor empleado, pues esto ejerce una
notable influencia en las propledades del recubrimiento logrado.

Los agentes reductores empleados con mas frecuencia son:

a) Borohidruro de sodio (NaH . BH3)



b) Dietilamina’de boro (CHz) NHaBHa

Dimetilamina de boro (CHa)2 NHaBHa
c) Hidrazina (H2N - NH2)
d) Hipofosfito de sodlo (NaH2PO2)

El mas empleado de todos ellos es el hipofosfito de sodio, el
cual se detalla a continuacién. o

1.1.3 HIPOFOSFITO DE SODIO

La mayoria de los depdsitos quimicos de niquel sobre metales,
plasticos y cerémicos, se obtienen medlante el uso de este agente
reductor. Las ventajas que presenta en relaclén con las otras
sustanclas reductoras, son:

® Mejor resistencia a la corrosién
* El mAs facil control
* El mas bajJo precio de produccién.

El dep6sito no es de niquel puro, sino que se trata de
aleaciones Ni(B3 -~ 97 %) - P(3 -~ 17 %) en peso, segun las
condicliones de operacién utllizadas,

Independientemente del agente reductor y la sal de niquel que
componen al bafio, las soluclones de niquelado quimico contienen
otros compuestos que permiten un mejor control de la operaclién del
bafio y ura mejor calidad del depdésito. Todos contlenen algan tipo
de agente regulador de pH, que cumple el papel de formador de
complejos de niquel que retardan la precipitacién del niquel en
forma de ortofosflto de niquel. El retarde en la precipitacién,
provoca una reduccién en la velocldad de produccién del
recubrimiento, esto implica el uso, en algunas formulaciones, de
otros compuestos denominados generalmente como “aceleradores ¢

exaltantes”. Entre los mis comunes se encuentran 4cidos



alifdticos, Acldos alifaticos saturadeos y f{luoruros Lnorgénicos
solubles. Como los bafios tienden a descomponerse con el tlempo, se

llegan a agregar comp os que tan el perjodo de estabilidad

del bafio, siendo su uso mas frecuente en operaciones industriales.
La tabla I muestra algunos ejemplos de formulaclones de
bafios en los que se emplea hlpofosfito de sodio come reductor (1).
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1.2 EFECTO DE LOS PARAMETROS EN EL PROCESO

1.2.1 PREPARACION DE LA SUPERFICIE EN EL PROCESC ACIDO DE

RECUBRIMIENTO.

Como se dijJo en lineas anterlores, de los dos tipos de bafios
existentes a nivel industrial (alcalinos y Acldos) el mAs usado es
el &cido ya que presenta una serle de ventajas con respecto al
basico y, como en esta parte se estudian los parametros del
proceso utilizado, por lo tanto se debe de conocer algo respecto
del proceso Acido de recubrimiento.

Las ventajas que presenta este tipo de bafio son:

a) La mas elevada velocided de deposicién.

b) La mayor establlidad de la soluclén usada para el
depésito.

c) Mas féaci] control de las condiciones de operacion.

d) La mayor resistencia a la corrosién de los depdsitos.

Ahora blen, todas las partes o equipos gque se vayan a
recubrir por este medio debersn tener una superficie limpia, sin
ninguna particula de 6xido visible, removerse los aceites, grasas,
pinturas e incluso secclones de soldadura existentes.

En general, el tratamiento previo a la realizacién de
niquelado quimico, es muy semejante al de los recubrimientos
electroliticos. En muchas ocasiones, las superficles deben ser
adecuadamente activadas con el fin de que sean un catalizador
eficlente de la reducclén de los lones de niquel.

1.2.2 VARIABLES DE OPERACION (PARAMETROS).

Las variables que a continuacién se mencionan guardan una
realacién directa con la velocidad que se deposita la aleacion
Ni-P composlicién constante del bafio,



TEMPERATURA.~ La velocidad de recubrimiento es una funcién
exponencial de la temperatura, siendo 1la
temperatura 6ptima de recubrimiento entre 85 y
95 +C (en bafios que trabajan a temperatura
elevada), al alcanzar el punto de ebullicién de
la soluclén, la estabilidad disminuye y por el
contrario, por abajo de los 85 «C no se produce
el depésito.

CANTIDAD DEL AGENTE REDUCTOR.~ Nos referimos a la cantided de
hipofosfito de sodio, puesto que el depésito es
una funcién directa de dicha concentraclén. Un
alto contenido de este i6n hipofosfito seria
deseable, pero tiene inconvenientes como:

- La estabilidad del bafio disminuye como
funcién directa de 1la concentraclén de
hipofosftito. A mayor concentraclén de iones
hipofosfitos mayor numero de lones de niquel
reducidoes con lo que hay oposlclén en la
selectividad propla del proceso.
~ Trabajos hechos por Gutzeit (2) vy
colaboradores demostraron que existe un
estrecha zona de proporciones deseables entre
laé concentraclones de niquel hipofosfito y
una concentracién optima de lones de
hipofosfito en el bafio, que producen
depositos a velocidades aceptables. La
concentracién de hipofosfito mas recomendada,
es de 0.22 a 0.24 (moles/It) y la relacién
molar Ni-hipofosfito de 0.3 a 0.4.

pH.'- La veloclidad de recubrimlento aumenta con el pH de la
solucién. Para un bafio acide, la zona de pH
preferida para una solucién de niquelado

quimico, esta entre 4.3 y 4.8, con las cuales



se cumple con una velocidad de recubrimiento
aceptable, estabilidad del bafio y utilizacién
éptima del hipofosfito.
AGITACION. - La agitacién aumenta la velocidad de
: recubrimiento, La capa de difusién adyacente a
la superficle catalitica, estd a menor pH en el
bafio estatico, por lo tanto, con la agitacién
se eleva en esa Interfase el pH y asi la
velocidad de depésito.

1.2.3 DESCOMPOSICION DE LA SOLUCION EMPLEADA PARA RECUBRIR.

Las soluciones tlenden a descomponerse' con relativa
facilidad, en pocos minutos o en algunos meses, con lo cual se
disminuye la vida del bafio, la eficiencia del i:roceso y aumenta el
costo del recubrimiento. Ese comportamiente se explica por -la
permanente presencia del agente reductor en la solucién, pues, sl
existe algin nicleo catalitico, la descomposlén del bafio se inicia
y progresa rapldamente hasta agotar la solucién.

Algunas recomendaciones en base a resultados empiricos para

reducir el problema son:

- Evitar concentraclones elevadas del agente

reductor.

No realizar adiciones rapidas de reductor cuando se

prepara o se ajusta el bafio.

Preparar adecuadamente la superficie a recubrir.
Evitar ajustes violentos del pH. Esto elimina la
posibilidad de formacién de precipitados que pueden

actuar como lugares preferenciales para inicier la
descomposicion.
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1.3 CARACTERISTICAS DEL DEPOSITO.

1.3.1 INTRODUCCION,

Las caracteristicas a las que se reflere este apartado, son
ain objeto de investigacién y desarrollo, por lo que sblo se
mencionaran las principales propiedades que tengan mayor utilidad
en aplicaclones Ingenierlles.

Los datos se refieren a recubrimlentos quimicos Ni-P sin
tratamiento térmico; tal como se depositan son uniformes, duros,
'relatlvamente fragiles, facilmente soldables, autolubricantes, sin
poros y muy resistentes a la corrosién.

1.3.2 CONPOSICION Y CONSTITUCION.

Los depdésitos son aleaciones Ni-P en contenidos de fésforos
que pueden variar de 3 hasta 18-20 % en peso, dependlendo de las
condiciones del proceso. En su mayoria los recubrimientos
contienen entre 7 y 15 % de P.

Analisis de espectografia y absorcién atémica, han mostrado
ademds, trazas de cobalto, aluminio, cobre, flerro, manganeso,
plomo y silicio. Un analisis tipico de elementos intersticiales

muestra las siguientes cifras:

Carbono 0.04 %

Oxigeno 0.0023 % -
Nitrégeno 0.0047 %
Hidroégeno 0.0016 %X

El porcentaje de P del depésito (que es el que determina
muchas de las propiedades del mismo) es una funcién de la cantidad
de hiposfosfite de sodio y consecuentemente del pH del bafio. La
fig. 1.1 muestra esta relacién para soluclones acidas.’

11
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y ¢l contenido de tostéro en el depbsito. (3

Los diagramas de fases Ni-P no han sido muy estudimdos. A
continuacién se muestran dos esquemas del diagrama Ni-P y por
Gltimo la solubllidad de P en Ni en detalle. Figs.1.2,1.3,1.4

Ademids, se ha determinado la temperatura eutéctica con
exactitud (875 «C).
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Fig. 1.2 Disgrama de cquilitrlo Ni-P [4).
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En la regién rica en niquel, hasta aproximadamente el 36 % en
peso atémico (aprox. 24 % en peso de P), se han encontrado tres
fosfures: NiaP (14.96 % en peso), NisPa (17.43 % en peso) el cual
sufre una transformacién polimérfica y NizP (20.88 % en peso). Mas
alla del 36 % se han encontrado otras fases intermedlas. Los
parametros de red de los diversos fosfuros son :

NioP es tetragonal, con a = 9.01 A
c=4.42 A
T de fusién = 975 «C
Ni2P es hexagonal, con a = 5.859 A_
c=3.382 A
T de fusién = 1112 «C
NisPz es hexagonal, con a = 6§.61 A
c = 12.316 A
T de fusién = 1185 -C

Todos los fosfuros de niquel son grises, de aparlencia
metAlica y conducen electricidad. Son insolubles en agua, éclidos y

bases diluidas y se disuelven en &cidos fuertemente oxidantes.

1.3.3 UNIFORMIDAD.

Una de las caracteristicas que mas han llamado la atencién de

estos depésitos, es la facilidad con que se recubren plezas de

formas geométricas complejas con espesores de la capa de Ni-P
* uniformes a lo largo de la seccién del material.

La comparacién entre recubrimientos electroliticos de Ni y
niquelado quimico en el sentido de uniformidad, revelan una mejor
condicién en el niquelado,
cualquier seccién.

dade que su espesor serda el mismo en

Ademés, en el niquelado quimico se puede controlar el espesor
de recubrimiento de acuerdo a la aplicacién especifica a la que se

14



va a destinar. Se pueden lograr capas tan delgadas como 2.5 um
para componentes electrénicos, capas mayores (75-125 um} empleadas
en ambientes corrosivos y capas hasta de 250 um, para reparaclén
de partes de méquinas. La fig. 1.5 muestra una ilustracién de este
comportamlento.

N

n

Quimica

Flg. 1.5 Uniformidad del espesor.

1.3.4 ADHERENCIA.

En general, se puede callficar la adherencia del depésito al
sustrato como muy buena, valorada a partir de diversos ensayos.

El mecanismo de la reaccién, permite que se establezcan, en
los metales que catallzan la reaccién, enlaces metdlicos ¥y
mecanicos con el sustrato. Por ejemplo se han reportado valores de
adherencia sobre acero suave de 2100 a 4200 (Kg/cmz) {30000 a
60000 (1b/plg?)), en bafios Acidos.

La adherencia del depésito es menor sobre metales no
cataliticos como acero 1inoxidable, aceros aleados de =alta
resistencia, aleaciones de cobre, aluminio, titanie, berilio. Con
una serie de pretratamientos y una buena ejecucién del proceso de
activacién permite elevar la adherencia alrededor de 1400
(Ks/cmz). La adherencia se conserva aun a temperaturas tan bajas
como la del nitrégeno liquido.

1.3.5 ESTRUCTURA.

A la fecha, no se ha alcanzado a reconocer de una forma
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general la estructura formada, por lo que se han postulado
esencialmente dos posiclones:

1) El recubrimlento, recién depositado es amorfo. Idea
sustentada principalmente Gutzeit, Rostoker y otros,
{5) Marton (3) y recientemente Duncan (6); la afirmacién
se basa en estudlos de difracciéon de rayos X y difraccién
de electrones.

2) El recubrimlento, recién depositado, es micro-cristalino.
Argumentade por Brenell y Ridell (8), Malre (7) ¥y
principalmente Graham y sus colaboradores (8) (39). Sus
estudios se basan tamblén en la difraccién de rayos X y de
electrones,

Sin embargo, dado lo anterlor, bquedan claros algunos
aspectos:

1.- La estructura de recubrinmiento tal como se deposita, es

un estado meta-estable de las aleaciones Ni-P.

2.~ A medida que aumenta el porcentaje de P en el depésito,
el grado de cristalinidad disminuye.:

3.- Aunque no parece deflinitivo, existe aparente tendencla a
pensar que la estructura del depéslto guarda relacién con
las condiciones en que se reallza el proceso, el material

base sobre el cual se deposita y el espesor de Ni-P.

1.3.68 PROPIEDADES FISICAS GENERALES,
La efectividad promedio de los depésitos provenlentes de
bafios #acidos es alrededor del 45 al 50 % (la del niquel es de
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60 %). La densidad varia a partir de 8.5 (g/cm:), en funcién del
contenido de fésforo (fig. 1.6) En la fig. 1.7 se presenta el
efecto del % P en el coeficiente de expansién térmica de la capa

de niquelado.
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FIGURA 1.6 Efccto del Contenido de Fosforo sobre 1s Deasidad del Depbsito. (3]
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FIGURA 1.7 Efecto del Contenido de Fésforoen el Depésilo sobre su Cocfidente de
Expanslén Ténmica. (3}
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PROPIEDADES FISICAS DE _DEPOSITOS QUIMICOS Ni-P. (10)

Propiedad Valor
Densidad (g/cm”) 7.75 - 8.5
Punto de fusioén (+C) 885 - 1010
Resistencla eléctrica (Q cm) §0 - 90
Coeflicliente de expansién térmica (mm/m «C) 23 - 12
Conductividad térmica (cal/cm seg. +C) 0.010 - 0.013

1.3.8.1 PRCPIEDADES HECANICAS.
Los depésitos pueden considerarse en general como de buena
resistencin, ductilidad limitada, y alto médulo alastico.

PROPIEDADES MECANICAS DE DEPOSITOS QUIMICOS Mi-P (10}

Valor como funcién del 7% de

5-6% g-9%
Resistencia maxima a la .
traceién (Kg/mm®) 39 - 48 75 - 78
% Deformacién en fractura 0.008 0.008 - 0.018
M6dulo elastico (Kg/mm®) No hay datos 17 - 28

EFE E_RECUBRIMIENTOS QUIMI 1-p LA _RESISTENCIA A LA

EATIGA DE ACEROS DE _ALTA RESISTENCIA. (10)

% %_Reduccién de la pesist. a la fatiga No_de ciclos
6 - 15 30 a 40 -

8 42 5 X 10°
8-9 16 a 46 10 X 108
8- 10 10 a 13 s X 10°
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1.3.6.2 DUREZA Y RESISTENCIA AL DESGASTE.

Estas dos propledades son muy importantes y cominmente
buscadas al aplicar estos recubrimlentos.

Las plezas recién niqueladas, muestran micro-durezas de 500 a
600 Hv (carga aplicada 100 g), lo que equivale aproximadamente &
48 - 50 HRC, valor semejante a aceros endurecidos. La microdureza
parece no varlar con diversos contenlidos de fésforo en el depdésito
y presenta una excelente dureza en callente. Como ejemplo, a 400
*C la dureza es lgual o meJor a recubrimientos de cromo duro.

Debido a su elevada dureza, los depésitos tienen excelente
resistencia al desgaste y abrasitn. Por un lado la resistencla al
desgaste es particularmente buena, con contenidos altos de
fésforo; por otro lado, la resistencia a la abrasién es buena si
ge cuenta con lubricacién y si la temperatura de la superficle no
es demasiado elevada,

Las propiedades friccionales de los depdsitos, son bastante
favorables; pruebas implicando dos sistemas wetélicos bajo
lubricacién de parafina clorinada (2), han mostradec los
coeficientes de friccién sigulentes:

Cromo vs Niquel 0.2
Cromo vs Acero 0.3
Niquel vs Acero 0.2
Ni-P vs Acero 0.26
Ni-P v Niquel 0.25

La presencia de f4sforo provese un lubricante natural.

1.3.6.3 ESFUERZ0S INTERROS.

los esfuerzos internos influyen sobre las propledades;
elevados esfuerzos internos de traccién provocan agrietamiento,
ampollas y pueden incrementar la porosidad y disminuir 1la
adherencia y resistencla a la corrosién; esfuerzos compresivos
aumentan la adherencia.

18



En el caso estudiado (Ni-P) que posee una ductilidad
limitada, es deseable tener esfuerzos ligeramente compresivos. El
tipo de esfuerzo de un dep&sito es funcién de las variables de
operacién, espesor y estructura del mismo, ademés de las
caracteristicas particulares del sustrato.

Con referencia a esto (*)se puede mencionar que:

a) Esfuerzos sobre latén y aleaclones de aluminlo, tienden
a ser compresivos, en tanto sobre titanlo y berilio de
traccién.

En relacién con el acero, para depésitos de mas de 10 %
de P, son compresivos, en c-ontenxdus mds bajos podemos
tener de tracclon entre 15 y 45 (MPa):

El contenido de P afecta el nlvel de los esfuerzos, a
mayor % de P los de traccién descienden y los de
compreslén aumentan. El pH puede contrelar a  los

b

-

esfuerzos internos ya que el fésforo es una funcién del
pH,
c

-~

los esfuerzos pueden aumentar por co-deposicién de
ortefosfito o metales pesados,

1.3.6.4 PROPIEDADES ELECTRICAS Y MAGNETICAS.

La conductividad de depésitos quimlicos N1-P oscila entre 1.6
y 5.7 % IACS, dependiendo del % de P. Su resistencia eléctrica de
aleaclones con 8 - 9 % es cercana a 10 veces la resistencia del Ni
puro. Sus propledades magnéticas son muy bajas.

1.3.6.8 SOLDABILIDAD.

Se pueden soldar con facilidad y se usan en aplicacliones
electrénicas para facilitar el soldado de metales ligeros como el
Al.
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1.3.7 PROPIEDADES QUIHICAS.

1.3.7.1 POROSIDAD.

La continuldad de¢ un depésito depende de su composicién. En
recubrimientos con mas de 10 % de P se reportan como continuos; si
no hay continuidad se ven afectadas las propledades del depésito,
sobre todo en ductilidad y resistencia a la corrosién.

1.3.7.2 RESISTENCIA A LA OXIDACION.

No se ha estudlado ampliamente este terreno perc se puede
mencionar a Marton (11} y Tomlinson (12).

El primero concluye que al calentar depésitos Ni-P, sobre
vidrios de borosilicate en ambientes de 02, resultan ser
inoxidables a temperaturas menores a 280 «C y a superiores se
forma una capa de 6xido; resultados relativos, ya que se refieren
a dep6sitos sobre vidrlo cuyas condiciones son diferentes a los
del recubrimiento (condicliones de operaclén).

£ segundo relaciona la cinética de oxidacién a temperaturas
mucho mAs  elevadas (850 - 990 +C). Concluyendo lo slgulente:
después de un periodo iniclal, la cinética de oxidacién presenta
una ley parabélica, indicando que la reacclén es controlada por la
difusién, .y que la velocidad de oxidacién del niquelado quimico es
aproximadamente 100 veces mas réaplda que la del Ni puro.

1.3.7.3 RESISTENCIA A LA CORROSION. -

Una atraccién importante de este tipo de recubrimiento de
depésitos quimicos Ni-P, es su resistencia a la corrosién en
muchos amblentes.

Los recubrimientos se corroen por presencia de reactivos que
atacan al Ni puro, pero su resistencla es funcién del % de P,
superando en muchos casos a la del Cr-Ni.

Los recubrimientos muestran muy buena resistencla al alcélis,

soluciones sallnas, salmueras, en amblentes industriales quimicos
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y . "petroleros", - hidrocarburos y solventes. Presentando buena
resistencia a soluciones amonlacales, #acidos organicos y acidos
reductores. La tabla II muestra dalos del comportamiento de los
recubrimientos en algunos medios.

TABLA 1
N D, ISITOS Ni-10.5P EN DIVERSOS MEDIO).
| Madio Corrosivo [_7°c) | Micras/Ade ]
Acido Acética Glacial 20 . 08
Acatona 20 0.08
Suifato de Aluminio (27%%) 20 5
Amoniaco (254) 20 W 16
Nitrato de Amonio (2D%) 20 15
Quifato de Amonio, scturado 20 2
20 No ge corroe
g5
S5 No ae carrot
Clorure de Caleio (42%4) 20 0.2
Tatracloruro de Carbono a0 No se corree
Acidp Citrico, saturado 20
Cloruro Ciprica {Sth) 20 23
Cloruro Fisrico (1%6) 20 200
Acido Formico (88%) 20 13
Acido Clorhidrico (S¥%) 20 24
Acido Lactico (85%) N 3
Acetato de Plomo (36%) 20 02
acido Nitrico (194) 20 25
Acido Oxdlico (10%) 20 3
Fanci (90%%) 20 02
Acido Fosférico (85%) 20 3
Hidroxido de Potasio (50%) 20 No ss corroe
Carbonato de Sodio, ssturade 20 1
Hidedxido de Sodio (SOW) 95 02
Hidréxido dt Sodio (45%) 20 No s¢ corroe
lSulfmo de Sodio {10%) 20 08
Acido Sulfdrico (65%) 20 8
Agua Acidulada, pH - 3.3 20 7
Agua Destilada, deaxseada 100 No se corroe
Agua Destilada, saturada 02 9s No s« corroe
Aqua de Mar (3.5% NaCl) as No st cotrot
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CORROSION ATMOSFERICA.- El niquelado quimlco es casi inmune
al ataque en atmodsferas rurales, Industriales y
marinas.

CORROSION EN AGUA DE MAR.- No se encuentran evidencias de
corroslén después de 4 o 5 afios de instalar equipos
y valvulas en amblientes marinos. Muestran buena
resistencia corroslén-erosién en agua de mar y buen
comportaniento en condiciones de cavitacién.

AGUAS NATURALES.- Se ha observado muy ligera corrosién,
niveles de 0.3 a 0.8 (micras/afio) a Tasbh. Fig. 1.8,
comparacién de aceros al carbono sin recubrimiento y
dichos aceros niquelados quimicamente.

La resistencia se mantiene a temperaturas mayores y
en vapor de H20. El pH de las soluclones elerce

influencia en la corrosién de los recubrimientos.

Fig. 1.8.
MPY]
COMPARACION DE LA CONIROSION D2
R gl ACTRD AL CARBONG ¥ ELLCTROLELS MCKEL
: ¥ SATURADA
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FIGURA1.8 Comparaclén de fa n en aguas les de aceros al carbano

y Depésitos Quimicos NP, {3)
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ACIDOS INORGANICOS.- Buena resistencia a los 4cidos reductores
(aprox. 8 - 25 umn/afio). Recomendables para una
exposicion de corta duracioén.

En acidos oxidantes no deben emplearse depésitos
Ni-P.

ACIDO SULFURICO.- Por debajo del 85 % de concentracién de H250s,
presenta muy buena resistencia a temperatura
ambiente (8 - 28 um/afio). Por arriba de diche valor
la corrosién aumerta rapidamente. Flg. 1.10,
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ACIDO CLORHIDRICO.- Buena resistencia hasta 10 % de concentracién
de HCl. Arriba de ese porcentaje, la velocidad se
incrementa rapidamente. Fig. 1.11.

!

2 o \
:
Y
; Y
v
€ e
Tz
1 4 £d ol /
- A\
[ 4
[ N
b
N -
LT ARTY il —‘A—-n :"tl m




ACIDO FOSFORICO.- En general, buena resistencla en todas las
proporciones. Fig.l1.12. St presenta  pequefias
cantidades de sales en reactivos menos puros ¥y
elevada temperatura, la velocidad de corrosién

a peligr e.
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FIGURA1.12 C 160 de los depb )] NFP en fcido fosibrica. [3)

ACIDO NITRICO.- Es aceptable a condiclones de § % o menores a 5.

SUSTANCIAS ALCALINAS.- Excelente resistencia en alcalis tales como
hidroxido de sodio, de potasio y otros, aun a
temperaturas y concentraclones elevadas ( 72 % y
110 «C }.
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SOLUCIONES AMONIACALES.~- Excelente resistencia en amoniaco-anhidro

y util resistencla a soluciones de hidréxido de
anonio.

PLANTAS PETROLERAS.~ Los medios corrosivos en una planta son:

agua salada, diéxlde de carbono, aclido sulfhidrico
¥y, en wmenor escala, N, O y S. Fig. 1.13,
comportamiento de un acero al carbono  sin
recubrimiento y recubierto de Ni-P.
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FIGURAL13 Compatncibs de la zomeslsn dz accros a) cathono y deplaltes quimicos

Ki- P en salmuctas wstsredes ron COp yNzS »95°C. 01

ACIDOS ORGANICOS.~ Excelente resistencla a tode tlpo de Acido

organico concentrado, disminuyendo a medida que Ssea
mas dilulde, y la temperatura y gradoe de aereacién
aumentan.

SUSTANCIAS A TEMPERATURAS ELEVADAS.- Aplicacién restringida, dado

que el punto de fusién del depésito es alrededor de
g00 -C.
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SALES.- En sales neutras y alcalinas, se presenta excelente
resistencia, En sales &cldas, es mis severo el ataque,
aunque hay excepciones en donde puede trabajar
satisfactoriamente,

En sales muy oxidantes se produce destruccién rapida del
depésito, y por lo tanto, no debe emplearse.

CORROSION BAJO TENSION.- En algunos sistemas, el recubrimiento
retrasa la presentacién de agrietamlentos en
materiales que estan sometldoes a corrosién bajo
tension,

1.4 USO Y APLICACIONES,

Es de suma importancia el conocer el uso y aplicacién de los
recubrimlentos, dado que de no ser asi, no tendria importancia el
realizarlos sin sacar provecho alguno; por lo tanto, =
continuacién se mencionan materiales susceptibles a ser niquelados
quimicamente, procesos especiales de niquelado quimico y se

comenta el proceso industrial.

1.4.1 MATERIALES METALICOS.

Experimentalmente se han logrado recubrir la mayoria de los
metales comerciales. Con pormenores que consisten en tratamientos
previos especiales en algunos metales para lograr el depésito. De
tal forma se pueden separar los materliales en los sigulentes
grupos (*):

1.- Depésito por inmersién directa. Podemos mencionar al :
hierro, cobalto, rutenio, paladlo y osmio. (se forma el
depésito por simple contacto con la solucién}.

2.~ Los que requieren de proceso de activacién, con la
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finalidad de aumentar sus cualidades cataliticas, tales
como: acero inoxidable, aleaclones de aluminio, de
berilio y de titanio.

3.- Algunos otros se depositan encima de una pequefia capa de
niquel. Se incluyen aqui materiales como cobre, plata,
oro, vanadio, mollbdeno, tungsteno, cromo, selenio y
uranio.

4.- Por .ultimo, aquellos que requieren de un proceso de
activacién que incluyan una capa de cobre scobre la cual,
posteriormente, se pueda realizar el niquelado quimico.
Se tienen metales como: cadmio, zinc, estafic y antimonlo
o superficies que los contengan como plezas soldadas,

galvanizadas o recublertas con zinc-cadmio.

1.4.2 HATERIALES NO KETALICOS.

Un campo interesante de los depésitos, es el empleo como
recubrimiento conductor sobre sustratos no conductores (*):

Es posible, mediante un previo tratamiento adecuado de
activacién, lograr depésitos en materiales como vidrios,
ceramicos, carburos, o6xidos insolubles y plasticos. Inicialmenete
se recubrieron materiales que soportaban temperaturas empleadas en
bafios tradicionales (60 - 90 «C), ahora se han desarrollado
formulaciones para trabajar a temperaturas mas bajas (aprox.30 «C)
especlalmente las que emplean compuestos de boro como reductores.
Como ejemplo menclionaremos los siguientes.

En el terreno de polimeros, se han recublerto plasticos de
tipo formaldehido-fenélicos, melaminas, acrilicos de temperatura
elevada, resinas epdxicas, plasticos ABS, peliamidas,
polipropileno, politetrafluorocetileno, polifenilen oxido, Mylar,
polietileno-tereftalato, etc.

En ceramicos, dlversos tlpos de vidrios, oOxldos tales como
alumina, zirconia, cuarzo, etc.

Se han logrado dep6sitos en materiales semiconductores.
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1.4.3 PROCESOS DE NIQUELADC QUIMICO ESPECIALES.

A nivel laboratorio se han logrado procesos de niquelado
quimico més complejos, que permiten obtener recubrimientos con
caracteristicas particulares.

Como eJemplo, Schwarte (13) y Mallory (14), mencionan
depéslitos ternarios y cuaternarlos para aplicaciones especificas.

Se han adicionado sustanclas muy duras en polve, durante el
proceso de recubrimiento que provocan los llamados "recubrimientos
quimicos compuestos®, debide a la formaclén de cermets. Se han
agregados materliales como é6xido de aluminlo, carburo de siliclo,
carburo de boro, carburo de zirconio,en tamafios entre 2 y 13 um.
Estos altimos empleados para resistir ai desgate en donde son casi
insuperables, pero, resisten menos a la corrostén que los

recubrimientos comunes de niquelado quimico.

1.4.4 EL PROCESO INDUSTRIAL.

Entre los principales factores que se deben tener en cuenta
para la operacién adecuada de un sistema Industrial de niquelado
quimico, conviene mencionar:

a) Regeneracion oportuna de la solucién empleada para

depositar.

b) El control de las operaclones de flltracién de dicha
solucién.

c¢) La eleccién de los materiales de construccioén adecuados
para los equipos de manera que eviten depésitos quimicos
de niquel sobre ellos.

d) Los equlpos utilizados en operactones antes y después del

recubrimiento,son semejantes a los empleados para el
proceso electrolitico. Sin embargo, el tanque de
recubrimiento requiere de cualldades especificas.
e) Tener un modo de calentar adecuado.
Las figuras 1.14 y 1.15 muestran ejemplos de diagramas de
flujo de un proceso estadounidense y otro europeo (aleman),

respectivamente.
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A~ Tanque a NL
B~ mh?: eoP:'bcmhL

C.—- polarizacidn.
D.~ El gn

E.- Tanque con medic reducuvo.
F.— Tangue can establiizador.

G~ 'hn%l: ©con sales de Ki.

H.- Boml dosificacidn,

para
1- Termémetro de contacto.

Fig 1.14 Esquema de Tanque para Malodo Nibodur. (1)

A~ Tanque para preparecwn de las sustancias quimicas.
B.—- para de
C - Tanztxe para regeneracién de bafio.
~ Bom!
E. Filtro,
¥.— Intercambiador.
E.— Tanque para procezo Nfquel Kanigen.

Fig. 1.15 instalacicn para Melodo Kanigen. (1)
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CAPITULO NI
NIQUELADO QUIMICO COMPUESTO (ELECTROLESS COMPOSITES)

2.1 RECUBRINIENTO QUIMICO DE NIQUEL CON ADICION DE PARTICULAS
DURAS

2.1.1 COMPARACION ENTRE ELECTROLESS COMPOSITES Y ELECTROCOMPOSITES.
Antes de realizar Ja comparacién entre los procesos
mencionados conviene aclarar el significado de los términos

aplicados en ambos procesos.

RECUBRIMIENTO QUIMICO (ELECTROLESS): Recubrimiento de niquel
en el cual se realiza el depdsito por medio de
una reacciédn quimica (quueiado quimico).

ELECTRORRECUBRIMIENTO COMPUESTO (ELECTROCONPOSITE):
Recubrimiento de niquel en el cual para poder
realizar el depésito se requiere de la
aplicacién de corriente directa, y ademas el
recubrimiento contiene particulas duras.

RECUBRINIENTO QUINICO COMPUESTO (ELECTROLESS

COMPOSITE): Recubrimiento idéntico al Electroless pero con

una incorporacién de particulas duras en el bafio.

Una diferencia importante entre los procesos para lograr un
recubrimiento que contenga particulas duras, es con respecto a la
cantidad de las mismas, ya que para lograr un determinado
porcentaje de incorporacién en volumen o en peso en el depédsito,
es menor la cantidad de particulas requerldas para el proceso
Electroless que para el Electrorrecubrimiento.

Como eJjemple podemos mencionar que en la aplicacién de
particulas tales como el carburo de silicio (SiC), para obtener un

mismo porcentaje en volumen de particulas, en el deposito quimico
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(Electroless) se necesitan 10 g/l de SiC, y para el
Electrocomposite se requieren 100 g/l de SiC. Asi pues se puede
observar que exliste una relacién de 1/10 favorable al proceso
quimico,

Una tendencla similar puede ser observada con 1la
incorporacién de alumina Al203 (Oxido de Aluminio). Esto se
observa en la fig. 2.1, de la cual se puede decir lo sigulente,

Teniendo una misma concentracién para ambos proceses, 10 g/l,
notamos que por Electrocomposites se logra una incorporacién menor
‘al 1% en peso de Al203, sin embargo, por Electroless se logra una
incorporacién del 8.8% en peso. De lo anterior se puede deduclir
que el proceso quimico es mas eficiente en relaclién a la cantidad
de particulas incorporadas en el recubrimiento.

0
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Al,0,[g/]
Fig. 2.1 dencia de la cantidad de part d
con respecio a s concentracién de Alp,zn Is solucibn. Dcpnﬂ-
tacibn de NH-ALO,n:
[2) B3°Cy (b) 93°C. (c} \tados de B, it, Helnke y Wicg:

(1971) mediante electrodeposliacibn de NFALD, . (15}

Otra observacién hecha por Dennis, Sheikh y Silverstone (16)
con respecto a la deposicién de carburo de cromo (CraC2) en el
proceso quimlico, se reflere a que, aun cuando la concentracién de
particulas en el bafio varie de 10 a 200 g/1, el depdsito permanece

practicamente constante (alrededor del 25 % en volumen).
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El costo de un bafio Electroless composite serd mis bajo que
un bafioc Electrocomposite. El bajo costo es significativo para
materiales particularmente costosos, tales como el diamante.

Otra, stgniflcativa diferencia entre ambas técnicas es que por
Electrocomposite la cantidad de incorporaclén puede ser
incrementada con la adicién de surfactantes, mientras que por
Electroless composites la activaclén superftal no afecta la
cantidad de particulas lncorporadas.

Para un elemento de forma geométrica compleja, aplicando el
proceso Electroles composite se obtlene un recubrimiento uniforme.
El espesor del recubrimlento y el grado de incorporacién son
uniformes. En un Electrocomposite; ambos, espesor y cantidad de
incorporaclién dependen de una densldad de corriente, la cual es el
limite para la no uniformidad en un objeto de figura compleja.

Como 1a, el y la fraccién en volumen de las

particulas Incorporadas varis en diferentes puntos.

En compuestos ‘basados en niquel, uno puede esperar
diferencias en las propledades para Electrccomposltes‘ y
Electroless composites, Las matrices en los dos compuestos son
diferentes, la matriz del Electroless composite es una aleaclén

Ni-P o Ni-B, mientras que la matrlz del Electrocomposite es Ni.

2.1.2 PROCEDIMIENTC EXPERIMENTAL PARA LA DEPOSICION DE ELECTROLESS
COMPOSITE. ’

La f1g. 2.2 nos muestra un arreglo experimental para la
deposicién por Electroless composites. Se usa un vaso cllindrico
con un fondo cénice y una chaqueta exterior. El electrolito con
particulas dispersadas a una temperatura apropiada es bombeado a
través del fondo. La chaqueta exterior recoge el electrolito que
se derrama, El substrato que esta en la chaqueta es suspendido en
el compartimlento inerte.

Para conservar las particulas en suspension, el electrolito

es agitado suavemente.
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:‘Ig. 2.2 Esquam: Ida un arrreglo experimental para
o d el niquelad

1.— Entrada de ia solucidn para el recubrimiento
del niquelado qulmico compuasto. 2.~ Nivel de de—
rrame. 3.— Arreglo mecénico para la rotacidn len—
ta del melerlal a recubrlr. 4.~ malerlal a recu—
brir. 5.~ Sallda de la solucion.

Se usan varios métodos de agitacién similares a los usades en
la deposicién de Electrocomposites; siendo los mis comunes los
siguientes: Agitacién por aire, Circulacién del bafio, Agitacién
por ultrasonido y los dos métodos descritos por Kedward, Addison,
y Tennet (1976) (18) -~El sistema liquido-alre y La técnica
recubrimiento por bombeo~-

El tipo de movimiento del material y la técnica de suspensién
pueden af'ectar el resultado. Condiciones de un flujo irregular,
impiden una dispersién uniforme de la segunda fase. Este factor es

mas critico para Electroless composites que para
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Electrocomposites. Varlos trabajos de investigaclén establecen que
la agitacién por aire con una rotacién lenta de los materiales a
recubrir producen un mejor resultado.

Contrariamente a las estipulaclones normales para
recubrimientos por bafios Electroless los cuales deben de estar
libres de impurezas, las particulas deben ser afiadldas. Por esto
el problema de estabilidad del bafio es mayor que para un
recubrimiento por bafio electroless normal.

Invariablemente ge deben adiclonar estabilizadores para

prevenir la d posicién espontédnea

Todas las precauciones normales recomendadas para el
mantenimiento de recubrimientos por bafios Electroless deben
seguirse para los recubrimientos por bafios Electroless composites.
Sin embargo la filtracién continua no puede ser usada, pero,
durante su uso, la filtracion periédica es’ esenclal después de
que son afiadidas las particulas.

Las impurezas de las particulas poadran atraparse en el bafio,
por lo tanto el nlvel de impurezas en el bafio debe monitorearse

frecuentemente.

2.1.3 SISTEMAS RECUBRIMIENTO-PARTICULAS.

En principlo es posible preparar materiales compuestos con
cualquier metal que pueda ser usado como recubrimliento
Electroless. Asi depésitos quimicos compuestos a base de
Ni,Cu,Au,Co y Sn son por consiguiente factibles. De los anteriores
la mAs extensa investigacién se ha realizado en el sistema
Electroless Ni-composite.

Ahora bien, los matertales susceptibles de ser niquelados
quimicamente se mencionaron en el capltulo anterlor pero es
importante recordarlos aunque sea brevemente para tenerlos

presentes cuando se agregen al bafio particulas inertes.
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Dentro del grupo de materlales metallcos tenemos:
-Los que logran el depdésito por inmersién directa.
* Hlerro, Cobalto, Rutenlo, Paladlo y Osmlo.
-Los que requieren proceso de actlvacién.
® Acero \inoxidable, Aleaciones de Aluminjo, de
Berilio y de Titanio.
-Las que se depositan encima de una pequefin capa de Ni.
* Cobre, Plata, Oro, Vanadio, Molibdeno, Tungsteno,
Cromo, Selenlo y Uranio.
-Aquellos que requieren de un proceso de activaciéon que
incluya una capa de Cobre.
* Cadmio, Zlnc, Estafio y Antimonlo.

~Dentro del grupo de materiales no metélicos tenemos:
) -En el terreno de los polimeros.
* Formaldehido-fen6licos, Meleminas, Acrilicos de
temperatura elevada, Resinas epéxicas, Plasticos
ABS, Pelipropileno, Politetrafluorcetileno,
Polidmidas, Polifenllen éxido, Mylar, etc.
~En cuanto a los ceramicos.
* Varlos tipos de vidrios, o6xidos tales como

alumina, Zlrconia, Cuarzo, etc.

2.2 MATERIALES QUE SE PUEDEN AGREGAR

2.2.1 RECUBRIMIENTUS QUIMICOS COMPUESTOS A BASE DE NIQUEL.

Particulas de diversos materiales pueden ser usados para

lograr compuestos de EN, y estos se listan en la tabla III.

Bisicamente todes las sustancias no metadlicas usadas en la

deposicion por Electrocomposites son adecuadas para - el depésito

por Electroless composites. Sin embargo, compuestos con SIC y

Diamante han side estudiados ampliamente.
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TABLA (i

Materlaies que son apropiados para la incorporacidn dentro de bafios de niquelado
quimico (19)
A.  Caolin vidilo talco
grafito pléstico diamante
B. Oxidos, carb b , nit silicides, sulf
silicatos, sulfat h fasfat. I y
fluoruros de:
aluminio tantallo bario
bore vanadio estroncio
cromo tungsteno cerlo -
hatfnio zirconio hierro
molibdeno manganeso niquel
silicio magnesio titanio
calclo
C. Metales y aleaciones de:
boro titanio zirconio
cromo tantalio hafalo
vanadlo mollbdeno tungstenc
acero Inoxidable

Un recubrimiento tipico con un bafio Electroless composites
presenta la sigulente formulacién (Brown, 1985) (20)

N1SO4'6H20 30 g/1
NaH2P02"H20 20 g/1
Acldo lactico 25 g/1
Acldo propioénico 5 g/1
Plomo 1-4 mg/1
pH 4.4-4.8

Concentracién de particulas 0.25-2% en peso
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El

plome adicicnado al bafio es necesario para lograr una

establlidad del mismo, ¥ a su vez el incremento de! porcentaje de

plomo incrementa la concentracién en volumen de particulas del

bafio. Por ejemplo para el 1 % en peso del plomo se presenta una
concentraclén de 20 a 25 % en volumen en el depésito y para un 2%

(por. peso) se lograra aproximadamente un 30 % en volumen de

particul

as,

Dentro de la variedad de particulas que se pueden agregar en

un bafio

Electroless se presenta los sigulentes casos:

1.- Ni-P-TiO2.- Para este depésito se utilizan particulas de

2, -

6xido de titanlo.

Ni-P-Al1203.- Empleando particules de alumina con wun
tamafio de 2-3 um. El médximo grado de incorperacién ocurre
en una concentracién de 10 g/1 de alumina en suspension.
Para los depésitos anteriormente menclonados se obtiene
un incremento en su dureza, resistencia al desgaste y
resistencia a la corrosién.

3.~ Ni-P-ZrQ0z.- El dléametro medio de las particulas es de

4.~

S.-

0.7 um, la incorporacién que se obtlene es de 4.5 % en
peso de 2r02. La tensién, microdureza y porosidad son
virtualmente inafectados por el contenidoe de 2Zr02. La
resistencia a la abrasién de estos compuestos es mejor
para condiciones de baja fricclén en seco. La maxima
resistencia a la corrasién se obtiene para una
concentracion de particulas de 8 g 2r0z2 /1.

Es factible incorporar B y C por arriba de 13 - 15 % en
volumen en depésitos de Ni-P.

Estas capas tamblén presentaron resistencia a la
corrosién y baja resistencia a la tensién comparadas con
depésitos de Ni-P.

Se han hecho algunas pruebas para incorporar fibras en
EN. Se incorporaron fibras de asbesto suspendidas en el
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bafio EN, los resultados exibldos por el compuesto
mejoraron las propiedades fisico-mecanicas.

6. - Incorporaclién de particulas metalicas.- Se suspende polvo
metadlico en un bafio de niquel por Electroless y se
depésita un compuesto de EN-metal. Este compuesto es
calentado levemente. Las particulas metalicas agregadas
pueden ser las sigulientes: Cr, Mo, W, Ti, Vva, Zr, Hf,
Nb, Ta u otras mezclas de metmles {acero limpio). Las
particulas pueden tener un tamafio de 0.1 - S0 um,

Parker (1972) {21) obtuvo, por codepositamlento de polvo de Mo
con EN, un depbésito con un contenido de 70% Ni, 18% Mo, 4% Cr y 8%
P. El estudio el efecto del tratamlento térmico en la dureza de

éste compuesto y sus resultados son mostrados en la fig. 2.3.

/
VN
/"/ | ,"'

VICKERS PYRAMID NUMBER
(VPN)

\!

0 109 200 300 400 S00, 600 700
TEMPERATURE,'C

Fig. 2.3 Efecto def tratamicnto térmlca sobre la dureza en s

cscala Vickers del niquetado quimico contenlendo cromo y
tungstena. (21)

Los componentes Ni-P-Cr muestran una mejor resistencia a la
corrosién que un depésito convencional EN.
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Una muestra con una capa de 25 um de Ni-P-Cr tiene una
velocidad de corrosién de 22 mdd (tratado térmicamente) en
comparacién con el 81 mdd para una capa de Ni-P.

Los materiales codepositados son bastantes y hay una lista
impresionante. De esos, s6lo pocos se establecen para aplicarlos
comercl‘almente.

2.2.1.1 ELECTROLESS Ni-SiC COMPOSITES

El Electroless Ni-SiC ha sido de los mas populares. Dicha
popularidad es debida a la naturaleza inerte del SIiC,
aprovechando su estado de alta pureza y alta dureza, el cual
proporciona una buena resistencia contra el desgaste.

El mecanismo para combinar Electroless NI y SiC es
relativamente simple. Las particulas son suspendidas en la
solucién protectora y son mids o menos enlazadas comc un agregado
asi que en la capa de NI se forma siendo un enlace mecinico lo que
esta involucrado.

Para obtener las propledades deseadas, se debe tener control
en el contenido de particulas, tamafio de las mnismas, dureza y/o
ductilidad de la matriz, esto Ultimo viene a ser una funcioéon
primaria del postrecubrimiento.

La concentracién de particulas determina la dureza y la
reslstencia para clertos tipos de aplicacines. Puesto que el SiC
es mas duro que el Electroless Ni se deduce de esto que a
concentraciones mis altas de SIC la dureza serda también mas
elevada. Sin embargo, cada particula debe estar firmemente en su
lugar para que el recubrimiento sea efectlvo y prevenir la caida
del mismo. Un 20 - 25 % en volumen de SIC por conducto de EN
mejoran significativamente las propledades fisicas y mecAnicas. El
tamafic de las particulas puede dar varios efectos en el
recubrimiento por lo que el tamafio debera ser de 1-3 pm ya que se
ha comprobado que con dicho tamafio se obtiene un recubrimiento
apropliado.
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El Electroless NI no solamente va a proveer el encapsulado y
la resistencia a la corrosién, sino que también da resistencia,
ductilidad relativa y sirve de material base que soporta las
particulas de SiC.

El Electroless Ni-SiC composite ha sido disefiado para usarse
como un recubrimiento resistente al desgaste. H. S. Avery (22)
dentro de su definiclon de desgaste ha separado dicho desgaste en
seis factores, los cuales son: impacto, corrosién, abrasién,
fricclén, calor y vibraclén., Cada uno de estos tipos sera definido

a contimuacién:

IMPACTO.- Crea 1a condicién en 1la que hay un Juego
instantaneo de esfuerzos, compresién y tensién lnvolucrados en la
superficie del material. Las fuerzas de compresién estan enfocadas
al punto de impacto y el resto de las fuerzas involucradas estaran
en tensién.

En muchas apllicaclones donde las fuerzas de compresi6tn son
equilibradas la cubjerta N1-SiC tlene que trabajar bastante bien,

CORROSION.- El1  desgaste-corrosién en los metales se
manifiesta en dos diferentes formas. La primera cuando el material
realmente entra en una soluclén o disolvente y la segunda cuando
es intergranular, no hay pérdida de material 6 ésta es muy poca,
pero los grancs del material literalmente quedan disoclados debido
a las areas corroldas en sus unlones. La subsecuente pérdida de
resistencia y dureza ante las otras formas de desgaste no s6lo son
substanciales, sino que catastréficas.

La resistencia de la cubierta Ni-S1C para este tipo de

d te es tipi te idéntica a la cublerta Electroless Ni.
ABRASION.-E]1 desgaste debido a este factor resulta en una
verdadera pérdida del material y puede ser categorizada basandose
en las fuerzas involucradas. En bajas presiones de abrasién las
particulas abrasivas rozaran contra la superficie pero, las

raspaduras no son significativas como para traspasarla. En altas
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presiones de abrasién, las particulas se incrustan. Finalmente, en
el peor de los casos se perfora la superficle y pedazos del
substrato se desprenden.

Debemos considerar dos puntos para el Ni-SiC. 1.- La cubierta
Ni-SiC puede ofrecer suficiente protecclén para la vida de un
substrato blando. 2.- S1 el substrato por si mnlsmo es
suficientemente durc para prevenir la microflexién en la
superficie (pero no lo suficiente para prevenir raspaduras), el
N1-SiC puede aliviar completamente el problema.

FRICCION.- Este tipo de desgaste ocurre entre la superficie
de dos partes que estan en contacto intimo a la soldadura 6 unién
atémica que actualmente ocurre. La lubricacién puede prevenir el
contacto, reduciendo la tendencia a unirse y subsecuentemente se
reduce el desgaste.

CALOR. - E]l desgaste debido al calor o a ciclos termales es un
fenémeno ante el cual la cubierta Ni-51C ofrece poca o nula
proteccién. Las temperaturas que exceden los 399 «C producen un
ablandamiento del Electroless Ni, y superiores a 538 +C el
material no parece ser lo suflcientemente fuerte para la unién
adecuada de las particulas del SiC.

VIBRACION.- Este factor puede crear condlciones de desgaste
de la superficie comin a las creadas por la abrasién y la
fricclén.” La aplicacién de un recubrimiento Ni-SiC puede
proporcionar ayuda para este tipo de desgaste. Sin embargo, la
carga y descarga interna que lnduce' a la fatiga raramente puede

ser aliviada por un recubrimlento.

2.2.1.2 ELECTROLESS Ni-DIAMANTE

El diamante esta disponlble en diversas formas. Ampliamente
hay dos tipos: monocristalino y policristaline. El diamante
sintetizado por choque es policristalino y tiene una superficie
irregular.

La eleccién del tipo de diamante que puede ser usado para
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hacer composites depende sobre todo del uso final del composite.
El diamante monocristalino es aproplado para esmerilaje o para
aplicaciones abrasivas dadas las caracteristlcas de su superficle,
ya que tiene bordes y puntos agudos.

Hay un ©problema en el uso del dlamante sintético
monocristalino para hacer un EN-Diamante. Este parece catalizar y
producir la d posicién h & del bafio, Feldstein et al.
(1983) (23) sugirieron que esta dificultad podria deberse a

ciertas impurezas en el diamante sintético tales como el Hlerro,

Niquel, Cobalto y Cobre, los cuales son usados como catalizadores
en su manufactura.

En cuanto a la resistencia 'al desgaste, composites
contenlendo sé6lo cristales de diamante no seran utlles por que su
superficle es aspera y rasparia el acabado superficial. El
diamante policristalino sintétizado por choque es idealmente apto
para esta aplicacion, )

El Electroless Ni-Diamante policristalino tienen una buena
superficie protectora y propledades antifriccién, aunque el primer
uso de este composite fue para el mejoramiento de la resistencia a
la corrosion, hoy en dia una aplicacién de mis uso es para
combatir el desgaste.

Los bafios usados para el revestimiento con este composite
tienen que ser cambiados mas frecuentemente, Baflos compuestos
estandar de EN pueden ser operados arriba de .10 ocasxohes; pero el
bafic EN-Diamante tiene que ser descartado (claro, despuéé de
recuperar el diamante) después de 3 ocasiones.

Aun cuando la suspensién puede ser bastante uniforme, la
proporcién de inclusién es fuertemente dependlente de 1la
orientacién. Si el elemento & recubrir no es rotado, las
superficies superiores contendran 2 veces mis particulas que las
superficlies orlentadas verticalmente y 3 6 4 veces mas que las
superficies orlentadas hacia abajo. Es por eso que la rotacién es
esencial. Con figuras intrincadas esto puede ser un problema; el
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espesor del depdsito sera uniforme sobre una figura compleja pero
la distribucion de la segunda fase no sera uniforme.

Normalmente las particulas de un diametro de 5 um son usadas
para la resistencla al desgaste.

Otros diametros estandar son 1,3 y 4 pm. Un recubrimiento
standar contendra de 20-30% de diamante en volumen y el espesor
debaraA ser alrededor de 20 pm.

2.2.1.3 ELECTROLESS Ni-CriCa.

Este composite ha sido investigado en detalle por Dennls,
Shelkh y Silverstone (1981)(16). Estos autores produjeron este
composite usando Ni-Foss 80 y una concentracién de 10 g/1 de
particulas de Cr3Cz con un tamafio de 2 - 9 um. El bafioc puede
operarse con un pH de 4.5 y una temperatura de 92.C. Se usa un
sistema con agitaclén por alre para conservar las particulas en
suspenslon. La cantidad de deposicioén es cerca de 18 um/hr. En el
composite se encontro un contenldo de 64.8 % de Ni, 7.2% de P y
27 % de Craz. El depdsito de EN de ese bafio ha side analizado
para 90.8 % de Ni y 9.1 % de P. El deposito contiene 25 % en
volumen de particulas.

En el estado codepositado el depésito tiene una dureza de 645
HVY. Con un 6ptimo tratamiento térmico ( S00 «C durante 5 hr. en
vacio ) sé logra una dureza de 1225 VHN.

Los autores concluyen que la elevada dureza del EN-CriCz es
causada por los efectos aditivos del mecanismo de endurecimiento
por precipltacion. ’

2.3 CARACTERISTICAS QUE PROPORCIONA EL RECUBRIMIENTO.

2.3.1 ESTRUCTURA DEL ELECTROLESS COMPOSITE.

Las secclones transversales de dlversos elementos cublertos
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bor medio de Electroless Ni composite han sldo estudiadas por
micrescopia optica. Esto nos muestra que las particulas son
dispersadas uniformemente en el depodsito.

La fig. 2.4 nos muestra una secciéon de un EN-A1203 composite
tipico. La microestructura de EN - SiC y EN - Diamante son
mostrados respectivamente en las fig. 2.5 y 2.6. En todos los

casos, la distribucién uniforme es claramente vista.

Fig. 2.4 Micragrafia 6ptice de In seccibn ransversal de un
recubrimlenta compuesto EN-ALD,, 400 aumentos.{24)
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EN-SIC, 600 (25)

Fig. 2.6 Micrografia Gptica de | secccién ransversal de un

gg. 2.6 Micragrafia bptica de un recubrimiento compuesto
N-di f i de dl

p de 1.5am
de difmetro, (26]
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En un bafio Electroless composite, donde han sido tomados los
cuidados para asegurar homogeneidad en la suspensién, la
proporcién de incorporaciuén de particulas es la misma a
cualquier altura de la solucién.

Sin embargo, esto depende, como se sefialo anteriormente, de
la orlentacién de la pieza.

2.3.2 ACABADO SUPERFICAL.

Es inevitable que la aspereza de la superficlie se incremente
por la incorporacién de particulas dentro del depésito
Electroless. Esta es una consecuencia de las particulas que
sobresalen de la superficle y resultan una apariencia
caracteristica. Una topografia tiplca de la superficle del EN -
S1C composite es mostrada en la fig. 2.7.

S

iy
f

™ Ay

.*
¥ R’ts,

Fig. 2.7 Mi 1t & de ta sup de un
EN-SIC con f de 1-3 xm de dlbmetro.{25}
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La aspereza de un recubrimiento Electroless composite depende
de varlios factores, tal como el acabado superfical del substrato,
el tamafio de la particula y su distribucién, grado de !nclusion de
particulas y el espesor de la capa.

El efecto de aspereza de substrato en el acabado final del
la tabla IV. La tabla V

proporciona datos sobre el acabado superflcial de un EN - Dlamante

compuesto Ni =~ SiC es mostrado en

composite, la aspereza del depfsito se ve incrementada con el
espesor del mismo, el tamafio de las particulas y el acabado del
substrato., La tabla VI nos muestra que el depésito llega a ser mas

agpero cuando particulas burdas son lncorporadas.

TABLA W
Efecto de ta dad det sub sobre cf acab perficial de un iml
compuesto EN-SIC, {25]
Muestra'No. Acabad perficd t* had
antes del brimk d £s del o
[RMS) " (RMS)

1.~ BODD Acbeds petive 0.5- 1.0 4.0- 7.0
2.~ 1200 Acshede peiice 1.0- 2.0 6.0-13.0
3,- gzﬂ: ::.-...x.-....«n 7.0- 1.5 7.0-12.0

- e pos purdipsacde 12.0-15.0 14.0-16.0
5- 240 Srlorurene s 26.0-32.0 15.0
6.0 24 Acvbede da ween vs sace 160.0 - 190.0 58.0 - 68.0

a.- Espesor del recubrimiento: 37.5 - 58 gm: tamaRo dc las particulas de SiC:

1-3am.
b.- Las unidades no san
e o

dadas en el reporte. Juzgondo a partlr de las valores

P

que el
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Efecto de ia rugosidad del

TABLA V

yei fio de Ins pacticulas sobre ¢t Had
perficial de un recubsimi P EN-di 2n
Tamafio de tas t:mu:: :. pul’hﬂdl(t“"’o“ , Espesos del M::::-::f: (:-u-;“m
sebsuato 1..1‘5:-‘5 :-imnu; (o;o'.l-h
3 - 20 238 *ee
30 - e ae? )
3.0 - 29 .53 °
13 28 ns “re 198
& 23 2 .43 15
1 Maz. 2 L 1-.3 143
a- dela « "%
Datos de Baras g dadas en - &
TABLA VI
Efecto def t fic de fas p y ef pulido p ior al depisito sobre e} acabado
superficial del recubrimient puesto EN-di te (23}
o P 2 D
Tamaiic de Ias particulas Acabadg sup del p
de diamante {um} . 9
Como depdsit 0 del pufido por el
{m} nuevo métado (pm)
[ 1.00-1.13. 0.38 -0.46
4 0.65 0.34
3 0.48 0.30
1.5 0.18 —

a.~- Rugosidad superficial del substrato: 0.025 - 8.058 2m.
b.- La caracterizacibn de las pardmetros de la rugosidad superficial no es

tonada en el inf
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Mejorar el acabado superficial del composite por una
operacléon final de postrecubrimiento no es faclil. Con EN - SiC
esto puede ser logrado con el empleo de una pasta de dlamante y
zafiro. Un acabado de postrecubrimiento es extremadamente dificil
en el EN - Diamante composite por la alta dureza del diamante.
Donde quiera que el acabado superficlial es importante, uno
comenzara con un substrato de baja aspereza empleando particulas
tan pequefia como sea permisible para el uso final particular,

Una técnica reciente para pullr parece ser prometedora.
Dicha técnica consiste en la deposiciéon de una segunda capa
metalica, la cual tapa todas las particulas expuestas y

subsecuentemente se deposita parcml;nente. En la fig. 2.8 se

muestra una superficie con dicha técnica, y los datos se presentan
en la tabla VI.

Flg.2.8 » fia con un & de barrldo
de un EN 2000

{#) Como depésita; rugosided supcrfictal 87.5 gm.

(b) Después de oplicar la téenlca de pulido: rugosidad superl-

clel 40 gm. {23}
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2.3.3 DUREZA Y RESISTENCIA AL DESGASTE.

Destacando la importancia de los recubrimientos resistentes
al desgaste el departamento de energia de Estados Unidos en
Septiembre de 1985 publicé un reporte basado en datos de
produccién y pruebas reales, el cual muestra que las pérdidas
debido a la friccién son estimadas en 6 X 10° KW Hr/afio. Por
medio de avanzadas tecnologias que modlifican las caracteristicas
de las superficles para reducir la fricclién, 9 % de las pérdidas
de energia pueden ser ahorradas (540 X 10® KW Hr/afio).

Las tecnologias consideradas son: Implantacién de 1iones,
endureciomiento superficial por laser, endurecimiento superficial
por haz de electrones y deposiclén de recubrimientos resistentes
al desgastes.

La pérdida de energia deblda al desgaste es estimada en 2.3 X
10° KW Hr/afio. :

Esta cifra toma en cuenta pérdidas indirectas relacionadas
con el costo por reemplaze de herramientas, tlempos muertos y
reparaciones. Aproximadamente 71 % de las pérdidas por desgaste
pueden ser ahorradas por medio de las tecnologias que mejoran la
caracteristicas de las superficies,

La mayor aplicacién del Electroless composite es la de
combatir el desgaste. En general, la dureza y resistencia al
desgaste estan relacionadas. A mas elevada dureza, mayor
resistencia al desgaste. La dureza de un composlte dépende de la
matriz y de la resistencia adicional proporcionada por las
particulas.

Los depoésitos EN exhiben un incremento en su dureza después
de aplicarles un tratamiento térmico. La tabla VII muestra la
mejora en dureza originada por tratamiento térmlco de EN y EN
composite.
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TABLA Vil

Efecto del i & sobre Ia mictod de un recubirimiento EN y un
recubrimiento compuesto EN. {28)
Dureza Vickers
{Kglmm?)

Matriz EN, como depbsito . 500

Matriz EN, tratads térmicamente 870"

Compuesto con SiC, como depésito 700

Compucsto con SIC, tratado t€rmicamente 1308°

a.- Calentada durante 5 firs. a 290°C

La resistencia al desgaste de los composites depende de
diversos factores, particularmente del tamafio de 1la particula y
la fraccién en volumen de la fase dispersada, dureza de  las
particulas y la matriz, y de la compatibilidad entre la fase
dispersada y la matriz. Adiclonalmente, el coeficlente de
fricecién, la lubricaclén, el acabado superficial, ete., también
influyen notablemente.

El tamafio de las partjculas tienen una influencia
significativa en el desgaste, grandes particulas producen un
pequefio porcentaje de desgaste.

La tabla VIII muestra los resultados obtenidos en la prueba
“Du Pont's accelerated yarnline wear test "{17), la cual lilustra
que composites conteniendo grandes particulas resisten mejor el
desgaste. También se observa que el porcentaje de desgaste es
menor para composites que contlenen una gran .cantidad de
particulas.
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TABLA Vil

Efecto det tamalfioy p i6n de iculaa sobre la resi
cia al desgaste cuantificado mcdlamc la prucbn Yurnllnc. (23)

Prucba| _Datos de la fase dispersada Tlempo Rapldez de despgaste

L4 Yamafio promedio de (min) { xmhi}

Ias partieulas { am) Vol. (%)

1 n-n" n 15 34

2 L] 20 a5 5.1

k] H n 121 6.2

4 3 29 3 116

5 3 H 1 65.0

€ 1 b 2 216.0
a.-Lag fculas fueron inadas y { en el rango de 12-22 pm,
Nota. La matrlz NHB fue usads con el cod pbsito de di policristatl

Los indices de .1a "Prueba de desgaste abrasivo Taber® (17) de

varlos composites son mostrados en la tabla IX.

TABLA X
Resl s at d de ] qufi p cuantificados mediante la prucba de
de:ga(c abrasivo Taber. (28]
Tipo de Tamafio de Durcza de la Dureza del material Indice de
feul panfeulas {xm}{ panfcuta [Knoop) | de Ia matslz [Vickers Kgimmi] dﬂ_:_lﬂ:“ﬂ
sber
Ninguna - -— 500 10.75
Ninguna - —_ 870 375
Carburo de silicio 10 - 15 2480 500 26-3.6
Carburo de slliclo 10 - 15 2400 070 15-1.9
Carburo de silicio 1- 3 2480 500 2.9-33
Carburo de silicio 1- 3 2480 870 1.7-21
Carburo de boro 7-10 2600 500 21-23
Carburo de buro 7-10 2600 870 1.0
Carbura de tungsteno 5 1850 500 3.0
Carbure de tungstens 5 1850 870 2.0

indice de desgaste Taber = Pérdida de peso en mg/1000 ciclos , usando discos CS-10, carga 1060 g,
promedlo de 4000 ciclos. (Los numeros pequefios del {ndice de desgaste
Taber indican 1a mejor ia contra la i
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La resistencia al desgaste parece ser mejor para particulas

grandes, Los composites que contienen particulas duras exhiben un

bajo nivel de desgaste.

por tratamiento térmico del

disminulr la velocidad de desgaste.

incorporacion de

cualquier

Del mismo modo,

una matriz dura obtenida

composite también contribuye para

particula de

También se observa que la

carburo

proporcién de desgaste de EN en un factor de 3 6 mas.

La resistencia al desgaste de la mayor

reduce

la

parte de composites

en la condicién sin tratamlento térmico es levemente mas baja que
para depésitos EN tratados térmicamente, la tabla X y X1 respaldan

estas concluslones.

TADLA X
Resl. ia al desg de i y otros cuantificados
mediantie Ia prueba de desgaste abrasive Taber. (21}
Particulas Dureza Indice de desgaste Taber
[Knoop) Comao depbsito Tralada témicamente”
Ninguna —_ 18 8
Grafito suave 18 ]
Carburo de cromo 1735 8 2
Cerhuro de tungsteno 2088 3 2
Oxido de aluminin 2100 10 5
Carburo de titanis 2470 3 2
Carburo de slliclo 2500 3 2
Carbura de boro 2800 2 1
Diamante{Du Pant} 7000 EST 2 2
Cublerta de aluminin duro - 2 -
Cromo duro 1000 3 -

a.-10- 16 hrs. 2 290°C

Indice de desgaste Taber = Pérdida de peso mg/1030 ciclos [promedio de 5000 cicios, discos CS-18,
carga 1000 g)

Fraccion de volumen de particulas = 15-209%
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TABLA X

Efecta del tamafio y [e de b P énde p can a |a rapldez de desgaste de
un Ni-8-dl; d dl la prueba de desgaste Accelerated
Yamline. (29)
Tamafio p de RV potad Rapldez de desgasic
fas pertfculas (2m) {amyhi]
11 20 34
H ] §.2
3 » 12
3 5 €5
1 18 e
Nots.- Fase disp da - gl [ do exploah

Los resultados de la "Prueba de desgaste Dow-Corning alpha”
(17) se muestran en las tablas XII y XIII. Los recubrimientos
compuestos son mas resistentes al desgaste que el EN; pero el
composite tiene una superficie mis abrasiva que el EN.

En la tabla XIV se indica la importancia de elegir el
aproplado acabado superficial de un depésito EN composite. Es
sorprendente que el coeficiente de friccién es mas bajo para el
compuesto de SiC deslizando contra el mismo. Consecuentemente el
desgaste es bajo para esta combinacién. Este resultado es
particularmente interesante por que la abrasién de un materlal
contra si mismo generalmente exhibe gran friccién y elevado
desgaste. Ambos EN y Cromo duro parecen ser compatibles con SiC

composite, desde el punto de vista de la friccién.
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TABLA X
Proebs LEV.1 de desgaste por frieste, Bioqees tevestidos. {17)

Aesubrimiento quimiso | Dllmewro de las | Dweera swpeiiiolal Condisiones d¢ frisoidn Pérdidaen ol | Pirdidocn of | Phriida do
do nfquel patientss (nm) | ded Bloquwe (HY, o) ——Enhm ‘_‘m Moqus (mg) o (mg) |despaste (mm)

Inleisi  Finsl  taisisl  Fimat

Como depdsio - s ems  eus [ (Y] 38
280°CH1 . - 24 aMe w2 .S s
268°CI8 M. - et e em 23 s 23
4R%Cr . - e e a2 23 [ m
48T M. - 2 w7 mw3 u .7 1
Compuestos

- Tensa® - I BME  &MS Al 28 .’ 28
«sich 2 T2 aKe  enr  am e I s 7]
« ByC ] w7 emz  am ew? 22 s x4
«BsC* . k) aps NI em awd 28 (3] [
ewe 1 N7 0K &I e03 22 2 .
Olamamte® 3 1o e st pue 1z 5 [
Sim reeubrimirnto - 0233 0B AMe et 2e .3

Condiciones e praeba: rapidez o 72 rpm., eargs mas. $8 Ky, snikto « RCSS, lebrioante » s6sie blanoc, dutssila « G906 olalos, Moges = 15 pas tevestida.
a- Tratodo lirmisamente

.- Como depdsita

.- Supwifieio pulbda, como depdsha

3

TABLA 1m

Proeda LFV-1 do desgarte por riealda, sallos revestidos. {17)

vimieo’ Oweza oo L po Bogee
do niquel vartiontas (nm) | ol anille (WY ) triveidn sindties enclsalio(ng) | pigds Mares
ki od Finsl '™
dosgaste
(mg)  (mm)
— G [ s n2 [ o
246°C e, — T4 onr [ [ [ 7
9% . — we wnz L () (X [y
483°CH b, —_ wea .0 ] w 14
T, - " 7 LX-4] ] “ 108
Compuestos
osct 2 i [X] LX]
8,C ] st el 3 (3]
- vi 10 [y ” 2
Sha reesdimisnto —— ”e [ 8.} - £ XY

Cosdlslones de pruebs: Isphdet o 72 rpm., carga man » I84 Kg_aadlo s 25 i rawestido, blogee « 60 BT, lubricaate s suske blaneo,
dwasioa « 25008 slotos.

2. Catentado & 2E88°CIW br.

b Proesa sontines hasta LSS cickas, mares ded desgaste ¢.5 man.
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TABLA 2V
Coeficiente de friccidn g d de ! f i » cuantificados mediante Is prueba 1LFV-1. (28)
Anilic de prueba Blogque de prueba Cagficiente de filccida 50

Reoubrimiento Dureza Recubrimiento Oureza Estatica Cinética Anillo Blo

Supesfiolal Supetficial | Tainclal Fimat  faiolal Final e

{Kgtmm?2) (Xgimm3
Carbwo de silicio
compuesto 1300 Niguelado quimico {4 (813 a1 0.1 (A 0.0 4
Carbwo de silicio
compuesto 1300 Cromo duro 1000 8.15 0.10 .07 .97 0.s A}
Carbuo de sitlolo Carburo de silicio
ecompuesto 1300 compuesto 1300 .10 a.07 0.09 [X ] 0.2 0.2

Condiciones de prueba: carga 68 Xg., rapidez = 72 rpar., duracidn = 5000 ciclos, lubiicante = aceite mineral, material del 2allo = SAE 4620 (ASTM STD
D2614-68). matesial del bloque » SAE 01 (ASTM STD D2614-68)




El desgaste que sufren recubrimientos Electroless composite,
se ha observado que es mas pequefio que el de uno depositado
electroliticamente; lo que es aun mas importante es que la tasa de
aumento de desgaste con el numero de revoluctones es mucho - mayor
para los Electrocomposites que para los Electroless composlte.

Se cree que la reduccién del desgaste de Electroless
composite es probablemente debido a que se incremente la dureza de
la matriz y a una mejor unién entre las particulas y la matriz.

Tan fuerte interacclén puede ser debldo a la nucleacion del
recubrimiento del Niquel sobre diferentes puntos de la particula,
Yy adiclionalmente al encapsulacién de 1la particula por el
recubrimiento.

En el caso de los Electrocomposites, las particutas son
sostenidas uUnicamente por sus salientes, las cuales penetran
dentro de la irregular topografia de la superficle. La nucleacioén
sobre la superficie de la particula es lmprobable ya que esta no
es un conductor. De aqui pues que la interaccién particula~matriz
puede ser supuesta mas fuerte en Electroless composite que en
Electrocomposites.

Las tablas XV y XVI comparan la resistencia al desgaste de
distintos revestimientos y materiales.

TABLA Xv
Repldez de d de y f ificad di la prucba de
desgate abrasivo Taber. [23)
Recubrimicnto a materisl Ropidez de desgastc
Por 1000 cictos Helstivo a
N6 miP) EN-diamsnte
1.- EN-diamantz policristalino 20 - 30 %
por volumen de particulas de I am 1.159 1.00
de diametro.
2~ Cementado grado WC C-9 2.748 237
3. Electrarrecubrimiento de cromo duro, 4.699 -4.05
4- Acero para herremicntas endurccide
hasta 62 RC, 12.815 13.25
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TABLA XV

Comparacioa de la sapidez de paca dil
desgaste Accelerated Yaraline. Do}

L] 12 prueba de

Rapider de desgaste

~ de
o matetiaies
@itdihr  Rapidex relativa
condl ino® 126 10
Recubrimiento con dlamante notural® 324 25
Recubrimiento con diamante simple” 420 2.3
Cemestado grado catburo de tuagstemo C-9 (83 X VC. 12 X Co} 4374 as
Ouido de sleminio sintetizado $5.5 X $9.40 47
198.06 85

O1ido de c10mo roclado por flama
17356 39

Osido 4o aleminio rociada por flama

Recubilmiento con oarbuto de silicto® 313.50 278

Cromo duro electiodepositado 365.50 767
. T80 2761

Acero para herramientss endwecido, 62 AC

a.-Todos las 20 - 30 X (Vol.) de pastfculas cuyo tamaKo
promedio @3 3 um . en wna matrlz de niquelado quimico. .

Ninguna tecnologia esta 1libre de limitaciones, y el
Electroless composite no es la excepclén. Condiclones de Alto
impacto, flexién y presién muy elevada pueden dafiar el
recubrimiento. En tales condiclones, el Electroless .composite no
debe ser usado.

Debido al Incrustamtento de particulas, en los
revestimientos compuestos es problable que tengan una muy baJja
ductilidad. Por lo tanto, no deben ser sometidas a cargas las
cuales puedan dafiar el depésito.

La real Iimitacién de un composite basada en una matriz Ni-P
es su pobre funcionamiento a elevadas temperaturas (500-C).

Ha sido reportado que la codeposicién de 20-30 % en volumen
de particulas de fluoruro de calcio  proporcionaran un
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significativo mejoramiento en altas temperaturas. Esta sugerencia

amplia el potencial de aplicacién de Ni-P composites.

2.4 USOS Y APLICACIONES.

Los recubrimientos Electroless composites en un nivel de
aplicaciéon industrial son relativamente reclientes.

De 1las diferentes particulas Incrustadas dentro de EN,
SicC, Al203, y Diamante tienen aplicaciones comerciales
descublertas.

Aunque diferentes matrices pueden _ser usadas, muchas
aplicaciones usan unicamente Ni-P.

Las aplicaclones pueden ser clasificadas ampliamente dentro
de 3 categorias: (1) Resistencia al desgaste, (2) Una superficie
con un coefliclente de friccién deseado y (3) Una superflcie dura
para herramientas y maquinado de acabado.

2.4.1 RECUBRIHIENTOS ELECTROLESS - COMPOSITE PARA MEJORAR LA

RESISTENCIA AL DESGASTE.

La vida dtil de los moldes para plaésticos, caucho, etc., han
sido mejorados con el recubrimiento de Ni-P-SiC. Los moldes para
dados de forja empleados para la manufactura de fibra de vidrio
reforzada con plasticos termofi jos son elementos de
hierro, normalmente duran para cerca de 10,000 moldeadas.

Los depésitos Electroless Ni-P  para este molde ha
incrementado la vida atil por un facter de 3. Una cubierta
Ni-P-SiC de 50 um después de un tratamiento térmico incrementa la
vida dtil 15 veces.

En la Industria de los plasticos, se ha incrementado el uso
de retardantes de flama y reforzamlentos con fibras de vidrio los
cuales ocasionan una acelerada corrosién y abrasién de los moldes.

Un recubrimiento Ni-P-SiC ha sido encontrado extremadamente util
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para combatir esos problemas.

Una cubierta de 50 um sobre un tornillo extrusor, usado para
la extruslén de materiales como el Noryl de la General Electric
(30 % fibra de vidrio-resto polimero), ha probado ser mejor que
el chapeado de cromo.

Otro ejemplo es, el dado de la bisagra de la puerta de un
automévil requiere, un promedlo de una hora para repararlo después
de haber producldo 3,000 partes, cuande el dado fue cublerto con
37 um de EN-SIiC, necesita atencién so6lo después de producir
400,000 partes.

Un recubrimiento de Ni-P-SIC ha sldo usado en fundiclén para
resistir el desgaste y ayudar a liberar los corazones de arena sin
rotura de la parte principal de las cajas. Debido a la forma
comple Ja de muchos modelos de fundicidén, el revestimiento
Ni-P-SiC composite parece ser un revestlmiento ideal para mejorar
la superficie, propledad necesaria para la fundicién. .

Las cubiertas Ni1-P-Diamante composite son aplicadas para
mejorar la resistencia en el desgaste de las herramientas. algunos
eJemplos son los escariadores usados para aleaclones de aluminlo

altamente abrasivas.

2.4.2 RECUBRYMIENTO ELECTROLESS COMPOSITE PARA HERRAMIENTAS Y
MAQUINADO DE ACABADO. ’

En relacién al composite diamante con particulas de 6-12 um
de diAmetro causan el mwmayor desgaste de las superfliclies en
contacto, Estas propledades son explotadas haciendo perfiles de
diamante, herramientas usadas para microacabados de los filetes de
las cuerdas, ranuras para la guia de los balines y otras secclones
de contorno. Para estas aplicactones la precislén demandada es tan
grande que los métodos convencionales de Electrorecubrimiento no
pueden ser usados dado que el perfll de la superficie noc puede ser

correglida después del recubrimiento.
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Para estas aplicacliones,. es casi obligatorio ‘el uso del
Electroless composite.

2.5 CONCLUSIONES.

Se pensaria que la introduccién de mlcroparticulas sélidas en
un bafio Electroless amenazan la estabilidad del bafio, sin embargo
esto ha sido superado y se han logrado obtener recubrimientos
seguros contra el desgaste.

Diferentes aplicaciones industriales de estos recubrimientos
especialmenete Ni-P-SiC, Ni-P-Al203 y Ni-P-Diamante, han slido
estabilizados y mas apllcacliones estan a la vista.

En estos compuestos la tasa de incrustamlento para
proporblonar una concentracién de particulas en suspensién es
mucho m&s alta que 1a observada en la Electrodeposicién
Electrolitica de composites.

Este fenémeno y el mecanismo de codeposicién de particulas en
la deposicién por Electroless composite no han recibido una
atencién significativa.
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CAPITULO 1
DESCRIPCION DE LA EXPERIMENTACION REALIZADA

3.1 INTRODUCCION

En los capitulos anteriores se hizo mencién de las
definiciones, caracteristicas y aplicaclones de los recubrimientos
quimicos (Electroless y Electroless Composite). La Informacién
presentada nos indlca que se han logrado obtener recubrimientos
compuestos utllizando una gran variedad de particulas duras como
elementos de segunda fase y ademds, estos recubrimientos han sido
depositados sobre materiales tales como: metales, ceramicos y
polimeros. En este capitulo describiremos el trabajo realizado
para lograr un Nlquelado Quimico Compuesto sobre distintos aceros
de fabricaclén naclonal agregando particulas.de 6xldo de aluminio
en el recubrimlento de Ni-P.

3.2 MATERIALES A RECUBRIR

Pensando en las posibles aplicaciones del Niquelado Quimico
Compuesto y debildo a sus caracteristicas Fisico-Quimicas ya
mencionadas, durante el desarrollo de este trabajo se lograron

recubrimientos sobre los siguientes aceros nacionales:

Norma AISI 1018.

Composicién quimlica: 0.18 - 0.23 % C

0.3 - 0.6 % Mn
Este acero de bajo carbono es muy utilizado en la industria
metal-mecdnica de nuestro pais, y esto se debe principalmente a su
bajo coste, pero, es un acero cuyas propledades mecé&nlicas no son
adecuadas para condiciones de carga y desgaste muy elevadas. En
este caso el recubrimiento puede mejorar su funcionalidad sobre
todo cuando se requiera de un endurecimiento superficial para

obtener una mayor resistencla contra al desgaste.
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Norma AISI 4140.

Composicién quimlica: 0.38 - 0.43 % C
0.7 - 1.0 % Mn
0.15 - 0.30 % S1
0.8 - 1.10%Cr
0.15 - 0.25 % Mo

Este es un acero aleado utilizado principalmente para la -
fabricacién de herramientas, las cuales en la mayoria de los
- casos estan sometidas a condiciones severas de desgaste, por esto,
el recubrimiento es una alternativa para el incremento de la vida

util de las mlsmas.

Horma AISI M2.

Composiclén quimica: 0.82 %4 €
0.40 max. % Si
0.40 max. % Mn
4.2 % Cr
5.0 % Mo
6.40 % W
1.90 4 Vv

Este es un acero rapldo para herramientas, en el cual el
recubrimiento puede ser util para maguinados de acabado.

Norma AISI PS

Composlclén quimica: 0.10 max., % C
0.25 max. 7% S1
0.25 méax. % Mn
2.5 %4 Cr
0.75 4 Mo

Este acero aleado para moldes es utilizado ampliamente en la
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industria del plastico en la fabricacién de moldes tanto de
inyeccién como para soplado. Considerando que algunas veces se
moldean polimeras' reforzados con fibra de vidrio, la cual es muy
abrasiva, el recubrimiento proporclonaria a los moldes una
superficie resistente que prolongaria su vida atil, este efecto
representaria un gran ahorro econémice ya que la fabricacién de un
molde es muy costosa.

Como podemos ver todos los aceros recublertos fueron elegidos
porque son aceros de usc frecuente en la industria metal-mecanica,
pero, en aplicaclones especificas requieren de una mejora en sus
propiedades fisicas y quimicas para obtener un mejor rendimiento.

Conviene aclarar que la intencién de este trabajo fue lograr
recubrimientos de Ni-P-Al203 sobre cada uno de los aceros
mencionados anteriormente y analizar 1la influencia (en el
recubrimiento), de parametros tales como: Cantidad de particulas
agregadas en la soluclién, temperatura, agitacién de las
particulas, material base (aceros) y rotacién del material a
recubrir. Por 1lo tanto, tunicamente se hicleron depositos en
pequefias muestras de forma cilindrica fig.3.1

Fig. 31 Probeto cilhdrica.
El desarrolle de un sistema de recubrimiento para un

determinado objeto o una(s) pieza(s) que tenga(n) una aplicacién
especifica queda fuera de los alcances de este trabajo.
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3.3 PARTICULAS DURAS EMPLEADAS

Aunque la informacién respecto al tema menciona que se pueden
lograr recubrimientos compuestos con una gran diversidad de
particulas inertes, en este trabajo se emplearon unicamente
particulas de o6xido de aluminio cuyo tamafio promedic {segin el
proveedor) es de 1 pm, éste es un tamafio que se encuentra dentro
del intervalo recomendable por la literatura (tamafio de particulas
1 - 5 pum (17) ), y del cual dependen el que se logre la
incorporacién de las particulas en el substrato y una adecuada
cantidad de incorporacién de las mismas. El motive por el cual no
se utllizaron otro tipo de particulas fue debldo a su baja
disponibllidad (respecto a los tamafios recomendados) en el mercado
nacional. .

A continuaclon se listan algunas propiedades del oxido de
aluminio (31):

Densidad a.8 g/cm:’
Conductividad térmica 0.29 J em/+C cn® s
Expansién lineal 9% 107® .c?
Resistividad eléctrica >10"" e em

Mbdulo de elasticidad promedio 350000 MPa

Dureza 2400 Dureza Vickers
Punto de fusién > 2000 «C
Estructura cristalina HC (Hexagonal Compacta)

3.4 EQUIPO UTILIZADO
A contlnuaclién se hace una breve descripcléon de los aparatos

e instrumentos utillzados para llevar a cabo los recubrimientos.

Equipo de limpleza ultrasénica.
Este es un aparato que facilita la etapa de preparacién

previa de la superficle del material a recubrir. El aparato tilene
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una tina en la cual se uagrega una solucién limpiadora, se
introduce el material que se desea limplar y se activa el sistema
de ultrasonido generandose una sefial de alta frecuencia (33 KHz),
esta produce vibraciones en la solucién limpladora que remueven la
sucledad y grasas que tengan las plezas a recubrir. Aunque este
equipo permite realizar la limpieza mas eficlente, el uso de un
proceso convencional similar al de los recubrimientos
electroliticos también resulta efectivo.

Descripceion del equipo: Aparato de ultrasonido modelo T310,
marca ELMA, medidas internas 180 X 85 X 60 mm.(LXA-XP), medidas
externas 200 X 95 X 140 mm. (LX~A%P), contenido en litres 0.8,
peso 1.2 Kg., frecuencia 35 KHz., caja en acero inoxidable afinado
con reloj conmutador.

Balanza analitlica. .

Se utilizé para pesar los reactivos quimlcos y la cantidad de
particulas necesarias en cada pruecba. La balanza empleada tiene
una resolucion de 0.01 g.

Descripcion del equipo: Balanza analitlca, marca Gebr-Bosch,
voltaje 127 V, capacidad maxima 1000 grs., resoluclén 0.1 gr.

Vasos de precipitados.

Se utilizaron vasos de dos distintas capacidades: 600 y 1000
ml., el vaso de mayor capacidad fue empleado como pequefio tanque
para el proceso de recubrimiento y el de 600 ml., para la
preparacién del bafio. El vidrio es un material no autocatalitico,
por lo tanto es adecuado para usarlo como tanque de proceso ya que
no se logra depésito sobre el mismo.

Parrilia con calentamiento y agitacién.

Esta nos proporcliona el calor que se requiere para lograr el
recubrimiento, lo cual ocurre dentro de un rango de temperatura
que se ha determinado ser el mas 6ptimo dado que la velocidad de
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recubrimiento es adecuada y el riesgo de descomposicitn es
reducido. Ademas tiene un sistema de agitacion acclionado por un
motor que tiene acoplado un Iman, este iman tiene una forma de
herradura para crear un campo magnético en el area superior de la
parrilla, y con la ayuda de un iman cubierto de teflén que se
deposita en las solucliones 6 liquidos contenldos en el vaso ha
utilizar se genera un vértice al colocarse éste sobre la parrilla.
Se puede alcanzar una temperatura y rotacién mAxima de 400 <C y
1850 rpm. respectivamente.

Descripcién del equipo: Parrilla calentadora-agitadora modelo
53166, marca LINDBERG (Industrias Sola Basic),voltaje 127
V, frecuencia 60 Hz, temperatura 400 -C, agltaci6en 1850 rpm.,
dimensiones exterlores 147 X 200 X 225 mm., dimensiones de trabajo
18 X 145 mm., peso 3.6 Kg.

Medidor de pH digital.

Con este instrumento se midié la concentracién de los lones
hidrégeno del bafio. Como resultado de diversas investigacliones se
ha determinado que el rango 6ptimo de operacién del bafio es 4.4 -
4.8 pH (20), por lo tanto, se requeria de un instrumento que
tuviera una resolucién minima de 0.1 pH; las tradicionales tiras
de papel para medir ph no resultan en este caso muy exactas. Este
parametro 'es muy lmportante ya que de é¢1 dependen aspectos tales
como: velocidad de recubrimiento, utilizaclén o6ptima del
hipofosfito de sodio y una adecuada _establlldad del bafio.

Descripcién del equipo: Medidor de pH modelo PS-15, marca
CORNING, rango de operacién 0.0 - 14.0 pH, tolerancia de +/- 0.2
pH, resolucién 0.1 pH, temperatura de operacién 0 a 50 «C, 3
baterias de 1.4 V, dimenslones 154 X 29 X 16 mm., con un peso de
65 grs.

Termémetro,

Se empledé un termémetro con bulbo de mercurio cuyo rango de
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operacién es -20 hasta 150 +C y una resolucién de 1 +C. La
temperatura, como ya se mencionéd, es otro de los factores sobre
los que se debe tener muy buen control, pues en la mayoria de las
soluclones acldas abajo de los 65 +C dificilmente se produce el
depdésito y con forme se alcanza el punto de ebulllicién 1la
estabtlidad del bafio tlende a disminulr con la consecuente

descomposicién del mismo.

Dispogitivo para la rotaciép de las prebetas durante el
fecubrimiento.

En la fig. 3.2 se aprecia este dispositivo, el cual se
construyd para rotar las plezas a recubrir en forma continua y a
muy bajas revoluclones; el objJjetivoe es lograr una distribucién
homogénea de las particulas sobre la superficie ublicada
paralelamente al eje de rotaclén.

Los materiales empleados para la elaboracién de los elementos
sumergidos dentro de la solucién son tales que evitan-depésitos
sobre ellos. El marco principal y el eje son de acrilico, la polea

es de Nylamid y la banda es de hule.




3.5 PREPARACION PREVIA DE LA SUPERFICIE

En el Capitulo I ya se hizo menclén de la importancia que
tiene la limpieza del material base previa al proceso de
recubrimiento. Las partes a ser recubiertas mediante un niquelado
quimico compuesto deben tener una superficie limpia, sin ninguna
particula de 6xtdo visible.

Los aceltes, grasas o plnturas para ser removidas requieren
métodos ordinarios de pre-tratamiento. La soldadura deberA ser
cepillada con alambre ¢ pulida con un abrasivo fino.

El pre-tratamiento aconsejable es muy similar a los usados
para recubrimientos electroliticos, es necesario producir una
superficie limpia para lograr un catalizador eficlente en la
reducclén de los lones de niquel.

A continuaclén se describen los pasos a seguir en el proceso
de limpleza de aceros al carbono: (31)

1.~ Desengrase al vapor (Trlcloroetileno).

2. - Limpleza alcalina 6 por emulsioén.

3.- Enjuage en caltente.

4.~ Enjuage en frio.

5. - Decapado, HCl 20 - 30 % (sin inhibidores)

6. - Enjuage en frio.

7.- Repetir puntos 2 - B.

8. - Enjuage en caliente (agua desmineralizada)

El proceso anterior es necesario cuando los materiales a
recubrir estan cublertos de una gran cantidad de impurezas (éxido,
grasa, polvo, etc.), slituacién que obliga a realizar una limpleza
exhaustiva siguiendo todos los pasos mencionados anteriormente.

En nuestro caso, a las probetas sélo se les aplicé una
limpieza iIntroduclendolas en un bafio de acetona empleando el
aparato de wultrasonido, ya que el maqulnado realizado,
pract icamente dejé sin sucledad la superficle del material; y sélo
fue necesario limpiar las probetas de polvo y grasa debido al
maquinada.
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3.6 PREPARACION DE LA SOLUCION.
Tomando como base la formulacién propuesta por Brown' {32) que

contliene las cantidades siguientes:

Sulfato de niquel 30 g/1
Hipofosfito de sodio 20 =74}

Acido lactico 25 g/l

Acido propionice S g/l

Plomo 1 - 4 mg/1

pH 4.4 - a8
Concentracién de particulas 0.26 - 2 % en peso

a la cual se le realizaron diversas modificaciones con la
intencién de encontrar la formulacién que resultase mis favorable
para lograr los recubrimientos compuestos; ésto debido a que
inicialmente se procedic a preparar un bafio en S00 ml de agua
agregando la cantldad correspondiente de elementos indicados
anteriormente, pero, los resultados no fueron satisfactories, ya
que al medir el pH éste resulto dlferente al esperado segin la
férmula original, y al introducir el material a recubrir dentro de
la solucién para tratar de realizar el depésito, no ccurria ningin
tipo de reaccién que Indicara que se estaba rezlizando el
recubrimiento.

Una vez estableclda la formulaci6n adecuada se prepararon
distintos bafios varlando el porcentaje en peso de particulas en la
soluclidn con la siguiente secuencia‘de pasos:

Se dlsuelven los reactlvos en agua a temperatura ambiente, se
verifica que el pH se encuentre en el intervalo recomendado,
posteriormente se pone a calentar la soluclén hasta que alcanza
una temperatura comprendida entre los 85 y S0 « C y a continuacién

se agregan las particulas.
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3.7 PROCESO DE RECUBRIMIENTO

El material se introduce al bafio procediéndose a realizar el
recubrimiento, en esta etapa se variaron 1los tlempos de
permanencia dentro del bafio para distintas muestras entre 10 y 60
min. {(tabla XVII), con la finalidad de observar su influencia
sobre el espesor de la capa de Ni-P-Al203 y el grado de
incorporacién de las particulas,

CIEY OB ACERE CANTIDAD SE TIEMFO DE
WORMA ALS1 FARTICULASD FERMANENC 14
i EN FESO min.
108 BRES WV . 16
118 W.5 4
1408 : a0
PS . .l T 1.5
FS I s
*PS I
Mz T 0.5,
m2 C 0.5
4140 1.0

La temperatura de los procesos se mantuvo entre 85 y 90 «C.
La agitacién de 1a soluclén se llevéd a cabo de diversas formas.
Inicialmente se utllizé un aglitador magnético, el cual giraba a
muy bajas rewvoluciones dentro de la soluclén, pero debido =al
movimiento giratorio que se induce a las particulas éstas tienden
-8 sSepararse del material (por efecto centrifugo), sin
codepositarse.

Tambilén se aplicd el método de aglitacidén con burbujas de
aire, el cual resultd hasta clerto punto adecuado ya que se logréd
algin grado de Incorporaclén de las particulas en el depdsito,
aunque de maners no homogénea debido a gque 1la agitacién
propercionada por las burbujas se adiciona a la generada por la
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eblllicién propla del bafio {efecto convectivo), resultando esto,
'flnalmente.y en una agitaclién excesiva.

:~Debldo -a los malos resultados obtenidos, se continuaron
haclendo diversos ensayos, dotando por un lado, al sistema de un
mgcnnlsmo para hucer girar lentamente las muestras y por el oiro
 proveyendo 1a agitacién a través de la propla ebulliclén de la
- solucidn., Esta combinacién nos permitié lograr depdsitos de mayor
homogenelidad respecto a la distribucién de las particulas en la
capa. La figura 3.3 nos muestra el arreglo final medlante el cual

se lograron obtener recubrimientos satisfactorios.

y - B g

Fig. 3.4
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A fin de evitar, en la medida de los posible una
descomposicién repentina de la solucién, se mantuvo un control
de parametros del proceso tales como pH, temperatura, presencla de
impurezas, etc, que pueden afectar significativamente la
establlidad del bafio.

3.8 EVALUACION DE LOS RECUBRIMIENTOS

Tomando en cuenta las etapas anteriores se han logrado
obtener recubrimientos con distintos espesores y diversos niveles
de Incorporacién de particulas, los cuales han sido analizados por
medioc de microscopia electrénica de barrido. Para ello se hizo uso
de un mlcroscépio electrénico de barrido marca Phillips modelo
XL20 (Fig. 3.4), del Departamento de Ingenleria Mecénica de la
Facultad de Ingenieria, en el cual ge llevaron a cabo
observaciones desde 300 hasta 3000 aumentos, con voltajes de 20 a
25 KV,

Por otro lado, se realizaron estudios adiclonales en un
microscéplo electrénico de barrido marca Zelss, modelo DSM 862,
del Laboratorio Voor Algemenc Metallurgie, Siderurgie en Fysische
Metaalkunde de la Universidad de Gante, Bélgica, que cuenta con un
sistema de microanalisis quimico tipo EDS. En este microscéplo se
observaroi\ muestras de acero al carbono y acero para moldes
revestidos con recubrimientos quimicos de niquel con adlicién de
particulas de éxido de aluminlo. Se hicierén observaclones bajo
diferentes aumentos (1000 a 3000 x).' las observaciones se llevarén
a cabo empleando un voltaje de 15 KV y se realizaron a lo largo de
todo el contorno de ias plezas y a través de ello fué posible
verificar aspectos tales como el espesor y uniformidad de los
recubrimnientos asi como la distribucién de las particulas de Alz03.

También se hlcierén algunas observaciones en el microscéopio
6ptico Metalloplan (Fig. 3.5) siendo dichas observaciones de 160,
320 y 800 aumentos, con la intencién de comparar y apreciar las
ventajas de la microscopia electrénica.
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Para evaluar la dureza del recubrimiento de Ni-P-Al203 se
llevarén a cabo mediciones empleando el microdurémetro Vickers
del Laboratoric de Pruebas Mecénicas del Departamento de
Ingenleria MecaAnlica de esta Facultad, (Fig. 3.6) utilizando para
ello una carga de 50 grs.

Fig. 3.5
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CAPITULO IV

PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

En primer lugar deseariamos comentar que, en relacién con los
resultados obtenldos al aplicar diversos métodos de agitacién, se
encontrd que este pardmetro resulta de la mayor importancia para
mantener adecuadamente en suspensién las particulas. Un grado
de agitacién insuficiente provoca precipitacién slgnificativa de
las particulas (sedimentacién), en tanto condiciones de agitacion
exceslvas generan la formaclién de vértices y turbulencia dentro de
la solucién, con lo cual las particulas no se incorporan en la
capa de Ni-P con la que se esta recubriendo al metal base.

Otra condiclén encontrada de gran influencia sobre 1a
homogeneidad de la distribucién de las particulas en el dep6sito,
es la conveniencia de que también la pieza a revestir mantenga un
movimiento rotatorio, dicho efecto se pudo constatar mediante las
observactones realizadas en el microscéplo electrénico de barrido.

En resumen, los resultados mas favorables se obtuvieron con
un sistema que comblné la rotacién lenta de las muestras con la
agitacién de las partfculas provocada por la ebulllclén de la
soluclén recubridora, esto no disminuye la estabilidad del bafio 6
se puede afirmar que se logro mantener una estabilidad adecuada
del bafio. .

En cuanto al aspecto superficial, se encontré, por otro lado,
que pese a la buena preparacién superficial realizada a las
muestras antes de recubrirlas, la adicién de las particulas
provocé una disminucién de 1a brillantez del recubrimiento,
notorio a simple vista,

Es necesario remarcar la importancia que tiene el mantener en
suspensién las particulas y evitar con esto una sedimentaclén en
el fondo del recipiente que las contiene, pues al suceder esto, se

forma una capa aislante que implde una buena transferencia de
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calor (Recuerdese que el o6xido de aluminio se utiliza como
refractario en hornos), esta situacién provoca un incremento
localizado de temperatura en la zona de la capa alslante, dando
inicio la descomposicién del bafio en dicha zona.

las observaciones realizadas mediante microscopia optica y
electrénica, revelaron un serie de aspectos que seran comentados a
contlnuacién basandonos en las distintas fotografias obtenidas.

En primer lugar la Figura 4.1 corresponde a una fotografia
de la seccién transversal de un recubrimiento obtenldo sobre un
acero AISI 1018, el tiempo de procesc fue de 40 min., 1 %
{en peso) de particulas agregadas al bafio y un espesor aproximado
de 13 um.

Fig. 4.1 Accro AIS| 1018, 1283 aumentos.

En esta fotografia se puede apreciar que el nlvel de
incorporaci¢n de particulas de Al203 es pobre y su distribuclén no
es muy homogénea, ya que las particulas tienden a Juntarse
formando aglomerados, los cuales se perciben como si fueran
particulas de mayor tamafio, cabe sefialar que el dlametro promedio
de las particulas es de 0.5 pum y no 1.0 pm como fue indicado por
el proveedor.
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La Figura 4.2 corresponde al mismo recubrimiente mencionado
anteriormente, pero 1a observacién fue realizada con menos
aumentos. Se puede apreciar que el espesor del recubrimiento se
mant iene constante a lo largo de toda la zonas analizada, ademés
poademos asegurar que esto es clerto para todo el contorno de la
pleza recublerta, ya que se hizo un barrido a lo largo de todo el

peripetro de la mlisma, encontrindose una évidente homogeneidad en
el espesor.

AV SpotMagn Ot WD Erp f~————"{ Bym
W0WID I2:x  BSE222 18 ,

Fig. 4.2 Acero AISt 1010, 322 sumentos.

A pesar de que el nivel de ipcorporacién de particulas no es
muy grande, se puede apreciar que la forma en que estan
distribuldas es la misma en toda la periferia de la pleza.
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La Figura 4.3 nos muestra una fotografia de la seccién
tranversal de un recubrimiento obtenido sobre un acero AISI M2,
tiempo de proceso 40 min., 0.5 % {en peso) de particulas agregadas

en el bafio y un espesor aproximado de 5 um.

': Acg.v + Spot Ma
2004

Flg. 4.3 Accro AISI M2, 6009 aumentos.

El espesor del recubrimiento obtenido sobre este material fue
pequefio, ademAs se aprecia la presencia de una zona amplia de una
interface la cual se percibe como una franja obscura con cierta
profundidad entre el material base y el recubrlmlento._ lo cual nos
hace pensar que la adherencia del revestimiento no es spropiada.
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La Figura. 4.4 corresponde a una fotografia de la secclén
. transversal del recubrimiento logrado sobre un acero AISI 4140,
tiempo ‘de proceso 60 min., 1 % (en peso} de particulas agregadas
en la soluclén y un espesor aproximado de 11 um.

ign Dt WD Erp b—————q 1oy
4 285 ’ﬂfEléﬂ " )

Ace ¥ Spor
200MY.

Flg. 4.4 Acero AISE 4140, 2465 aumentos.

Se aprecia que el grado de incorporacién de particulas es
alto y su distribuclén es homogénea, aunque la aglomeracién de las
particulas continua presente. El espesor del recubrimiento es
constante y su adherencia es mejor que la observada en el caso

descrito en la flg, 4.3.
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La Figura 4.5 correspoende a una fotografia de la secclén
transversal de un recubrimiento obtenido en un acero AISI P5,
tiempo de proceso 30 min., 1.5 % (en peso) de particulas agregadas

en la solucién y un espesor aproximado de 6.5 um.

Flg. 4.5 Acero AISI PS5, 1566 aumentos.

Se ohserva que el nivel de incorporaci6én de particulas es
alto y su distribucién muy homogénea, el espesor es constante en
todo el perimetro del material y la adherencia del recubrimiento

puede conciderarse bastante buena.
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La figura 4.6, corresponde a una fotografia del mismo

recubrimiento de la fig. 4.5, pero, con un menor numero de

. aumentos.

Fig. 48 Acero AISI PS, 783 sumentos.

Esta fotografia nos sirve para corroborar el nivel de
uniformidad del espesor espesor y la homogeneidad de la
distribucién de las particulas en una zona mAs extensa del

material recubierto.
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Las siguientes figuras corresponden a fotografias adicionales
de observaclones reallizadas con un microscoépio electrénico de
barridc marca Zeliss modelo DSM 962 de la Universidad de
Gante, Bélgica.

La Figura 4.7 nos muestra una fotografia de la seccién
transversal de un recubrimiento obtenido sobre un acero AISI 1018,
tiempo de proceso 40 min., 1 % (en peso) de particulas agregadas
al bafio y un espesor aproximado del racubrimiento de 13 um.

*AL203

C-Steel

1Qsm . e - oLl
SN AT Y U A1 o

Fig. 4.7 Acsre AIS1 1616, 3008 sumentss.

Se puede apreciar que el nivel de {incorporacién de
particulas, es mayor con respecto al ceso de la figura 4.1
(acero AISI 1018), el tlempc de procesc y el espesor obtenido son
idénticos, pero, la cantidad de particulas egregadas en la
soluclén fue mayor en este caso.

La fotografia también nos muestra que la adheslén del
recubriniento sobre el material base es bastante buena.
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Figura 4.8 correspondiente a la fotografia de la seccién
tranversal del recubrimiento logrado sobre un acero AISI PS5,
tiempo de proceso B0 min., 1.5 % (en peso) de particulas agregadas
al bafio y un espesor aproximado de 11.5 um.

" Emm

Qom e . ASKY
=P-AtZ03-1» T UG=Moeatiured

1
N

Fig, 4.8 Acero AISI PS5, 3000 sumentos.

Esta fotografia muestra claramente un elevado nivel de
incorporacliéon de particulas y una distribucién homogénea de las
mismas. El espesor del recubrimiento es constante a 1o largo
de todo el perimetro del material y se observa que existe una

excelente unlén entre la capa de N1-P-Al203 y el acero.
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A continuaclon
espectro y el
Ni-P-Al203

lograda sobre " un

acero

AISI 1018,

las Flguras 4.9 y 4.10 nos
analisis quimico respectivamente de

muestran el

la capa de
{Resultados
obtenidos medlante un slstema de amicroanslisis quimlco tipo EDS).

Auto=YS
MEXN{ Tl ol Preset= 180 secs
Yerts 1301 counts Disp="{ Elapseds= 100 secs
Ni L) 1. i
Jl Ni
Fe {
W"J W Al s aby _,MJ LJF\
T1 T2 13 Ta 1] [ 7 B E]
4= 0.009 Range= 18.230 keV 18.110 ~p
Integral @ = 72267

Fig. 4.9
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Accelerating voltage 15.9 KeV

Bean — sample incidence angle 90.0 denrees
¥ray: emergence angle 35.0 degrees
¥ray - window incidence angle 3.2 degrees

STANDARDLESS EDS ANALYSIS
(ZAF CORRECTIONS VIA MAGIC V)

ELEMENT WEIGHT ATOMIC PRECISION COMPUTED
& LINE PERCENT PERCENT# 2 SIGMA  K—RATIO®«
Al KA .39 2.79 2. 18 ?.0017
P KA 8.14 14,321 2.71 2. 9340
Fe KA 1.56 1.53 Q. 44 Q. 0194
Ni LA 89.90 a83.37 3.97 2. 8740
TOTAL 102. 00

ITERATIONS 9

#NOTE: ATOMIC PERCENT is normalized to 100
*%#NOTE: K-RATIO = K—-RATIO % R
where R = reference(standard)/reference{sanple)

Fig. 430

Estas figuras confirman, como habitualmente se sefiala en la
literatura que el recubrimiento esta constituido en su mayor
porcentaje por Niquel y Fésforo, el contenldo de Fésforo depende
de los parametros de operacién del bafio. ()

Analisis quimlicos puntuales adicionales, aplicados sobre las
particulas confirmaron que se trata de Alz20a.
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Las siguientes flguras corresponden a fotografias tomadas.con ‘
el microscéplo éptico Metalloplan.

La Figura 4.11 correspondiente a una fotografia de la seccién
transversal del mismo recubrimiento menctionado en la fig. 4.7.
(Material base AISI 1018, tiempo de proceso 40 min., 1 % (en
peso) de particulas agregadas al bafioc y 13 um de espesor).

Fig. £.11 Material base AIS1 1018, 320 aumentos.

Esta fotografia se obtuvo con 320X aumentos, la probeta fue
atacada con nital al 5 % , se puede observar la estructura
predominantemente ferritica del aceroe de bajo carbono y el
recubrimiento se observa come una delgada franja con pequefias
manchas obscuras (particulas de Alz203), ubicada entre el acero y

la resina en que esta incrustada la probeta
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La figura 4.12 nos muestra otra fot'ograi{iafdgl,requbx;lmlentu
anterior (fig.4.11), pero, tomada con 160X aumentos. - .

Flg. 4.12 Material base AISI1018. 160 aumentos.

En esta figura se aprecian mas claramente los
microconstituyentes del material base (ferrita y perlita),
pero, por el numero de aumentos es mas dificil apreciar el
‘recubrlmiento, sin embargo observando culdadosamente se distingue
una delgada franja de poco espesor ubicada entre la zona obscura

(resina. y la zona blanca tacero)
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Finalmente, la Figura 4,13 corresponde a una fotografia de la
seccién tranversal del recubrimiento mencionado en las figuras 4.5
¥ 4.6 (acero AISI PS5, tlempo de proceso 30 min., 1.5 % (en peso)

de p;articulas agregadas al bafio y 6.6 um de espesor).

Fig. 4.13 Material base AISI PS, 160 aumentos,

La fotografia fue obtenida con 160X aumentos, la
probeta se atacé quimicamente con nital al § %, la estructura del
material base no se aprecia claramente, pero, el recubrimiento .se
distingue como una franja obscura que se extlende con un espesor
uniforme a lo large de toda la zona :anallznda. ademds se
distinguen pequefias manchas brillantes en el recubr&miento,‘ las

cuales son particulas de 6xldo de aluminlo que estan aglomeradas.
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Podemos darnos cuenta, haclendo una comparaciéon entre las
fotografias obtenidas mediante microscopia 6ptica y electrénica,
que el analisis obtenido mediante microscopia electrénica es mucho
mas conflable y exacto, nos proporciona informacién que seria casi
imposible o muy dificil de conseguir mediante otras técnicas (por
ejemplo el anallsis quimico), en este sentido podemos asegurar que
el haber contado con el equipo de microscopia electrénica nos
permitié observar acontecimientos que indicaron el camino a.
seguir durante la experimentacién.

Enseguida mostramos una tabla que indica las condicliones y
parametros bajo los cuales fueron realizados los recubrimientos en
los distintos aceros, as{ como los espesores obtenldos y una
evaluacién cualitativa de la homogeneidad de la distribucién de

las particulas en cada uno de ellos.

¥ 8U EVAL
Tipo de acero | Caatidad de f Tiempo de Esprsor det [
Nomma AISt X em peso revehiimineto distribuelda do
[ las pasticulas
wis 10 » 3 Mata
wis (X3 4 n Regutar
o 10 @ 3 Bosaa
Ps s 29 [ ey Buena
P5 13 ©» -3 Swy Buena
PS 10 » E) Moy Buena
Ld [ as - 36
L 10 . " Moy Buena

Observando las columnas correspondientes al tiempo de proceso
y espesor del recubrimiento se puede inducir que existe una
relacién entre ambos.

Para un mismo tipo de acero (AISI 1018) con la misma
cantidad de particulas agregadas, 1 % {(en peso), pero con
diferentes tiempos de proceso, se observa y es evidente que la

probeta que permanecid mayor tiempe sumergida en el bafio es la

que presenta un mayor ¥ , es arri (con el numero de

pruebas efectuadas}, indicar un determinado tipo de comportamiento
(lineal, logaritmico, exponencial, etc.), y se requiere de mayor
experimentacién.
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Creemos adicionalmente, que en clerta medida, influyen
los elementos de aleacién que contiene cada uno de los tipos de
acero, para corroborar esto serd necesario realizar un mayor
numero de pruebas,

Para evaluar la dureza del recubrimiento se hiclieron 10
pruebas de microdureza Vickers, la carga empleada para tal efecto
fue de 50 grs, las ldentaclones se hicleron de tal forma que se
“"barrio" la mayor area posible de una superficie circular de 20 mm
de didmetro, los resultados obtenidos fueron:

1) 508 HV 6) 508 HV

2) 509 HY 7) 549 HV VALOR | g0 5 v
3) 473 HV 8) 473 HV PROMEDIO

4) 473 W 9) 548 HV

5) 549 HV 10) 509 HV '

El valor de dureza obtenldo es relativamente bajo, este
corresponde al que se obtiene del niquelado quimico simple (sin
particulas), lo anterlior nos hace suponer debido al tamafio de las
particulas (~ 0.5 pm}), estas son tan pequefias que el ldentador del
microdurémetro imprime su huella sin perciblr la presencia de las
mismas, esto es que el efecto en la dureza es, en principio
reducido. .

Sin embargo, consideramos que bajo condiciones de desgaste,
el hecho de que el recubrimiento contenga particulas més duras que
1a matriz que las contlene, redituara en una mayor resistencia,
Algo que se podrla hacer para mejorar el problema de la dureza
superficial, es el incorporar particulas de un mayor tamaflo
promedio (1-5 um) y considerar mayores porcentajes.
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4.1 CONSIDERACIONES PARA TRANSFERENCIA A LA INDUSTRIA.

A continuacién haremos unos comentarios acerca de los
culdados que se deben tener para retrasar o evitar la
descomposicion del bafio, los cuales son valldos para el caso del
disefio e implementacién de un proceso a nivel industrial,

-Evitar introducir impurezas.

La preparacién previa de las plezas a recubrir es importante,

ya dque o6xidos y particulas metalicas sirven come puntos de
nucleacién para la descomposiclén del bafio.

Es necesario agregar particulas con un grado de pureza
adecuado (un elevado estado de pureza aumenta considerablemente el
costo de las mismas y por lo tanto del bafio), pero en funclén que
la cantidad agregada es pequefia comparado con un proceso
electrolitico, consideramos que puede ser Justificable su uso en
funcion de los posibles beneflicios que se pueden alcanzar.

-Evitar el calentamientq localizado del bafio,

Se debe hacer una transferencia de calor lo mhs homogénea
posible, es necesarlo hacerloc de tal forma que todas las paredes
del recipiente de proceso reciban mas o menos la misma cantidad de
calor al mismo tlempo; con esto se logra evitar que existan
grandes diferencias de temperatura entre una regién y otra dentro
de la solucién, pues la reglon que tenga una temperatura mayor al
valor maximo de operacién, podria dar iniclo a la descomposicion
total del bafio.

Otro aspecto, que ya se menclond, y que genera un
calentamiento localizado, es la sedimentacién de las particulas
por lo tanto se debe de contar con un sistema de agltacién
adecuado que evite tal acontecimiento.

-Monitoreo continuo de los parametros de operacioén.

Evn:ar' que la temperatura se "dispare" o salga de su rango de
operaciédn repentina y bruscarente.

Verificar que el pH se encuentre en el rango ' 6ptimo de
operacién (4.4 - 4.8), el cual nos permite una velocidad de
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depositacién adecuada y estabilidad del bafio.
-Realizar un an&lisis quimico periédico del bafio para

verificar la tracién de los reactivos quimicos que

lo constltuyen.

-Es necesarjo establecer el tlempo de proceso requerido
para lograr un espesor deseado. En este aspecto es conveniente
aclarar que no debe de Interrumpirse el proceso de recubrimiento.
Durante el desarrollo de algunas pruebas, en las cuales por
curiosidad ¥y con la Intencién de observar algunos camblos sobre la
superficie del material recubierto con la finalidad de verificar
que se realizaba el recubrimiento, se sacé la probeta del bafio
provocando la formacién de un recubrimlento no continuo, es decir,
se formé una segunda capa, en la que se observé una pobre
adherencia con respecto a una capa inicial.

nivel industrial.

Un sistema que permita la obtencién de recubrimientos
compuestos con un nivel de incorporacién de particulas y
distribuctén homogénea de las mismas, y que ademds sea lo
suf'icientemente estable para lograr el mayor numero de
recubrimientos posibles, debe de contar con los sigulentes
elementos y dlspositivos basicos:
1.~ Un medio de suministro de calor adecuado, el cual puede estar

constituido por un tanque forrado con una chaqueta externa

dentro de la cual se inyecte vapor con la finalidad de
alcanzar una temperatura de trabajo homogénea dentro de la
solucion,

2.- Un sistema de agitacién para mantener en suspensién las
particulas agregadas a la solucjén. Para tal efecto es
fuertemente recomendable la agitaclén por medio de burbujas de
alre, las cuales deberadn ser inyectadas y distribuldas desde

la superficie del fondo del tanque de proceso, debe disponerse
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de un control sobre la preslén del aire para evitar una
agltacién excestva o por el contrario, agitacién lnsuficiente.

3.- Un mecanismo para la rotacién lenta de la pleza. EIl
arreglo de este dispositivo dependerd de la geometria y
tamafio de la pleza a recubrir.

4.~ Un sistema que permlta realizar flltraciones periédicas para
atrapar impurezas. Inevitablemente durante este proceso
también las particulas agregadas al bafio son capturadas, por
consigulente este sistema debera permitir recuperarlas, sobre
todo cuando sean particulas de un costo elevado.

4.2 THABAJOS A FUTURO

El desarrollo del presente trabajo es el inicio de una serie
de estudios mas detallados para la evaluacién cuantitativa de
aspectos tales como:

- Resistencla al desgaste.

- Influencia del] tamafio de las particules.

- Relacién; Tiempo de proceso/ Espesor del recubrimiento.

- Incorporacién de otro tipo de particulas.

— Resistencia a la corrosién.

- Influencia de la composicién quimica del metal base sobre

El espesor y adherencia del recubrimlento.

4.3 APLICACIORES

—Industria del automévil: Aparatos de inyeccién para motores
Diesel, pistones de servo-frenos, pistones para frenos de
disco, cabezas de pistones.

-Industria quimica: Filtros, compresores, vdlvulas, elementos
de bombas, tuberias.
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-Industria de plasticos: Moldes para plasticos, gusanos
extrusores para maquinas moldeadoras de plasticos.
-Industria del papel: Rodillos para produccién de papel,
rodillos para maquinas de Imprimir.

-Industria textil: Vias de hllos, cuerpos de bobinas.
Industria relojera: Partes con tamafios exactos.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Se obtuvieron recubrimientos quimlcos compuestos
Niquel~Fosforo con adicién de particulas de Al203, a través de
la experimentacién realizada, variando parametros tales como:
cantidad de particulas agregadas el bafio ( % en peso),
tiempo de proceso y condiclones de agitacién de la solucioén.
Se utilizaron distintos tipos de aceros naclonales de uso
frecuente en la industria metal-mecanica de nuestro pais.

El parémetro mas critico para alcanzar el depésito compuesto,
es el logro de las condiciones apropiadas de agitacién de las
particulas de Al203. El resultado mas favorable en este
sentido (para nuestro caso) se consiguié empleando un sistema
basado en el uso de la agitacién generada por la ebulliclén de
la solucién y una rotacién lenta de la pieza que se va a

recubrir.

En b?se a las observaciones realizadas en el mlcroscédpio
electronico y en las fotos obtenldas de &1, se puede asegurar
que el espesor obtenldo por el recubrimlento es uniforme en
toda 1la periferia de las piezas recublertas sin Iimportar la
complejidad geométrica de la misma.

Los mejores resultados obtenldos con respecto al nivel de
incorporacién y la homogeneidad de la distribuclon de las

particulas, se lograron en los aceros AISI 1018 y AISI P5.

En base a las pruebas realizadas, podemos afirmar que el

espesor del recubrimlento esta en funcléon del tiempo de
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permanencia del material a recubrir dentro del baflo (pero no
se puede afirmar que tipo de relacién se presenta: 1lineal,
exponencial, etc., ya que es npecesario desarrollar una

experimentacién mas a fondo en relacién a este parametro).

Anticipandonos a los resultados que se pudleran obtener de una
experimentacion mas detallads, creemos que los elementos de
aleaclén de cada tipo de acero influyen sobre el espesor
obtenido {(ver seccién 1.4.1, Capitulo 1). Esta aseveracién la
hacemos en base a los resultados logrados, ya que se observéd
que para el acero AISI M2 cuyos principales elementos de
aleacién son Cr 4.2 ¥, M 5.0 % W 6.4 % y V 1.9 % las
caracteristicas del recubrimiento obtenido, comparado con los
aceros que no contenlan tales elementos fueron inferiores, los
aleantes anteriormente mencionados estan dentro del grupo de
metales que requieren procesos de preparacién previos al
niquelado quimico.

Basandonos en experimentos reallizados anterjormente, en los
cuales se lograron recubrimientos de Ni-P sin adiclién de
particulas, se observa que la velocidad de depositacién es mas
lenta para el proceso de niquelado quimico compuesto ( por
eJempfo: para un mnmismo material, en el niquelado sin
particulas se han obtenido recubrimientos con una velocidad de
30 pm/hr y en el proceso de recubrimiento compuesto la
velocidad de depositacién lograda es de 15 pm/hr). Esto es
debido al uso de estabilizadores que tienen que adicionarse al
bafio para evitar la descomposicién del mismo.

98



1.-

REFERENCIAS

Postolko, Janusz., "Obtencién, Propledades y Aplicaciones
Industriales de Recubrimientos No Electroliticos de Niquei™.
I1 Encuentro de Investigacién Metalurgica., p. 612 - B35,
Instituto Tecnolégico Regional de Saltillo, 1880.

Gutzelt, Gregolire., Saubestie, E. B,, “Métodos Quimico
Cataliticos" en Graham A. K., Manual de Ingenleria de los
Recubrimientos Electrolitices., CECSA., p. 520 - 536., 1980.

Duncan, R. N., "Corrosion Control With Electroless Nickel
Coatings"., Memoria de la VII Conferencia Interamesricana en
Tecnologia de Materiales., p. 131 - 138., "México, 1981,

Hansen, M., “"Constitution of Binary Alloys"., McGraw-Hill.,New
York, 1958.

Marton, J. P., Schlesinger, M., "The Nucleation, Growth and
Structure of Thin Ni - P Films"., Journal Electrochemical
Soclety., Vol. 115., No. 1., p. 16 - 20., Enero,1968.

Brenner, A., Ridell, G. E., “Nickel Plating on Steel by
Chemical Reduction"., Proc. Am. Electroplaters Soc., Vol. 34.,
p. 156.

Randin, J. P., Malre, P. A., Saurer, E., Hintermann., "DTA and
X-Ray Studies of Electroless Nickel"., Journal Electrochemical
Soclety., Vol. 114., No. 5., p. 442 - 444., Mayo, 1967.

Graham, A. H., Lindsay, R. W., Read, H. J., "Structure of

Electroless Nickel"., Journal Electrochemical Society., Vol.
108., No. 12., p. 1201 - 1202., Diciembre, 1962.

a9



8.~ Jovanovic, S., Smith, C. S., Journal Applied Physics., Vol.
32., p. 121., 1881. :

10. -

11.-

12.-

13.~

15, -

16.-

Spencer, L. F., "“Electroless Nickel Plating. A Review",,
Metal Finishing., Octubre, 1874., p. 35 - 38, 45., Noviembre,
1974., p. 50 - 54., Diciembre, 1874., p. S8 - 64., Enero,
1975., p. 38 - 44.

Pai, S. J., Marton, J. P., "Effect of Oxidation on the
Resistivity of Nt - P Films“., Journal Applied Physics., p.
4972 - 4976., 1973, ’

'l‘omunson.' W. J., Randall, S. C,, "Oxidation Kinetics of
Electroless Ni Plating 1n Alr"., Corroslon Science., Vol.
18., p. 573 ~ §74., 1978,

Schwarte, M., Mallory, G., "Effect of Heat TreatmentsAon
Magnetic Properties of Electroless Nickel Alloys"., Journal
Electrochemical Society., Vol. 123., No. 5., p. 606 - 614.,
Mayo, 1976.

Graham, A. H., Lindsay, R. W., Read, H. J., "The Structure
and Mechanical Propertles of Electroless Nickel®”., Journal
Electrochemtcal Soclety., Vol. 112., No'. 4., p. 401 - 413.,
Abril, 196S.

Rajagopal, 1I., "Electroless Composites.”, Editado por
Sudarshan, T. S., “Surface Modiflcation Technologies An
Engineer’'s Guide.", p. 77 - 125, 1988
Reproducida de la “Chemical Nickel - Plating" por Gawrilov
con el permiso de Port Cullls Press Ltd., Surrey. p. 81

Dennis, J. X., Sheikh, S. T., Silverstone, E. C., 1981,,
“Trans. I. M. F."., §9:118.

100



17.-
18.-
19, -
20.-

21.-

22,-

23.

24.-

25,~

26.-

27.-

28. -

Rajogopal, 1., Op. cit. p. 78

Kedward, ‘E. C.,  Addison, : C.-AJ
“Trans. 1. M. F."., 54:8. ’

Metzger, W., Florian, Th., 1876., “Trans 54:174.

Brown, L., 1985., "Trans. I. M, F.*., 62:139.

Parker, K., 1872., Prof. ‘“Interfinish - 72"., SGI, Basel,
Switzerland., p. 202.

Avery, H. S., Editado por Albert G. H. Dietz., “Surface by
Heldlné for Wear Resistence”., Composite Engineering
Laminates (Cambridge, Mass.: The MIT Press, 1969)., p. 3.

Feldstein, N., Lancsek, T., Lindsay, D., Salerno, L., "Metal
Finlsh"., 1983., Aug:35,

Rajogopal, I., Op. cit., p 81

Reproducido de la “Trans. I. M. F."., 1976., 56:174., Con el
permiso del Institute of Metal Finishing., London, U. K.
Hubbell, F. N., 1978a., "Plating Surf. Finish"., 65 (12):58,
Rajogopal, 1., Op. cit., p 82

Reproducido de "Metal Finigh"., 1983., Aug. 35., Con permiso
de Metals and Plastics Publications Inc., U. S. A,

Barras, R., Spencer, R., Bailey, N., Feldstein, N., Lancsek,
T., 1979., Proc. "Electroless Nickel Conference®., Gardner

Publications., Ohlo., p. 255,

Hubbell, F. N., 1978b., "Trans. I.-M. F."., 56:65.

101



29.- Graham, A. H., Gibbs, T. W., 1975,, "Chapter 16 in Properties
of Electrodeposits”., "Their Measurements and Significance
(Sard, R., Leldheiser, Jr. H., Ogburn, F., eds.)"., The
Electrochemical Soclety.

30.- Feldstein, N., Lancsek, T., Barras, R., Spencer, R., Bailey.,
1980., “"Prod., Finish",, July:65.

31.- Vlack, V., “Materiales Para Ingenieria.", p. 305, apéndice
C., CECSA., 1985

32.- Postolko, J., Op. cit., p. 623.
*.- Barba, A., Tesis "Efecto De La Aplicacién De Trataminetos
Térmicos En La Resistencila A La Corrosién De Depédsitos

Quimicos Nique-Fésforo Sobre Acero De Bajo Carbono.”, I.P.N.,
México, D.F., 198S5.

102



	Portada
	Índice
	Introducción
	Capítulo I. Generalidades sobre el Proceso de Niquelado Químico 
	Capítulo II. Niquelado Químico Compuesto (Electrones Composites)
	Capítulo III. Descripción de la Experimentación Realizada
	Capítulo IV. Presentación y Discusión de Resultados
	Capítulo V. Conclusiones
	Referencias



