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RESUMEN.

En este trabajo se presentan las condiciones Optimas para la obtencion de
recubrimientos de niguelado quimico (Ni-6%P) con co-depositacion de particulas
duras de SiC y WC, con el fin de mejorar la dureza y la resistencia al desgaste del
recubrimiento. Para ello, sustratos metélicos de acero 1018 se recubrieron
modificando la concentracién de particulas (SiC y WC) en la solucién de
niquelado (0.1 a 6 g/L), el método de suspension (aire y mecanico). Se empled
microscopia electronica de barrido y Optica para caracterizar los recubrimientos.
Se obtuvieron recubrimientos de 23 micrémetros de espesor, a cuatro horas de
recubrimiento, con durezas superiores a 1000 HVi00. Los resultados revelan que
al incrementar la concentracion de particulas, incrementa la concentracion de
particulas co-depositadas y por lo tanto, su dureza, adherencia y resistencia al
desgaste. Cuando se co-depositan particulas de WC, no se pueden suspender
concentraciones mayores a 1 g/L, debido a su elevada densidad (14.95 g/cc).
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INTRODUCCION.

El niguelado quimico compuesto es uno de los recubrimientos mas utilizados para
revestir metales, ya que le proporciona al sustrato mayor resistencia a la

corrosion, al desgaste, dureza y rugosidad.

La gran mayoria de piezas o elementos de un sistema estructural estan sometidos
a condiciones de deterioro ocasionados por su propio funcionamiento o el
ambiente que le rodea, debido a ello su separacion o reemplazo total conlleva

grandes costos econdmicos.

Con la finalidad de reducir los efectos negativos de la corrosion y el desgaste de
los materiales, se han desarrollado diversas alternativas entre las que se
encuentran los recubrimientos superficiales cuyo objetivo es formar una barrera

protectora que les permita incrementar su vida Util.

Uno de los recubrimientos ingenieriles, que destaca por su relativa sencillez de
aplicacién y homogeneidad de los espesores de las capas aplicadas, es el que se
obtiene mediante el denominado niquelado quimico (Electroless Nickel en inglés).
Consiste de un recubrimiento metalico de una aleacion Ni-P con bajo grado de
cristalinidad (amorfo o casi amorfo) que lo hace resistente a la corrosién frente a
ciertos medios, adicionalmente estos recubrimientos poseen cierta dureza que les

permite resistir el desgaste en condiciones de cargas mecanicas moderadas.

Sin embargo, la dureza puede incrementarse mediante tratamientos térmicos
cuyo efecto es maodificar su estructura cristalina, pasando de un estado amorfo o
casi amorfo a un material con arreglos atbmicos que forman granos y limites de

granos, en decremento de la resistencia a la corrosion.

Una alternativa para obtener recubrimientos de niquelado quimico con buena
resistencia a la corrosion y el desgaste es co-depositar particulas que posean

dureza elevada, tal como ocurren con muchos materiales ceramicos.
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Asi pues, en esta tesis se propone obtener un recubrimiento compuesto donde
dentro de una matriz metalica de Ni-P se encuentren particulas del material
ceramico SiC 6 WC, el recubrimiento compuesto se pretende depositar sobre un
sustrato de acero 1018 (norma AISI) que es un material de bajo costo, con la
finalidad de inferir posibles aplicaciones donde se requiera resistencia a la

corrosion y el desgaste.

Se tienen como referencia trabajos previos donde se han co-depositado particulas
duras de otros tipos tales como: Al203 y SiC, dichas experiencias permitiran
establecer las condiciones preliminares para la co-depositacion de las particulas
de WC y SiC, como: concentracidon de particulas en el bafio, intensidad de

agitacion para mantener en suspension las particulas, tamafios de particula, etc.

Estos recubrimientos compuestos se caracterizaran mediante el microscopio
optico metalografico para obtener el espesor del recubrimiento adherido al
sustrato de acero 1018 y conocer la velocidad de depositacion del niquel, fésforo

y las particulas adicionadas sobre él.

De igual manera se caracterizaran por medio del microscopio electrénico de
barrido (MEB) para observar su aspecto superficial y acomodo de las particulas
adicionadas, y con la utilizacion del EDS (espectroscopia por energia dispersiva)
se caracterizaran los recubrimientos con la finalidad de conocer el porcentaje de
cada elemento adicionado al sustrato asi como también la cantidad de particulas

gue se lograron depositar en el recubrimiento.

Se realizaran pruebas de micro-dureza con la finalidad de saber si las particulas
depositadas en el recubrimiento de Ni-P aumentan de manera importante ésta

propiedad.

El objetivo general de esta tesis es obtener recubrimientos Ni-P-(X) donde X= SiC
y WC, mediante via quimica (electroless), caracterizarlos e inferir su posible
aplicacibn como sistema de protecciéon contra la corrosién y el desgaste de

sustratos metalicos.

Y a su vez, de este objetivo general surgen otros objetivos especificos necesarios

para llevar a buen término esta tesis:



UAEH ICM

] Lograr adherir sobre sustratos de acero 1018 un recubrimiento de Ni-P

mediante via quimica.

1 Caracterizar por EDS para conocer su composicion quimica y por MEB

para observar su aspecto superficial y grado de porosidad.

1 Observar mediante el microscopio 6ptico metalografico el corte transversal
del sustrato recubierto, para poder medir la cantidad de recubrimiento

adherido a él.

1 Sobre piezas de acero 1018 lograr adherir un recubrimiento de Ni-P-(X)
mediante via quimica con la finalidad de aumentar sus propiedades tales

como la resistencia a la corrosion y al desgaste.

71 Caracterizar el recubrimiento por medio del EDS para conocer su
composicién quimica y por MEB para observar su aspecto superficial y
grado de porosidad.

1 Observar mediante el microscopio metalografico el corte transversal del
sustrato recubierto con Ni-P-(particulas), para poder medir la cantidad de

recubrimiento adherido a él.

1 Someter al sustrato con recubrimiento de niquelado quimico compuesto a
pruebas de micro-dureza para conocer que tan duro es el sustrato a

diferentes grados de concentracion de particulas adheridas.

De manera muy breve esto es lo que se pretende obtener y los métodos de
evaluar al recubrimiento de niquelado quimico compuesto para conocer las

propiedades que adquiere el sustrato al recubrirlo con éste.
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CAPITULO I.

ANTECEDENTES.

Las soluciones para la deposicion sin corriente eléctrica tienen un excelente
poder de penetracidbn y permiten revestir sobre articulos de formas muy

complejas, y recubrir a través de orificios [1].

Los recubrimientos obtenidos por deposicion sin corriente eléctrica son mas
densos (mas libres de poros) y presentan mejores propiedades contra la corrosiéon

y aplicaciones electrénicas [1].

Otra importante ventaja de la deposicidon sin corriente eléctrica por encima de la
electrodeposicion incluye su aplicabilidad para la metalizacién de las superficies
no conductoras (vidrio, ceramica, polimeros, etc.) y la habilidad de depositar
selectivamente peliculas delgadas de metal s6lo en las areas catalizadas del

sustrato [1].

La primera descripcion cientifica del proceso de deposicion sin corriente eléctrica
fue dada por Von Liebig [2] en 1835, estaba relacionado con la reduccion de Ag
con aldehidos [2]. Mas tarde, en 1844, Wurtz [3] sefial6 que los iones Ni?* pueden
ser reducidos por iones de Hipofosfito [3], sin embargo, obtuvo so6lo un polvo
negro. Este descubrimiento puede ser considerado como el comienzo del

desarrollo del proceso de deposicidn sin corriente eléctrica.

A pesar de su repentino inicio, el proceso de desarrollo en este campo sigue
siendo lento hasta 1946, cuando Brenner y Riddell [4] describen las condiciones
adecuadas para la deposicion sin corriente eléctrica de peliculas suaves de Ni de

una solucion acuosa, conteniendo niquel e iones de Hipofosfito [4].

Durante las ultimas décadas, los avances significativos en este campo se
han hecho debido a Ila rapida evolucion de la tecnologia moderna
relacionados con la electrénica, proteccion contra la corrosion, baterias, efectos

decorativos, aplicaciones biomédicas, etc. [1].



UAEH ICM

Parece que todos los metales electroquimicamente depositables desde
soluciones acuosas también pueden ser depositados sin corriente eléctrica, bajo
condiciones apropiadas (composicion del bafo, el pH, temperatura, y la

correspondiente superficie catalitica), utilizando adecuados agentes de reduccion

[5].

Asi mismo, la deposicion sin corriente eléctrica ha sido un avance tecnolégico
fundamental para el recubrimiento de piezas, ya que con ella aumentamos la
capacidad de volver un material comunmente sin resistencia mecanica y corrosiva

a un material resistente a la corrosion y con elevadas propiedades mecanicas [5].

Se han realizado algunos recubrimientos de niquelado quimico los cuales
involucran la adicién de particulas en polvo de ceramicas y Oxidos, como el
carburo de silicio (SiC) [6] y la alimina (Al203) [7], o aleaciones ternarias con
Molibdeno [8], de diferentes tamafios de particulas, utilizando una técnica de

recubrimiento mediante via quimica.

Se reporta, que se obtienen peliculas de recubrimiento uniforme y continuo en
ambos, con polvos de carburo de silicio y con la alimina, con una composicion
final que van desde 1.6 a 1.9 % en peso de fosforo, 18-21 % en peso de niquel
metalico y el resto es de cerdmica. Con andlisis de difraccion de rayos X, se
mostro que el depoésito de Ni-P fue predominante en forma amorfa. Sin embargo,
después de un tratamiento térmico, los depdsitos metalicos de niquel se
cristalizan en las fases NisP, confirmando estos resultados por medio del andlisis
DSC [6].

En el reporte realizado para la deposicion de particulas de alimina, se utilizaron 2
métodos de agitacion, agitacibn mecanica y suspension por aire, donde el sistema
de suspension de particulas de Al203 con agitacion mecanica es el que presenta
mayor porcentaje en peso de particulas de aliumina. EI aumento de la velocidad
produce un incremento en el nimero de particulas co-depositadas ademas de una
distribucion homogénea, obteniendo una mayor dureza en toda la superficie
recubierta y menor rugosidad. EI mejor recubrimiento fue el de 10 g/L en la

solucion con una velocidad de agitacion de 1450 rpm [9].
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En el caso de la aleacion ternaria Ni-P-Mo se recubrieron varias probetas en
diferentes tiempos para poder obtener la velocidad de depositacion del
recubrimiento, los sustratos fueron sometidos a evaluaciones fisicas: espesor,
dureza e incremento de peso. Se llegd a la conclusion que entre mayor cantidad
de recubrimiento depositado se incrementa la dureza y el peso del sustrato, la
cantidad de molibdeno agregado debe ser muy bien controlado, ya que si hay un
alto contenido de éste, va a producir una baja velocidad de depositacién, y que,
una elevada concentracién del complejante (en este caso citrato de sodio) no
logra un alto contenido de molibdeno en el recubrimiento, por el contrario, causa

la inestabilidad de la solucion llevandola a la descomposicion [10].

En estos articulos reportan la manera mas eficaz para la deposicion de las
particulas, dando la concentracion de polvo a co-depositar, una determinada
velocidad de agitacion y el método que les da mejores resultados en cuanto a el
porcentaje en peso de particulas de polvo depositadas en el recubrimiento [6, 9 y
10].
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CAPITULO II.

DESCRIPCION TEORICA.

En este capitulo se hablara de los diferentes tipos de recubrimientos, asi como
también de los métodos para depositar recubrimientos metalicos sin el uso de
corriente eléctrica, propiedades fisicas importantes del recubrimiento de niquelado
quimico y algunos aspectos sobresalientes del recubrimiento de niquelado

guimico compuesto.

2.1.- Definicién y conceptos de recubrimiento.

El recubrimiento es un proceso que consiste en la aplicacion de un producto
quimico en estado liqguido o una formulacion compuesta sobre un sustrato
directamente o por transferencia a una o varias superficies con el fin de obtener

ciertas cualidades en el material de propiedades especificas y funcionales [11].

Los recubrimientos se emplean principalmente para el ennoblecimiento de los
sustratos, en el cual, se deberian revestir las dos caras con el mismo
recubrimiento o con revestimientos de comportamiento similar para evitar que se

produzcan descompensaciones en el sustrato que puedan provocar su alabeo.

Otra definicion de recubrimiento es la deposicion de un elemento sobre otro sin
que llegue a difundirse, con formacion de una nueva capa sobre el material base

(sin transformacién del metal base) [11].

2.2.-Clasificacion de los recubrimientos.
2.2.1.-Recubrimientos metalicos.

Los recubrimientos metéalicos se aplican mediante capas finas que separen el

ambiente corrosivo del metal base, es decir que puedan servir como anodos


http://es.wikipedia.org/wiki/Proceso_qu%C3%ADmico
http://es.wikipedia.org/wiki/Producto_qu%C3%ADmico
http://es.wikipedia.org/wiki/Producto_qu%C3%ADmico
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sacrificables que puedan ser corroidos en lugar del metal subyacente. Los
galvanizados son un buen ejemplo de este caso, recubrimiento continuo de cinc y

estafio que aisla el acero respecto al electrolito.
2.2.2.-Recubrimientos organicos.

El uso de pinturas, lacas, barnices y muchos materiales organicos poliméricos han
dado muy buen resultado como proteccion contra la corrosion. Estos materiales
proveen barreras finas tenaces y duraderas para proteger el sustrato metalico de
medios corrosivos. El uso de capas organicas protege mas el metal de la
corrosion que muchos otros métodos. Aungque debe escogerse muy bien, ya que
hay procesos que incluyen tratamientos con alcoholes que en algin momento

pueden disolver los materiales organicos.
2.2.3.-Recubrimientos inorganicos.

En algunos casos es necesario hacer recubrimientos con material inorganico, los
mas usados son el vidrio y los ceramicos, estos recubrimientos proporcionan
acabados tersos y duraderos. Aunque si se expone a un pequefio lugar anddico

se experimenta una corrosién rapida pero facil de localizar.

2.3.-Procesos de recubrimiento sin el uso de una corriente eléctrica externa.

Debido a que hay deposicion de metales en soluciones acuosas que se llevan a
cabo sin corrientes externas, este proceso puede ser dividido en tres principales

grupos [12]:
1 Deposicién de desplazamiento
"1 Deposicion de contacto

1 Deposicién auto-catalitica

1.-Deposicion de desplazamiento.
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La Deposicion de desplazamiento es un proceso galvanico heterogéneo en el que
los iones de metal noble se reducen y se depositan en la superficie de un metal
activo, como consecuencia de la disolucion de ese metal. El proceso a veces es
llamado “recubrimiento por inmersién” (aunque este término no es una descripcion

especifica, y por lo tanto debe evitarse) o cementacion [12].

La reaccién de desplazamiento total, mostrada en la ecuacion 1, es bastante

simple:
+ £ Z +
M* + M8 = EMSF + MY
Z; 2 (1)
e implica el desplazamiento medio de reaccion de un metal mas activo Mz:
o =5
MY =M,* +Ze”
2)
por un metal mas noble, M1
=7 - 0
M* +Zje” = M] 3)

Los sistemas de cementacion tipicos en la practica son Ag / Zn, Ag / Cu, Cu / Zn,
Cu/ Fe, Cu/ Al, Sn / Cu etc. La reaccion de desplazamiento se detiene
inmediatamente después de la reduccion de metal (metal mas positivo) cubre la
superficie de la metal sumergido (metal mas negativo). En consecuencia, el
espesor del metal depositado es siempre limitado. El tiempo de inmersién es
particularmente critico para el logro de una capa de recubrimiento uniforme. Muy
a menudo, la adhesién de las peliculas depositadas no es tan buena como el de
las peliculas preparadas por electrodeposicién o por deposicion autocatalitica. La
deposicion de desplazamiento difiere de todos los otros procesos en soluciones
acuosas, sin una fuente externa de corriente eléctrica, ya que no requiere un

agente reductor [12].

Al igual que en los procesos autocataliticos, la deposicion de desplazamiento
tiene la ventaja de poder de penetracion casi ilimitada. Debido a la menor calidad
y recubrimientos mas delgados, la deposicion de desplazamiento ha encontrado

aplicaciones principalmente en la refinacion de los metales [12].
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2.-Deposicion de contacto.

La deposicidbn de contacto es equivalente a la deposicion electroquimica con
la excepcidn de que la actual se deriva de la reaccion quimica y no de una fuente
externa de corriente. EI metal en que el depdsito se lleva a cabo,
auxiliares y el metal con el que esta en contacto, forman un elemento galvanico.
En este elemento de galvanizacion, el metal actta como anodo auxiliar y se
disuelve, el metal a recubrir actia como catodo. En consecuencia, los metales
disueltos se depositan en el catodo (metal en los que el depdsito se lleva a cabo)

en un potencial mixto [12].

La importancia de la deposicién de contacto para aplicaciones industriales es
relativamente pequefia. A veces el proceso se utiliza con Ni autocatalitico para
iniciar el depdsito de Ni en el cobre y sus aleaciones [13]. Esto logra el
acoplamiento de cobre o aleaciones de Cu-Al, Fe y Ni. La deposicién de depdsitos
de contacto gruesos solo es aplicable a un grado limitado, y no se puede obtener
uniforme. Por otro lado, el aumento constante de concentracion de metales
disueltos en la soluciébn puede causar la inestabilidad de la solucién. Cabe
sefalar, sin embargo, que la deposicion de contacto es muy adecuada para el
inicio de la deposicion autocatalitica en algunas superficies, (por ejemplo, Ni en
Cu). Los metales que pueden ser revestidos por el proceso de deposicion de
contacto incluyen Ni, Co, Cu, Laton, Ag, Pt, Sn [13].

3.- Deposicion autocatalitica.

La deposicion autocatalitica es el método quimico mas comunmente utilizado para
la deposicién de peliculas metalicas en solucién acuosa sin una fuente externa
de corriente eléctrica. Las peliculas de metal son formadas solo en superficies sin
actividad catalitica de una fuente externa de la corriente eléctrica y por la
reduccion quimica de los iones metélicos en una solucién acuosa que contiene un
agente reductor [14].

El depésito autocatalitico se define como un proceso de deposicion de peliculas
metalicas por una reaccion quimica controlada que es catalizada por el metal o

aleacion que se deposita [14]. Si el ion metalico M?*, es reducido por la reduccién
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de iones del agente R™, el proceso puede describirse simplemente por el texto de
la siguiente reaccion:
M=* + ™" (catalizador) = M + R=™™ (4)

Aunque el término deposicion sin corriente eléctrica en lineas generales, se
describen todos de los procesos de deposicion de metales y aleaciones sin una
fuente externa de la corriente eléctrica, hay que sefialar que este término se usa
comunmente para el proceso de deposicion autocatalitica [14].

El desarrollo de la deposicion sin corriente eléctrica estd principalmente
relacionada con deposicion de Ni o de Cu. Sin embargo, otros metales
depositables sin corriente eléctrica y/o aleaciones tales como Ag, Au, Co, Sn,
AuSn, NiIWP, etc., también han sido estudiados por sus importantes aplicaciones
[14].

2.4.- Niguelado quimico.

El Niguelado quimico es un procedimiento industrial por el que se deposita una
aleacion de Niguel-Fosforo sin ninguna fuente exterior de corriente. Ofrece unas
soluciones técnicas excepcionales por sus inmejorables cualidades de dureza,

resistencia al desgaste, al rozamiento, a la abrasion, a la corrosion, etc.[5].

Sustituye a los tratamientos electroliticos convencionales cuando se recubren
piezas de formas complicadas, huecas, irregulares, donde existen zonas que no

son accesibles a las lineas de corriente.
Sus caracteristicas mas remarcables son:

a) Un espesor uniforme. Proporciona una proteccidn contra la corrosion
exactamente igual en todas las zonas de la pieza. Se diferencia del recubrimiento
electrolitico, en que éste, deposita espesores muy diferentes de un punto a otro
de la pieza, empezando la corrosion en éstas zonas donde los depdsitos son mas
débiles [5].

b) Propiedades variables segun los tratamientos térmicos efectuados. La

influencia de los tratamientos térmicos se debe a que la deposicion del niquel

11
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quimico es una aleacion, por lo que su estructura molecular cambia en presencia

de la temperatura.

Uno de los tratamientos térmicos mas usuales es el que se aplica para aumentar
la dureza del recubrimiento, que puede alcanzar los 1,100 Vickers [5]. Los
depdsitos de Niquel Quimico pueden aplicarse sobre la mayoria de metales:
como fundiciones, aceros al carbono y aleados, aceros inoxidables, aluminio,
cobre, cobalto, monel, niquel y aleados, oro, plata, uranio, e incluso ciertas
materias plasticas termoestables como la baquelita, melamina, ceramica, vidrio,
siempre y cuando apliquemos sobre su superficie un potente catalizador [5]. No
pueden recubrirse directamente el cinc, cadmio, plomo, bismuto, antimonio y
estafio porque estos metales impiden el deposito de Niquel por lo que se recubren

con otro metal (ejemplo: cobre electrolitico) para su posterior niquelado.

El Niquel Quimico compite con el Cromo Duro en que no es necesario su
posterior rectificado, pero podemos asociarlo utilizandolo como bajo-capa, o0 sea,
dando una primera capa de Niquel y seguidamente otra de cromo; el conjunto
gana entonces en regularidad de espesor y conserva las excepcionales

cualidades superficiales del Cromo Duro [5].

a) Puede ser utilizado como baja-capa en casos cuando se utiliza: Oro,

Aluminio, Cadmio, Estafio, Plata, etc., favoreciendo asi posteriores soldaduras.

b) Su utilizacion proporciona ventajas econdmicas, como por ejemplo:
1) Reducir peso, sustituyendo un material aleado ligero niquelado por un aleado
mas pesado. De este modo en la Industria del Automovil los aleados del aluminio
niquelado permiten unos ahorros de peso remarcables y unas ventajosas
propiedades superficiales en cuanto a la dureza, rozamiento, resistencia al
desgaste etc. 2) Se puede también disminuir el precio de costo del producto
utilizando un material corriente niguelado antes que uno mas pesado, como por
ejemplo: en la Industria Eléctrica, reemplazando el cobre por aluminio estafiado

gracias a una capa anterior de Niquel Quimico.

12



UAEH ICM

2.5.- Clasificacion de los depositos Ni-P.

Se puede distinguir dos tipos de depdsito en funcién de su contenido en fésforo
[5]:

1) El Niquel clasico: recoge una concentracion de fésforo entre el 6 y el 8%,
presenta una resistencia a la corrosion de media a buena y una gran resistencia al

desgaste y a la abrasion.

2) El Niquel técnico: estos depdsitos presentan una concentracion del 9 al 13%
en fésforo. Son los que mas se utilizan, puesto que su principal propiedad es la
elevada resistencia a la corrosion, al desgaste y a la abrasion. La densidad
disminuye asi como la susceptibilidad magnética. Estos resultados se pueden

mejorar con la aplicacion de post-tratamientos.

2.5.1- Propiedades del depdsito de niquel quimico.

A) Composicion. El porcentaje de cada elemento que se deposita en el

recubrimiento de niquelado quimico se indica en la tabla I.

Tabla I- Composicién del depésito de niquelado quimico.

ELEMENTO PORCENTAJE (%)

Niquel 90-92
Fosforo 6-8 0 9-13
Carbono 0.04
Oxigeno 0-0023

Nitrégeno 0-0047
Hidrogeno 0-0016

El proceso de niquelado quimico ha evolucionado de tal forma que se pueden

hacer depdsitos con distintas caracteristicas que sean requeridas para cubrir la
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necesidad de cada pieza, por lo que el porcentaje de cada elemento mostrado en

la tabla | puede variar segun sea el caso.

B) Propiedades fisicas [15].

En la tabla Il se describen las propiedades fisicas del recubrimiento de niquelado

quimico, donde se dan a conocer los valores de cada una de estas propiedades

para conocer la posible utilidad del recubrimiento.

Tabla Il- Propiedades fisicas del depésito de niquelado quimico.

PROPIEDAD FiSICA

PUNTO DE FUSION

890°C (Ni puro=1.455°C)

RESISTIVIDAD ELECTRICA

60 micro-ohms/cm?/cm a 15°C

PESO ESPECIFICO

7,92 g/cm? (Ni puro=8,9 g/cm?)

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

Débilmente ferromagnético (4%), los
depdsitos superiores al 8% en fosforo
son amagneéticos, se transforman en
magnéticos después de un
tratamiento a 200°C durante 6 horas.

MODULO DE ELASTICIDAD

2.00-0.10 X 104 kg/mm?

DUCTILIDAD

La elongacion méaxima de un
recubrimiento de 7-10% en fosforo y
de 25 pum de espesor es del 2,2% sin
agrietarse, y después de un
tratamiento térmico puede alcanzar el
6%.
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C) Dureza. La dureza del Niguel tal y como sale del bafio es 480 a 550 Vickers=
49 Rockwell C= 470 Brinell HB. Esta dureza se puede elevar mediante un
tratamiento térmico a 290°C durante 10 horas elevandola de los 900 a 1,100
Vickers= 67-69 Rockwell C, para depdsitos a partir del 10% en fosforo [16]. Para
piezas niqueladas que trabajan en movimiento, rozamiento, etc., se recomienda
en general como temperatura limite los 200°C. En piezas estaticas, de 300 a
350°C. La dureza se puede medir Unicamente con micro-durémetros y con cargas

no superiores a 100 g.

D) Adherencia. Los depdsitos de Niquel Quimico se adhieren perfectamente a
los substratos (material base) siempre y cuando las superficies estén previa y
correctamente preparadas. En muchos casos un tratamiento térmico mejora la
adherencia. La temperatura y duracién del tratamiento depende del objeto

buscado como se indica en la tabla 111[17].

En la tabla siguiente se dan las magnitudes de estos parametros.

Tabla Ill.- Temperatura y duracion de los tratamientos térmicos para depdsitos
guimicos de niquel.

TEMPERATURAS Y DURACION DE LOS TRATAMIENTOS TERMICOS

PARA DEPOSITOS QUIMICOS DE NIQUEL

EFECTO BUSCADO TEMP. (°C) DURACION (HORAS)
Mejor_a de .adherenaa sobre 150 1
aleaciones ligeras
Mejora .de adherencia sobre 200 1
aceros ligeros
Deshidrogenado 200 4
Dureza maxima 290 10
Mejor_a de adhere_nma sobre 400 1
aleaciones de Titanio
Méaxima reS|stenc.|<:i al 650 2
desgaste y a la corrosion

E) Porosidad. Debido a su estructura amorfa, el recubrimiento de Niquel aplicado
guimicamente contiene una cantidad minima de poros, siendo suficiente un

depdsito de 10 micras sobre una probeta de acero perfectamente pulida para que
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no se manifiesten cantidades grandes de porosidad. En cuanto a la ausencia de
poros en comparacion con el espesor de capa, depende fundamentalmente del

tipo de bafio empleado y tiempo de deposito [17].

F) Resistencia a la abrasion. La gran dureza del recubrimiento se traduce, en
general, en una buena resistencia al desgaste, maximo si la pieza esta lubricada y
la temperatura superficial de las zonas en contacto no es superior a 200°C. El
comportamiento frente al desgaste depende fundamentalmente del contenido en
fésforo de la aleacion depositada [18].

La resistencia al desgaste se determina mediante el aparato TABER-ABRASER
(cilindro de rozamiento CS 10, carga 9,8 N, 1.000 revoluciones), y los valores del

indice de Taber se indican en la tabla IV.

Tabla IV.- indice de Taber de diferentes tipos de depositos.

TIPO DE DEPOSITO indice de Taber

Niquel quimico tal cual sale del bafio 9.6
Niquel quimico tratado a 200°C 8.7
Niquel guimico tratado a 400°C 3.2

Cromado electrolitico 2.0
Niquel guimico tratado a 600°C 1.3

Mientras menor sea el indice de Taber resultante al hacer la prueba, mayor sera
la resistencia al desgaste del recubrimiento, también, dependiendo del espesor
del recubrimiento variara su resistencia al desgaste. Espesor de capa exigido,

segun resistencia al desgaste:

[ Ligera resistencia al desgaste > 10 micras
71 Resistencia media al desgaste > 25 micras

] Alta resistencia al desgaste > 50 micras

G) Coeficiente de rozamiento. Contrariamente al Niquel, que tiene un mal
coeficiente de rozamiento, los aleados de Niquel-Fosforo presentan interesantes

propiedades lubricantes.
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La siguiente tabla da los coeficientes de rozamiento del depdsito quimico en

contacto con algunos de los materiales usados, Niquel, acero y cromo [18].

Tabla V.- Rozamiento y desgaste de diferentes materiales en contacto.

MATERIALES EN ROZAMIENTO EN SECO ROZAMIENTO LUBRICADO
CONTACTO (parafina-cloro)
Ni-fosforo / Ni Desgaste 0.26
Ni-fosforo / Ni-fosforo 0.45 0.25
Ni-fosforo / Cromo 0.43 0.30
Ni-fésforo / Acero 0.38 0.21
Ni-fosforo / Fundicién 0.16 0.08
Niquel / Nigquel Desgaste Desgaste
Niquel / Cromo Desgaste 0.20
Niqguel / Acero Desgaste 0.20
Acero / Acero Desgaste 0.20
Cromo / Cromo 0.43 0.20
Cromo / Acero 0.21 0.13

La tabla anterior hace referencia al rozamiento y desgaste al contacto entre dos
metales, sefialando en cual de los posibles casos existirA desgaste.
Frecuentemente el rozamiento entre dos piezas de acero inoxidable conduce al
gripado, un depdsito de niquel quimico sobre una de las partes suprime esta
dificultad. Se recomienda que las piezas, en servicio prolongado, funcionen

lubricadas.

H) Soldabilidad. Las piezas niqueladas son perfectamente soldables con plata o
aleados de plomo-estafio. Una capa de 5-10 micras es suficiente para soldar
entre si aluminio o aceros inoxidables. La soldadura con arco o al soplete no esta
recomendada una vez que las piezas estén nigueladas ya que el fésforo del
deposito se difumina en la soldadura y la vuelve fragil. En este caso es preferible

soldar antes de niquelar [19].

I) Uniformidad y homogeneidad de la capa. Con tal que la solucion del bafio
pueda circular libremente, y alcanzar toda la superficie de la pieza, la deposicién
de la capa sera perfectamente uniforme independientemente del contorno de la

pieza. En los casos mas desfavorables, las variaciones de espesor se encuentran
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en un intervalo de £10%, lo que implica en la mayoria de las ocasiones, que si la
pieza esta rectificada, después de niquelada, no precisara de un rectificado
posterior. Estas propiedades se deben tener en cuenta en aquellas piezas que por

complejidad no son factibles de proceder a su rectificado.

J) Resistencia a la corrosion y espesor de la capa. Numerosos ensayos han
comprobado el comportamiento muy superior de niquel quimico con relacién al
electrolitico, tanto a la corrosiéon atmosférica como a los agentes quimicos. Por
otra parte, al ser la porosidad practicamente poca, aporta una proteccion

perfectamente eficaz al metal subyacente que justifica los resultados obtenidos.

Segun las condiciones a las que se sometan los recubrimientos y la configuracion
superficial de las piezas se pueden recomendar cuatro espesores de capa

minimos para los cuatro tipos de resistencia a la corrosion, son[19]:

Tabla VI.- Resistencia a la corrosién dependiente del espesor del recubrimiento
RESISTENCIA A LA CORROSION ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO (um)

Muy poca resistencia >2
Poca resistencia >10
Resistencia media >25
Resistencia elevada >50

Como norma, se puede indicar que el niquel quimico presenta un magnifico
comportamiento frente a los alcalis, buen comportamiento frente a los
componentes neutros, organicos e inorganicos no oxidantes y frente a la mayoria
de los &cidos organicos e inorganicos diluidos, siempre y cuando el pH sea
superior a 5.

K) Aplicaciones. Las propiedades del niquel quimico permiten aplicarlo en
aguellos casos en que el fin del recubrimiento sea realizar una o varias de las

misiones siguientes [20]:

1. Resistir a la corrosion
2. Resistir al desgaste
3. Aumentar la dureza
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4. Disminuir los coeficientes de friccion
5. Recuperacion de las piezas fuera de dimension
0. Permitir o facilitar las soldadura

En consecuencia, las principales ventajas son:

a) Aumentar la vida til de las piezas

b) Realizar un ahorro de peso reemplazando un metal de base pesado por otro
metal mas ligero niquelado (aluminio, titanio, como caso particular de aplicacion al
material aeronautico).

c) Permitir el uso de materiales corrientes en lugar de materiales mas caros

(acero ordinario tratado al niquel quimico en lugar de acero inoxidable).

2.6.- Componentes de los bafios de niquel sin electricidad.

El Niguelado sin corriente eléctrica se realiza mediante la inmersion de objetos
con una capa catalitica en una solucién que contiene iones de niquel y un
reductor adecuado, los cuales pueden ser: Hipofosfito, boro-hidruro, hidracina,

etc., a temperaturas superiores a 90 ° C [21].

a) Bafios acidos de Ni-P sin corriente eléctrica.

Las soluciones acidas son las mas populares y bien investigadas. La composicion
quimica de las soluciones para el revestimiento de Ni utilizadas por Brenner y
Riddell tienen ciertas ventajas sobre las soluciones alcalinas y, por tanto, son mas

populares.

La velocidad de deposicion es tan alta como 20 a 25 pm / h. La composicion es
mas estable ya que no hay pérdida del complejante por evaporacion. Los
recubrimientos obtenidos a partir de las soluciones acidas son de mejor calidad.
Las propiedades de la aleacién Ni-P sin corriente eléctrica, pueden ser
controladas facilmente con el control de la cantidad de fésforo en el depdsito. Por
lo tanto, las soluciones de acido en general se prefieren en muchas aplicaciones
[21y 22].
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Las reacciones que se producen al depositar Ni sin corriente eléctrica con iones

de Hipofosfito como agente reductor pueden ser representadas como:

Fupearficie catalitice ectiva

Ni?* + H,PO; + H,0 Ni+2H*+H(HPO;)~ 5)

Fuparficiecatalitice activa

HPOS + H,0 H(HPO3) ™+ 1/2H, ©)

Asi pues, la reaccién se produce hacia adelante debido a los siguientes factores:
(1) reduccion de la concentracion de iones de niquel,

(2) la conversion de hipofosfito a fosfato,

(3) aumento de la concentracion de iones de hidrégeno, y

(4) adsorcién de gas hidrogeno en el deposito.

Los amino boranos también se utilizan como agentes reductores en lugar de
hipofosfito en la deposicion de niquel sin corriente eléctrica a partir de soluciones
acidas. Los depositos obtenidos a partir de estas soluciones contienen boro, lo

gue aumenta la dureza del recubrimiento [21 y 22].
b) Bafios de Ni-P en solucién alcalina sin corriente eléctrica.

Las principales desventajas de las soluciones alcalinas son su elevada
inestabilidad a temperaturas superiores a 90 ° C y la pérdida de amoniaco, que se
aflade para elevar el pH del bafio a esta temperatura. La reduccién de niquel en
soluciones alcalinas sigue el mismo patrén que en soluciones acidas [23 y 24].

Otra diferencia de las soluciones acidas es que la velocidad de la deposicion de
Ni incrementa con las concentraciones de hipofosfito. Sin embargo,
concentraciones muy altas de hipofosfito hacen el bafio inestable debido a la

deposicion homogénea en la mayor parte.

La temperatura influye en la velocidad de deposicion de niquel del mismo modo
gue en soluciones acidas. Sin embargo, las temperaturas por encima de 90 ° C

hacen que el control del pH sea muy dificil.

Boro-hidruro también es utilizado como agente reductor en bafios alcalinos de

recubrimiento de Ni sin corriente eléctrica. También son operados a bajas
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temperaturas, es decir, de 20 ° C a 97 ° C, la velocidad de deposicion es menor a

bajas temperaturas [23 y 24].

c) Mecanismo de deposicién de Ni sin corriente eléctrica de varios agentes

de reduccion.

1.- Deposicion de niquel sin corriente eléctrica en bafio con hipofosfito.

La deposicién de metales por el ion hipofosfito puede ser representado de forma
simplificada mediante las siguientes ecuaciones. Todas estas reacciones tienen
lugar en las superficies de actividad catalitica con el aporte de energia externa,
ejemplo, a temperaturas altas (60 °C < T < 95 °C). En adiccidon de
niquel metalico, M. Entonces, esta parte de hipofosfito se descompone en

evolucion de hidrégeno [25]:

Superficie catalitice activa

M + H,POS + H,0 H,PO] + H, 7)

Luparficie catalitica activa

H,PO; + H,0 H,PO; + H, (8)

Sin embargo, en la practica técnica, la eficiencia en el uso de hipofosfito es
alrededor de un 35% en las mejores condiciones. En otras palabras, por cada

gramo de depdésito de niquel 5 g de hipofosfito de sodio son obligatorios.

El mecanismo de reduccion de iones metdlicos por hipofosfito ha sido objeto de
revisibn constante en los dltimos afios. Un mecanismo electroquimico ha sido
propuesto en la que se supone gque estos son cataliticamente oxidados y el niquel

y los iones de hidrégeno se reducen a la superficie catalitica[26].

La teoria atomica de hidrégeno recibio el apoyo general hasta que el mecanismo
de ion hidruro fue presentado y revisado. En los estudios anteriores, las

reacciones parciales siguientes se escribieron [27]:

H,PO; + H,0 = H* + HPO; + 2H_ ;. ©)
Ni*t +2H_,. —Ni?+2H* (10)
zHrzris - HZ (11)
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H,PO; + H,0 = H,PO; + H,

(12)
H,PO] + Hyy.— H,0 + OH™ + P
(13)
3H,PO; = H,PO; + H,0 + 20H™ + 2P
(14)

En esta teoria de potencial mixto, el mecanismo general de la deposicion sin
corriente eléctrica es interpretado en términos de reaccion electroquimica parcial

anadico y catodico:

Reaccion anddica:

H,PO] + H,0 — H,POJ + 2H + 2e™

(15)

Reaccion Catddica:
Ni** 4+ 2e™ = Ni (16)
2H* + 2¢~ = H, (17)

2.- Depositos Ni-B sin corriente eléctrica, con compuestos de boro.

a) Compuesto de boro-hidruro.
Los boro-hidruros son buenos agentes reductores en los medios alcalinos. En
rangos de pH acido y neutro, los boro-hidruros se hidrolizan facilmente, y en la
presencia de iones de niquel, se forma boruro de niquel. En soluciones alcalinas
(pH superior a 13), el boro-hidruro es cataliticamente descompuesto, como se

representa por la ecuacién [28]:

EH, +80H = EB(OH), +4H,0+8e~
4 (OH), 2 (18)
Con un gramo de niquel depositado en 0,6 g de boro-hidruro de sodio los

depdsitos de niquel son mas puros que 92,97 pct.

b) Compuesto de hidracina.
Mas del 99% en peso de niquel puro se obtiene (500 - 5000-A° de espesor) con
hidracina como agente reductor en una solucion alcalina de pH por encima de

10,0. La reaccion de reduccion de la hidracina puede ser escrita como sigue [28]:
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2Ni*t* + N;H, + 40H™ — 2Ni + N, + 4H,0
(19)
La hidracina en conjunto con hipofosfito han sido utilizados para depdsitos de Ni-P
sin corriente eléctrica a temperatura ambiente de (90 °C a 95 °C). La velocidad de
deposicion es aproximadamente de 25 a 30 um / h. Sin afectar la velocidad de
deposicion, también se informa que, en los bafios de paladio y oro contienen

hidracina como agente reductor [28].

d) Razones para la descomposicién espontanea de bafios de niquel sin
corriente eléctrica [29,30].

(1) sobrecalentamiento local;

(2) la rapida adicién de hipofosfito de sodio;

(3) alta concentracion de fosfito;

(4) rapida adicion de un alcali;

(5) depdsitos excesivos de de niquel en las paredes del tanque o sobre las
bobinas de calentamiento;

(6) pH alto durante la preparacion de bafio, causando la precipitacion de
compuestos de niquel;

(7) eliminacién incompleta de paladio después del uso de la activacion de paladio;
(8) inestabilidad de los bafios frescos;

(9) bajas cargas de bafio; y

(10) sobre uso de bafios, que conduce a la precipitacion de los fosfatos.

2.7.- Niquelado quimico compuesto.

El niquelado quimico compuesto ha sido uno de los métodos mas empleados en
la proteccion de superficies metalicas. Este tipo de niquelado es un recubrimiento
con adicion de algun material sélido que se co-deposita con el recubrimiento Ni-P
y varia en funcién de las caracteristicas que se deseen para el recubrimiento final
[31]:

"1 Resistencia a la corrosion,

] Resistencia al desgaste,
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[1 Dureza,

"1 Rugosidad, etc.

Las particulas solidas que se co-depositan, tienden a sedimentar por efectos de la

gravedad; para evitar esto se utilizan métodos diversos como pueden ser:

1 La agitacidon y suspension de particulas por aire o ultrasonido y

1 La circulacion o reflujo del bafio, entre otras.

Por otra parte debido a la incorporacién de particulas duras la rugosidad de la
superficie se incrementa ya que debido a su tamafio sobresalen de la superficie.
Por ello el acabado final del substrato, el tamafio de las particulas, su distribucion,
porcentaje en masa del depdsito y espesor del recubrimiento, son variables que

se deben de controlar durante el proceso de codepositacion.

En los niquelados quimicos compuestos la resistencia al desgaste es un factor
que depende a su vez de la dureza y tamafios de las particulas que se
incorporan, de la matriz y fraccion de la fase dispersada, la lubricacién y el
acabado superficial. Por ejemplo a mayor tamafio de particula co-depositada,

disminuye el desgaste de los recubrimientos [31].

Algunos recubrimientos de niquelado quimico compuesto han sido reportados, por
ejemplo; con teflon entre 20-25% en volumen, para piezas sometidas a altas
fricciones por deslizamiento, con particulas ultra finas de diamante, que aportan
una dureza excepcional al material, alta resistencia a: la abrasion, al impacto y al
desgaste. Otro tipo de recubrimiento de niquelado quimico compuesto es con
nitruro de boro, con estos se obtienen, sin reducir la dureza, bajos coeficientes de

friccion, los contenidos de nitruro de boro varian entre 6 y 8% en peso [31].
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CAPITULO I,
DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En este apartado se describen las actividades experimentales realizadas en esta
tesis, haciendo referencia al analisis de los materiales de partida, los equipos e
instrumentos utilizados para la realizacion de este trabajo de investigacion, asi
como el procedimiento empleado para la obtencidon y caracterizacion de los

recubrimientos de niquelado quimico compuesto.

3.1.- Reactivos para la formulacion de la solucidén de niquelado quimico.

Para obtener una solucién de niquelado quimico estable, a temperaturas de
recubrimiento a 85°C, se necesitan mezclar los reactivos lentamente, esperando a
gue diluya cada uno. Los reactivos se agregan al bafio en orden descendente,

cOmo se enumeran a continuacién [32]:

400 ml de agua

0.2 M de sulfato de niquel

0.25 M de hipofosfito de sodio

0.1 M de &cido propionico

0.25 M de &cido lactico

1.13x10°% M de Plomo

0.3 M de acetato de sodio anhidrido

N o g bk~ Db RE

Primero, se agregd a un vaso de precipitado la cantidad indicada de agua
desionizada y se colocdé en una parrilla de agitacion, colocando un agitador
magnético en el vaso, y, se encendi6 la parrilla en el modo agitacion, se agrego
lentamente cada una de las sustancias hasta esperar su completa disolucion,

como se muestra en la figura 3.1.
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Figura 3.1.- Solucién de niquelado quimico.
3.2.- Equipos necesarios para la obtencion de los recubrimientos Ni-P-(X)

Los equipos que se utilizaron para realizar recubrimientos de niquelado quimico
compuesto mediante via quimica se describen en la tabla VII, donde destaca el
bafo termo-regulado que es de suma importancia para la obtencion de estos

recubrimientos.

Tabla VII.- Equipos necesarios para la obtencién de los recubrimientos Ni-P-(X).

EQUIPO CARACTERISTICAS

La balanza es de la marca OHAUS modelo

Balanza analitica EXPLORER, y cuenta con un intervalo de carga de 0
a 110 gramos, con una sensibilidad de 0.0001
gramos.

Parrilla de Esta parrilla es de la marca CORNING modelo PC-
calentamiento 420, la cual cuenta con un plato de agitacion y

calentamiento.

Pulidora-desbastadora La pulidora-desbastadora es de la marca METKON
modelo GRIPO 2V.

Consta de un termémetro que se utilizé para medir la
temperatura de recubrimiento (85°C). Cuenta con una
parrilla de agitacion y calentamiento, que se utilizé en
modo agitacion para mantener las particulas de SiC y
WC en suspension. El recipiente cuenta con una
parrilla eléctrica, que se usO para poder calentar el
bafio de niquelado quimico compuesto; y, de igual
forma, cuenta con un regulador de temperatura, que
fue utilizado para mantener estable la temperatura a
85°C, como se ve en la figura 3.2.

Bafio termo-regulado
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En la figura 3.2 se muestra el bafio termo-regulado que se utilizé para la
obtencién de recubrimientos compuestos mediante via quimica, donde en bafio
maria se colocd la solucion de niquelado quimico, previamente preparada, y
dentro de ésta, se colocé la muestra a recubrir. Este bafio termo-regulado ayudé a
mantener la temperatura constante a 85°C y manteniendo también constante la

velocidad de agitacion.

Figura 3.2.- Bafio tero-regulado

3.3.- Equipos necesarios para la caracterizaciéon de los recubrimientos de

niguelado quimico compuesto.

Los equipos que se utilizaron para caracterizar los recubrimientos de niquelado
quimico compuestos se mencionan en la tabla VI, la cual indica las
caracteristicas de cada equipo y su importancia para poder caracterizar los

recubrimientos.

3.4.- Preparacion del sustrato.

Todas las probetas de hierro dulce (acero 1018) a recubrir se lavaron con agua y
jabén para quitarles el aceite que los recubria protegiéndolos de la oxidacion, ya

gue, como sabemos, estos metales tienen muy baja resistencia a la corrosion, v,

al estar a la intemperie se corroen de manera muy rapida. Ya limpias, se prosiguio
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Tabla VIII.- Equipos necesarios para la caracterizacion de los recubrimientos de
niquelado quimico compuesto.

EQUIPO CARACTERISTICAS

El microscopio utilizado es de la marca JEOL, modelo
JSM 6300, que consta de una camara fotografica y video
impresora con amplificacion nominal de hasta 300,000 X
y una resolucion de 100 nm, equipado con un EDS marca
NORS. Se emple6 este equipo para la caracterizacion
morfologica de la superficie del recubrimiento (Ni-P-(SiC,
WCQC)). Con las imagenes producidas con este microscopio
se observo el grado de porosidad del recubrimiento y se
obtuvo un andlisis cualitativo de éste.

Microscopio
Electronico de
Barrido (MEB)

Se utiliz6 este analizador (TGA) marca METTLER
TOLEDO modelo TGA/sota851c, para medir la variacion

Analizador de la masa del recubrimiento en funcion de la
Termogravimétrico temperatura. Se analizé el recubrimiento a 950°C durante
(TGA) 5 min, con velocidad de calentamiento y enfriamiento de

10°C por minuto.

El DSC, de la marca METTLER TOLEDO modelo

Calorimetro DSC822c, se empled para analizar transiciones térmicas

Diferencial de ocurridas al recubrimiento, al ser calentado hasta 650°C
Barrido por 5 min, a una velocidad de calentamiento vy
(DSC) enfriamiento de 10° por minuto.

Con el microscopio 6ptico de reflexiéon de la marca Nikon
modelo EPIPHOT 200, se pudo observar y determinar el
espesor del recubrimiento de niquelado quimico
compuesto, asi como también, el acomodo de las
particulas co-depositadas.

Microscopio
Optico
Metalografico

Se us6 el micro-durobmetro de la marca BUEHLER
modelo 1600-6300, para determinar la dureza de los

Micro-durdmetro  recubrimientos de Ni-P-(SiC) y los recubrimientos de
Ni-P-(WC).

Se utilizé el difractbmetro de rayos X de la marca inel
modelo equinox 2000, para identificar la estructura del
recubrimiento sin tratamiento térmico y con tratamiento
térmico a 350°C durante 1 hora.

Difractometro de
Rayos X

a enderezar las que se encontraban en mal estado, ya que se doblaron al

manipularlas para su corte, con la ayuda de la prensa hidraulica ENERPAC, vy, a
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todas se les hizo un orificio, con un taladro, para facilitar su colocacion en el bafio
de niquelado quimico compuesto.

Ya enderezadas las probetas, se continu6 con su desbaste en la pulidora
metalografica METKON GRIPO 2V, con las lijas 120 y 320. Con la lija 120 pulimos
la superficie trasera de nuestra probeta y pulimos la superficie principal con la
ljal20 y sucesivamente con la lija 320 para un mejor acabado. Este mecanismo
de preparacién del sustrato se muestra en la figura 3.3.

SUSTRATO

Perforacion y enderezado

\ 4
( N\

Preparacién mecénica (desbaste
en la pulidora, lijas 120 y 320).

. l J
( - . - - \
Limpieza con acido clorhidrico al
10%.

\. J

Figura 3.3.- Metodologia de preparacion superficial del acero 1018.

3.5.- Disefio experimental para la obtencién del recubrimiento.

En la figura 3.4 que se muestra a continuacién se describe el disefio experimental
que fue utilizado para poder obtener los recubrimientos de niquelado quimico
simple y niquelado quimico compuesto [Ni-P-(SiC)] y [Ni-P-(WC)].
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PREPARACION DE LOS
SUSTRATOS

Enderezado . .
’ Preparacion de la solucidn de

Perforaciény . .
L niquelado quimico.
Limpieza
DEPOSITACION DEL
RECUBRIMIENTO Ni-P A
DIFERENTES TIEMPOS (1,2,3 y
4 horas.)
v
- Agregando
Pre.p?arauonjl de la ] particulas de
solurlcu.)n de niquelado J > carburo de
quimico compuesto. tungsteno. (WC)

i

DEPOSITACION DEL
RECUBRIMIENTO Ni-P-(WC) A
4h EN CONCENTRACIONES DE
0.3g, 0.6gy 1g.

Agregando
particulas de
carburo de silicio.
(SIC)

DEPOSITACION DEL
RECUBRIMIENTO Ni-P-(SiC) A
4h EN CONCENTRACIONES
DE 1g, 3gy 6g.

Figura 3.4.- Disefio experimental para la obtencién del recubrimiento Ni-P-(X) X=
SiCy WC.
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El primer paso fue la preparacion de las probetas a recubrir, enderezarlas,
perforarlas y limpiarlas. Se prepar6 la solucion de niquelado quimico, para hacer
recubrimientos de Ni-P simple se colocan las probetas dentro de la solucién de
niquelado quimico y se dejan el tiempo necesario o requerido para depositar el

recubrimiento, como se indica en el disefio experimental de la figura 3.4.

Para obtener recubrimientos de niquelado quimico compuesto, a la solucién de
niquelado quimico se agregan las particulas que se buscan co-depositar en el
recubrimiento, en este caso particulas de SiC y WC, las particulas de SiC se
agregaron en cantidades de 1g, 3g, y 6g, las de WC en 0.3g, 0.6g y 1g. Se coloca
el sustrato dentro de este bafio con particulas y se deja por un tiempo de 4 horas.

3.6.- Procedimiento para llevar a cabo el recubrimiento.

Dentro del recipiente de cristal, recubierto con unicel, se colocé la resistencia que
va a proporcionar el calor necesario para que se lleve a cabo el recubrimiento.
Se agrego la cantidad necesaria de agua desionizada para recubrir la solucion,

poniéndola en bafio maria.

Se coloco el termémetro para medir la temperatura del bafio y un suministrador de
energia, que regula el paso de temperatura manteniéndola estable a 85°C. Se
puso por debajo del recipiente una parrilla de agitacion justo donde se va a

encontrar la solucién, para mantener a las particulas en suspension.

Se encendié el suministro a un limite de potencia de carga de “8” y en modo
“high”, para poder llegar rapidamente a los 85°C, ya que se encuentra a
temperatura ambiente. Llegando a la temperatura de 85°C se cambidé al modo
‘low” para que la temperatura se controle y no se dispare, manteniéndose en un
rango de 84-86°C.

Estando la temperatura estable, se bajé la potencia de carga de “8” a “6”. Se
colocé el vaso que contiene la solucién de niquelado quimico dentro del

recipiente de vidrio, poniéndolo asi en bafio maria.
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Ya pulida la probeta, se amarr6 con hilo y se sujeté a una pinza colocada en un
soporte universal, colocando la probeta en la solucion de niquelado quimico,

previamente calentado a 85°C, dejandola asi durante 4 horas.

Pasado el tiempo de 4 hrs se quito la probeta recubierta, se enjuagé con agua y
se sec6. Se continud colocando otra probeta, pero ésta se deja solo 3 horas y se
retira. Se colocé otra probeta y se dejo recubrir durante 2 horas, al terminar el
tiempo se quitd, se lavd y se coloco otra probeta dejandola recubrir sélo durante 1
hora.

Para la obtencién de un recubrimiento compuesto, a la solucién de niquelado
guimico solo se le agregd particulas de SiC (carburo de silicio) y de WC (carburo
de Tungsteno).

El procedimiento para recubrimientos compuestos es el mismo que el anterior,
sélo que se recubrieron 3 probetas expuestas al bafio de niquelado quimico
compuesto durante 4 horas pero con diferente cantidad de particulas de SiC, con

19, 3g y 69g respectivamente, al igual que con las de WC.

En el recubrimiento compuesto con 1g de SiC y de WC, la superficie quedd muy
rugosa e incluso el color del recubrimiento se torné6 mas obscuro. (Esto ocurrid
debido a que en el transcurso del recubrimiento, la probeta se pegé al agitador,

estando asi muy expuesta al SiC y se logré adherir mas éste a la probeta.

3.7.- Procedimiento para caracterizar los recubrimientos.

Al obtener las cuatro probetas recubiertas por niquelado quimico y las tres
recubiertas por niguelado quimico compuesto, se prosiguié a cortarlas, en la
micro-cortadora BUEHLER ISOMET 2000, de manera que se tengan 2 piezas

pequefias por cada probeta recubierta.

Se junto una pieza de cada probeta de recubrimiento de niquelado quimico y se
colocaron en baquelita.
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Sustrato

Caracterizacién

Recubrimiento

de Ni-P, a 1hr,
2hrs, 3hrsy
4hrs.

Preparacidén
mecanica

:( Quimica (EDS) y

Fisica (MEB)

\4

Caracterizacion

C t , .
aracterizacién Fisica (MEB)

Quimica (EDS)

\ 4

Recubrimiento
de Ni-P-(X), a
4hrs

Tamano de
Particulay
—>1 Caracteriza
cidn Fisica
(MEB)

——

Caracterizacion

v

Fisica (MEB)

\ 4

1g.,3g.,y 6g.

Con WC, en
concentraciones de:
0.3g.,0.6g.,y 18.

Microscopia Optica
Metalografica

A\ 4

Analisis
Termogravimétrico
(TGA)

v

Calorimetria
Diferencial de
Barrido(DSC)

A 4

Difraccidon de rayos X
(RX)

[
[
[
|
|
|

] Con SiC, en
concentraciones de:

Caracterizacion
Quimica (EDS)

\ 4

Caracterizacion
Fisica (MEB)

Microscopia Optica
Metalografica

Figura 3.5.- Procedimiento para caracterizar los recubrimientos.
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De la misma manera las piezas de recubrimiento quimico compuesto se montaron
en baquelita. Se pulieron las probetas, en la pulidora METKON GRIPO 2V
GRINDER-POLISHER, hasta obtener un acabado espejo.

Ya pulidas, se analizaron en el microscopio Optico para conocer su
microestructura, asi como también el grosor del recubrimiento de niquel y de

niquel compuesto.

La otra pieza de cada probeta se analizd en el microscopio electrénico de barrido
(SEM). Se obtuvieron imagenes de la superficie del recubrimiento para poder

analizar su grado de porosidad y su grosor.

Se tomaron las imagenes a diferentes aumentos para poder distinguir las
diferencias de cada recubrimiento y comparar entre las probetas con

recubrimiento de niquel quimico y niquel quimico compuesto.

Se le quitdé una cantidad pequefia de recubrimiento (aproximadamente 0.003 g) a
cada probeta y se analizaron por TGA (analisis termogravimétrico) y DSC
(calorimetria diferencial de barrido). Este procedimiento para caracterizar los
recubrimientos de Ni-P simples y los de niquelado quimico compuesto se muestra

en la figura 3.5.
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CAPITULO IV.

ANALISIS DE RESULTADOS.

En este capitulo, se presentan los resultados obtenidos del desarrollo

experimental y su discusion. Ha sido dividido en tres apartados:

4.1.- Caracterizacion del sustrato. Este apartado esta enfocado al analisis del
sustrato sin recubrir para conocer su morfologia, su rugosidad y composicion
quimica, con el fin de relacionarlo con las caracteristicas del recubrimiento

obtenido.

4.2.- Caracterizacion de las particulas a co-depositar. Este apartado se enfoca a
realizar una caracterizacién quimica y fisica de las particulas a depositar, para
poder relacionar las propiedades del recubrimiento con las caracteristicas de las

particulas co-depositadas.

4.3.- Caracterizacion de recubrimientos. Este apartado se centra el estudio en la
caracterizacion de los recubrimientos de niguelado quimico simple (Ni-P) y los
recubrimientos de niquelado quimico compuestos Ni-P-X, siendo X el carburo de
silicio (SiC) y el carburo de tungsteno (WC). La caracterizacion de estos ultimos
recubrimientos se bas6 en: caracterizacion fisica (morfologia, micro-dureza), y
quimica (EDS).

A continuacioén se presentan detalladamente los resultados obtenidos asi como la

discusion de los mismos, para cada uno de los apartados.

4.1.- Caracterizacion del sustrato.

Se analizaron los sustratos sobre los cuales se depositaron los recubrimientos
con la finalidad de conocer las caracteristicas superficiales que permitiran
justificar los resultados que se obtengan en referencia a la depositacion de

recubrimientos.
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Tal como se presentd en el capitulo 3 de esta tesis, los sustratos seleccionados
(lamina de acero al carbono) se prepararon metddicamente con el fin de asegurar
una correcta adherencia y fijaciéon del recubrimiento de niquelado quimico, de
acuerdo a la secuencia mostrada en la Figura 4.1, la cual se extrajo de trabajos

previos de investigacion [4].

( Li . A e A
impieza L,
End P g Caracterizacion
nder > e
erezado Quimica (EDS)
Perforado \. J
\_ J
\4
v 4 N\
i N Caracterizacion Fisica
Preparacion (MEB)
mecdanica \ /
. J

v

Caracterizacion Fisica
(MEB)

Figura 4.1.- Caracterizacion del sustrato a recubrir.

En la figura 4.1 se muestran los pasos a seguir para caracterizar el sustrato, en
los cuales, se realizé la limpieza de éste con agua y jabon para retirar el exceso
de aceite que lo protegia de la corrosion, asi como también se enderezé utilizando
una prensa hidraulica y se perford para poder sujetarlo. Al haber hecho lo anterior

se prosiguio a caracterizar quimica y fisicamente al sustrato.

Después de esto, el sustrato se prepar6 mecanicamente puliéndolo con las lijas
120 y 320 para obtener un mejor acabado superficial, al igual que un

recubrimiento uniforme.

4.1.1.- Composicion quimica.

En la tabla IX se presentan los resultados obtenidos del andlisis quimico del
sustrato empleado, el cual se realizé mediante analisis por EDS (espectroscopia

por energia dispersiva), del cual se presenta adicionalmente en la figura 4.2 el
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espectro obtenido, donde cualitativamente se observa que los Unicos elementos
presentes son el Fe, el C y algo de Si, tipico de aceros bajos en carbono.

Tal como se observa en la tabla IX, el acero empleado es un acero dulce (bajo en
C), con un porcentaje en peso de carbono cercana al 0.20 y sin otro elemento de

aleacion importante, lo cual concuerda con un acero AlSI 1020.

Tabla IX.- Resultados de composicion quimica del sustrato.

Elemento % Atémico % En peso
Ni —K 1.171 0.00
P -K 1.831 0.00
S-K 1.457 0.00
Fe -K 1.021 91.98
C K 4.498 0.49
Mn -K 1.046 0.24
Si -K 2.268 0.29

En la figura 4.2 se muestra el espectro EDS de la composicion quimica del
sustrato, donde se reflejan los elementos componentes del sustrato, donde
predominan el Fe con un bajo contenido de carbono y una minima cantidad de Si,
lo que indica que se trata de un acero bajo en carbono sin ningln otro elemento

de aleacion.

n
E

Figura 4.2.- Espectro EDS de la composicion quimica del sustrato.
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4.1.2.- Aspecto superficial.

En las Figuras 4.3 y 4.4 se presentan las micrografias obtenidas mediante
microscopia electronica de barrido de las superficies de los sustratos sin preparar
y preparados respectivamente, empleados en esta investigacion.

i)
)N ; 'b 1g¥m JF1 EERL
UAEH: 25KV X5 X1, 606/ 20mm. (-
a‘ b :L A

Figura 4.3.- Micrografia de MEB correspondiente a la superficie sin pulir del
sustrato.

—— 18Fm F1
UAEH 25KU X1,066 21mm

Figura 4.4.- Micrografia de MEB correspondiente a la superficie pulida del
sustrato.

Como se puede observar en la figura 4.3, la superficie del sustrato de partida es
rugosa e irregular, por lo que, al recubrirlo se puede correr el riesgo de que no
haya una adherencia adecuada en él, y por consiguiente un mal aspecto
superficial y heterogeneidad en muchas de sus propiedades: resistencia
mecanica, resistencia a la corrosion, resistencia al desgaste, etc.
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En la figura 4.4, se muestra la superficie pulida del sustrato, a comparacion de la
superficie sin pulir, se ve una gran mejoria en cuanto a aspecto y se nota una
superficie con poca y homogénea rugosidad, lo que podria significar una mejor

adherencia del recubrimiento y un comportamiento isotrépico en todo el material.

Como se aludié en parrafos anteriores, es necesario realizar una preparacion
mecanica del sustrato para poder obtener un mejor recubrimiento, proporcionando
mejor aspecto superficial, adherencia y propiedades al sustrato, consiguiendo un
espesor uniforme del recubrimiento a lo largo de éste, dando asi un mejor manejo

del recubrimiento para poder realizar su posterior caracterizacion fisica y quimica.

4.2.- Caracterizacion de las particulas a co-depositar: SiCy WC.

Del mismo modo que en el caso del sustrato, se considero importante realizar una
caracterizacion de las particulas a co-depositar junto con el niquelado, debido a
que de sus caracteristicas fisicas derivaran muchas de las propiedades del
recubrimiento compuesto obtenido. Las caracteristicas que se evaluaran de las

particulas seran: composicion quimica, tamafio de particula y morfologia.

Se presentara a continuacion la caracterizacion fisica de las mismas.

4.2.1.- Composicion quimica.

En las Figura 4.5 y 4.6 se muestran los espectros EDS de las particulas de SiC y
WC respectivamente junto con el analisis semicuantitativo de la composicion
quimica. Se puede apreciar en estas figuras que las particulas seleccionadas

corresponden a polvos de SiC y WC practicamente puros.

En la tabla X se muestra la composicion quimica de las particulas de SiC y WC

gue se co-depositaron en los recubrimientos.
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Tabla X.- Composicion quimica de las particulas de SiC y WC obtenidas mediante
EDS.

Particulas Carburo de silicio Carburo de tungsteno
Elementos Si C w C
% en peso 65.78 34.22 91.20 8.80

En la tabla X se puede observar el porcentaje en peso de cada elemento que
conforman los carburos a co-depositar en los recubrimientos, dando a conocer

estos resultados la pureza de polvos utilizados.

m 3

0, 000 5,000 B, 000 9., 000 12.000 15.000 12,000

kel

0000 3 .000 B, 000 9,000 12,000 15,000 12,000

Figura 4.6- Espectro EDS de la composicién quimica de polvos de WC.
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En las figuras 4.5 y 4.6 se observan los espectros EDS de las particulas de SiC y
WC respectivamente, donde se muestran la composicién quimica de estos polvos,
obsrvandoce que no existe ninguna impureza en ellos, lo que significa que los

carburos utilizados de gran pureza.

En las figuras 4.7 y 4.8 se muestran los difractogramas de rayos X realizados a

las particulas a codepositar.
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Figura 4.7- Diagrama de difraccion de RX de polvos de SiC.
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Figura 4.8- Diagrama de difraccion de RX de polvos de WC.
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En la figura 4.7 se observa en el difractograma los picos correspondientes al
patron de difraccion del carburo de silicio, dando a ver que el polvo de SiC
codepositado en el recubrimiento Ni-P es un polvo puro. En la figura 4.8 se
muestran en el difractograma los picos correspondientes al patron de difraccion
del carburo de tungsteno, donde, por medio de este método se indica que el polvo

de WC es puro.

4.2.2.- Morfologia.

En la figura 4.9 se muestran las micrografias a 2000 aumentos, correspondientes
a los polvos cerdmicos de SiC y WC respectivamente, donde se puede apreciar
que los polvos de SiC presentan una forma angular con un tamafio menor a 25
pum, los polvos de WC presentan forma de hojuela y un tamafio menor a 12 um,

los polvos de WC por su tamafio se prestan a aglomeraciones.

— T O (AL
UAEH 20KV X1.,00 1'%

Figura 4.9- Micrografias que muestran morfologia de las particulas co-
depositadas: (a) WC y (b) SiC.

Como se observa en la figura anterior, los polvos de SiC son grandes, por lo que
afectaran el espesor recubrimiento disminuyendolo al ser adicionadas, asi como
también afectando la uniformidad de éste a lo largo del sustrato, aumentando
considerablemente la rugosidad del recubrimiento pero de igual forma elevando
su dureza. Los polvos de WC son muy pequefios, esto puede ser mas benefico
para el recubrimiento, ya que no lo afectara tanto al ser adicionadas estas
particulas, manteniendo un poco la uniformidad del espesor, no aumentando

mucho la rugosidad y elevando la dureza.

42



UAEH ICM

4.2.3.- Distribucién de tamafios de particulas de SiC y WC.

En la figura 4.10 se muestra el tamafio de particula correspondiente a los polvos
ceramicos a co-depositar en el recubrimiento de niquelado quimico simple. Como
se puede observar en la figura, la grafica correspondiente al tamafio de particula
del WC, su tamafio medio es de 12.4 um con porcentaje en volumen de 4.88%. La
corresponde al SiC muestra que su tamafio medio de particula es

aproximadamente de 23.81 um con 10.61% en volumen.

12 -

/
10- \ .

\ —Te]
—u—SiC
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?
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Figura 4.10.- Distribucion del tamafio de particula del polvo de WC.

Tal como se aprecia en la figura 4.10 el polvo de SiC presenta una distribucion
unimodal centrada en 23.81 um y amplia dispersion, con tamafios desde 2 hasta
69 um. En este caso seran muy similares los tamafios de los polvos depositados
en la mayor parte del recubrimiento, lo que indicaria homogeneidad en las
propiedades del recubrimiento. En la misma figura se puede observar que el
polvo de WC presenta una distribucion bi-modal centrada en 12.4 pm y una mas

pequefia en aproximadamente 47 um con una dispersion muy amplia, y tamafios
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de 2 hasta 83 um. En este caso el tamafio de los polvos depositados en el
recubrimiento seran muy variados, por lo que podria haber zonas con tamafio de
polvos muy pequefios y otras con tamafios grandes, lo que haria variar las

propiedades en el recubrimiento.

4.3.- Caracterizacion de los recubrimientos Ni-P-X (X=SiC y WC)

Como se presentd en el disefio experimental (capitulo 3), esta tesis inicia con la
obtencion de un recubrimiento Ni-P sin la adicion de particulas, el cual servira
como referencia permitiendo evaluar el efecto del porcentaje de particulas
adicionadas sobre las propiedades del mismo. Es por lo anterior, que se presenta
en un primer apartado la caracterizacion del recubrimiento sin particulas y
posteriormente, se mostraran los resultados referentes a la obtencién de los
recubrimientos compuestos, con la co-depositacion de particulas duras: SiC y
WC.

4.3.1.- Recubrimiento Ni-P simple.

En el diagrama de la figura 4.11 se muestran los métodos que se llevaron a cabo

para la caracterizacion del recubrimiento Ni-P simple.

Recubrimiento

Ni-P simple
Analisis : - TGAYy Microscopi
semi- Difraccio DSC Microscopia a Optica de
cuantitativo nde electronica reflexion
(EDS) rayos X de barrido
(MEB)

Figura 4.11.- Técnicas de caracterizacion aplicados al recubrimiento Ni-P simple.
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Como se muestra en la figura 4.11 el primer modo de caracterizar el
recubrimientos simple o sin particulas, fue mediante andlisis quimico cualitativo
semi-cuantitativo mediante EDS, particularmente para determinar la cantidad de
Ni y P contenido en el recubrimiento, ya que éste parametro es un indicador muy

fiel de las propiedades que tendra el recubrimiento.

A continuacion, la caracterizacion se llevé a cabo mediante difraccion de RX, con
el objetivo de determinar la cristalinidad del mismo, pues de acuerdo a los
antecedentes bibliogréficos, el recubrimiento obtenido sin ningun tratamiento
posterior, presenta una estructura completamente amorfa, lo cual lo hace

interesante para algunas aplicaciones de resistencia a la corrosion.

Posteriormente se caracterizo el recubrimiento Ni-P simple mediante calorimetria
diferencial de barrido (DSC) hasta una temperatura de 600°C con la finalidad de
determinar a qué temperatura se produce la transicion de material amorfo a
cristalino (temperatura de cristalizacion). Se caracterizO mediante un analisis
termogravimétrico (TGA) para saber como varia la masa en funcién de la

temperatura.

También se caracterizé6 mediante el microscopio electrénico de barrido (MEB)
para conocer su morfologia y porosidad, y mediante el EDS hacer un analisis
semicuantitativo para conocer la cantidad de Niy P contenido en el recubrimiento.

Finalmente se observé mediante el microscopio éptico de reflexiébn para medir el
espesor del recubrimiento Ni-P simple a diferentes tiempos con la finalidad de
conocer la velocidad de depositacion del recubrimiento en el sustrato y asi extraer

la cinética de reaccién de depositacion.

Se muestran los resultados obtenidos de la caracterizacion en los siguientes

apartados.

4.3.1.1.- Composicion quimica.

Como se comentd anteriormente, el primer parametro a evaluar fue la
composicion quimica, con el fin de determinar el tipo de recubrimiento obtenido

(proporcion de Ni y P, asi como la presencia de algun otro elemento co-
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depositado). El andlisis se llevd a cabo mediante EDS. Los resultados se

muestran en la Tabla Xl y en la figura 4.12.

Los andlisis de resultados en la tabla XI, muestran como al aumentar el tiempo de
recubrimiento el niquel y el fésforo recubren el sustrato disminuyendo la cantidad
de poros lo que hace que practicamente no se encuentre hierro en el analisis.
Esto indica que mientras mas tiempo de recubrimiento mejores propiedades ante

la corrosion se van a lograr.

Tabla XI.- Composicion quimica del recubrimiento Ni-P depositadoen 1, 2,3y 4
horas.

Elemento % en peso
1 hora 2 horas 3 horas 4 horas
Ni 85.72 86.68 86.34 87.54
P 6.01 6.35 6.09 5.9

En la tabla Xl se muestra la composicion quimica de los recubrimientos de
niguelado quimico simples a diferentes tiempos de depositacion, donde el
porcentaje en Ni y P de 1 a 4 horas varia desde 85.72 a 87.54 % en peso

respectivamente y en P de 6.01 a 5.9 % en peso respectivamente.

50004

Figura 4.12.- Espectro EDS que indica la composicion quimica semicuantitativa
del recubrimiento aplicado en 4 horas.
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En la figura 4.12 se muestra el espectro de EDS donde indica cuales son los
elementos y en qué cantidad componen al recubrimiento después de 4 horas,
donde se puede apreciar que el elemento predominate es Ni con un 87.54% en

peso, seguido en una menor proporcion de P con 5.9% en peso.

Para justificar la discusion de resultados en la figura 4.13 se muestra el porcentaje
de los elementos Ni y P, que constituyen el recubrimiento de niquelado quimico

simple, depositados en los sustratos a 1, 2, 3, y 4 horas.

En la figura 4.13 se puede observar como la cantidad de Niquel (Ni) que se
deposita en el recubrimiento incrementa conforme se aumenta el tiempo de
exposicion a la solucion de niquelado quimico. En esta misma figura se observa
gue la cantidad de fosforo (P) se mantiene estable en el rango de 5.9 a 6.35 % en
peso, lo que indica que no hay variacion significativa en cuanto a fésforo en el

recubrimiento.
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Figura 4.13.- Incremento en % en peso del Ni y P en funcion del tiempo.
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4.3.1.2.- Estructura cristalina mediante difraccidon de rayos X.

En este apartado se muestra el tipo de estructura que presenta el recubrimiento
de Ni-P obtenido sin la aplicacién de un tratamiento posterior. El diagrama de
difraccion de RX se muestra en la Figura 4.14.
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Figura 4.14. Diagrama de difraccion de RX del recubrimiento Ni-P simple
obtenido (tal como se deposita).

La figura 4.14 indica el difractograma de rayos X correspondiente al recubrimiento
de Ni-P simple sin ningun tipo de tratamiento térmico, donde se aprecia un pico
alrededor de 45 theta no muy bien definido caracteristico de los materiales
amorfos, donde no se aprecia ninguna fase cristalina en el recubrimiento,
comprobandose de esta forma que el recubrimiento Ni-P es amorfo tal como se

deposita.

En la figura 4.15 se muestra el tipo de estructura que presenta el recubrimiento de

Ni-P obtenido al aplicarle un tratamiento térmico a 350°C durante 1 h.

En la figura 4.15 se muestra el diagrama de difraccion de rayos X del
recubrimiento Ni-P simple pero tratado térmicamente a una temperatura de 350°C
durante 1 hora, donde el recubrimiento se ve afectado en su microestructura,
pasando de un estado amorfo a un estado totalmente cristalino donde se forman 2

fases, Niy NisP, lo que en la figura anterior no se aprecio.
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Figura 4.15. Diagrama de difraccion de RX del recubrimiento Ni-P simple
obtenido con tratamiento térmico a 350°C durante 1 hora.

Los picos sehalados con la letra “a” corresponden al patron de difraccién de la
fase de Ni con estructura cristalina cubica simple, y los picos sefialados con la
letra “b” pertenecen al patron de difraccion de la fase de fosfuro de niquel (NisP)
con estructura cristalina tetragonal, las cuales aparecen al incrementar la
temperatura a mas de 250°C y con un porcentaje en peso de P menor al 10%,
donde el aporte de energia ordena los atomos del recubrimiento y cristaliza,

formando estas dos fases ya antes mencionadas.

4.3.1.3.- Espesor.

Al montar los sustratos con recubrimiento Ni-P en un corte transversal en
baquelita, se observd, por medio del microscopio Optico, la cantidad de

revestimiento adherido al sustrato, en los diferentes tiempos de recubrimiento.

Como se muestra en la figura 4.16, se observa una capa de recubrimiento con un
espesor de 9.872 um, adherida al sustrato, expuesto en un tiempo de 1 hora a la
solucion de niquelado quimico, donde se aprecia un recubrimiento muy delgado

pero a su vez uniforme a lo largo del sustrato.
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Figura 4.16.- Imagen a 200X que muestra el espesor del recubrimiento obtenido
al cabo de 1 hora.

En la figura 4.17, se muestra el recubrimiento con un espesor de 14.26 um, en un
tiempo de recubrimiento de 2 horas, una hora mas que en la figura anterior, por lo
gue aumentod un poco la cantidad de recubrimiento adherido al sustrato, donde se
observa un recubrimiento mejor definido con una uniformidad y homogeneidad

muy buena que cubre al sustrato.

14.26 ym|

Figura 4.17.- Imagen a 200X que muestra el espesor del recubrimiento obtenido
al cabo de 2 horas.

Se puede observar en la figura 4.18, que, tiene un espesor de 20.87 um a 3 horas
de recubrimiento, y, es mayor al de los recubrimientos de las figuras 4.16 y 4.17,
debido a que tiene 1y 2 horas mas expuesto a la solucién de niquelado quimico,
respectivamente. En este caso la uniformidad del recubrimiento también es
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mucho mejor que en las anteriores, como se puede apreciar en la figura cubre y

sigue la forma del sustrato con un espesor homogéneo.

20.87 pm

Figura 4.18.- Imagen a 200X que muestra el espesor del recubrimiento obtenido
al cabo de 3 horas.

La figura 4.19, corresponde al ultimo sustrato, expuesto a 4 horas de
revestimiento, en el que se determin6 un espesor del recubrimiento de 23.03um,
el cudl, es mayor al de los anteriores, asociado al mayor tiempo de depositacion.
La uniformidad del espesor a lo largo del sustrato es excelente, ya que como se
puede observar, el recubrimiento en todas las zonas del sustrato es homogéneo.

Figura 4.19.- Imagen a 200X que muestra el espesor del recubrimiento obtenido
al cabo de 4 horas.
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Como se observa en la Figura 4.16 a 4.19, conforme se aumenta el tiempo de
exposicion del sustrato a la solucion de niquelado quimico incrementa el espesor
del recubrimiento de Ni-P adherido al sustrato, siguiendo una relacién de
proporcionalidad directa entre el tiempo de depositacion (t) y el espesor del
recubrimiento obtenido (e), de acuerdo a la regresion linea mostrada en la grafica.
Se muestra este comportamiento en la figura 4.20, donde se representan la

variacion de estas dos variables: tiempo y espesor de recubrimiento.

Como se obcerva en la figura 4.20, con respecto a los espesores obtenidos en
diferentes tiempos de recubrimiento, el sustrato al que se adhiri6 mayor cantidad
de recubrimiento fue el sometido durante 4 horas a la solucion de niquelado
quimico. Por lo que, a mayor tiempo de depositacion mayor espesor de la capa de
recubrimiento en el sustrato, menor porosidad, mayor dureza y mayor resistencia

a la corrosion.
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Figura 4.20.- Espesor del recubrimiento a diferentes tiempos de depositacion.

Del analisis matematico de los resultados mostrados en la figura 4.19 es posible

obtener la cinética de depositacion, obteniendo la siguiente expresion matematica:

e= 4.61* + 5.48 (20)
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4.3.1.4.- Andlisis térmico.

Después de observar los recubrimientos en los sustratos con el microscopio
Optico, se continud con el andlisis térmico de cada recubrimiento por medio del
DSC y TGA. Con el DSC se analizaron de 50°C a 650°C y se dej6 durante un
tiempo de 5 min a esa temperatura, y, después, se enfri6 nuevamente a 50°C, con
velocidad de calentamiento y enfriamiento de 10°C por minuto. Se muestran los

resultados obtenidos en la figura 4.21.
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Figura 4.21.- Analisis mediante DSC de los recubrimientos Ni-P simples.

En la figura 4.21, se puede apreciar la presencia de dos picos que indican
cambios microestructurales del recubrimiento: el primero de ellos aparece al llegar
a la temperatura de 280°C aproximadamente, lo que indica que a esa temperatura
el recubrimiento es susceptible a cambios de fase y se asocia a la temperatura de
transicion vitrea del recubrimiento, ya que éste tipo de materiales se depositan en
forma amorfa (obtenido en el diagrama de rayos X de la figura 4.14) la
depositacion no modifica la curva del diagrama, por lo tanto en todos los casos, se
obtiene el mismo y es gracias al aporte de energia (calor) que son susceptibles de

ordenar sus atomos y por lo tanto, cristalizar , el segundo pico exotérmico y de
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mayor intensidad se encuentra ubicado a 360 °C y corresponde al proceso de

cristalizaciéon del recubrimiento.
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Figura 4.22.- Analisis termogravimétrico de los recubrimientos de Ni-P simples
(tal como se deposita).

Adicionalmente con el analisis termogravimétrico (TGA) se analizaron los
recubrimientos con el siguiente ciclo térmico (figura 4.22): se partié6 de 50°C a
950°C y se dej6 a esa temperatura durante 5 min y, se enfri6 hasta llegar
nuevamente a 50°C, con velocidad de calentamiento y enfriamiento de 10°C por

minuto.

En la figura 4.22 muestra como el recubrimiento a distintos tiempos de
depositacion se ve afectado al incrementar la temperatura ya que existe una
disminucién en la masa de estos recubrimientos al aumentar este factor. En esta
misma figura se puede ver que el recubrimiento a 1 hora fue el mas afectado
disminuyendo considerablemente su masa de 2.8 mg hasta 2.25 mg a una
temperatura de 900°C, y los recubrimientos de 2, 3 y 4 horas disminuyeron pero
no tan notablemente, afectada su masa solamente alrededor de 2 mg, todos los

recubrimientos tienen el mismo comportamiento al incrementar la temperatura.

54



UAEH ICM

4.3.1.5.- Aspecto superficial.

En la figura 4.23, se muestra la fotografia a 1000 aumentos del recubrimiento a 1
hora, donde se puede distinguir el niquel conglomerado en ciertas zonas, y un
delgado recubrimiento adherido al sustrato, y se observan algunos poros en el

revestimiento.

AN Aglomerados de
Ni

UAEH 25KV

Figura 4.23.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie del sustrato a 1 hora
de recubrimiento.

En la figura 4.24 a 1000 aumentos, se puede ver al niquel un poco més disperso y
se alcanza a distinguir un poco mas denso el recubrimiento adherido al sustrato
durante 2 horas comparado con el revestimiento a 1 hora, pero de la misma

forma, se observan poros un poco mas pequefos.

Aglomerados de__—
Ni

T T
UAEH 295KV X1,000 14mm

Figura 4.24.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie del sustrato a 2 horas
de recubrimiento.
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En la fotografia a 1000 aumentos de la figura 4.25, se puede ver que los
conglomerados de niquel se esparcieron mas que en los recubrimientos
anteriores (a 1 y 2 horas), y se hicieron mas pequefios, al igual que la apariencia
del sustrato cambié mucho por la mayor cantidad de recubrimiento adherido a él,

y se ven poros pero de menor tamafo que en las imagenes anteriores.

Aglomerados de

Poros Ni

L igum F1
UAEH 25 KU X1.808 1Smm

Figura 4.25.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie del sustrato a 3 horas
de recubrimiento.

En la imagen de la figura 4.26, se puede observar que es un recubrimiento menos
poroso, al igual que mas denso, y unas particulas de niquel que se alcanzan a

observar de menor intensidad que en los recubrimientos a 1,2 y 3 horas.

Poros

Aglomerados de
Ni

~— _ iewm F1
UAEH 25KU X188 14mm

Figura 4.26.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie del sustrato a 4 horas
de recubrimiento.

En las figuras anteriores se puede observar cémo fueron disminuyendo los poros

conforme se incrementa el tiempo de depositacion, de la misma forma los
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conglomerados de Ni se fueron desvaneciendo poco a poco al aumentar el

espesor del recubrimiento, donde él Ni se disperso sobre la superficie de éste.

4.3.2.- Recubrimiento compuesto Ni-P-particulas

Como se menciond anteriormente, los recubrimientos con Ni-P son muy eficaces
para combatir la corrosion, asi como también dan un aspecto superficial muy
bueno, al incorporarle particulas a este recubrimiento, como son en este caso las
de carburo de silicio y carburo de tungsteno (SiC y WC), lo hacen mas resistente
al desgaste y menos poroso, por consiguiente, mas resistente ante la corrosion,
pero disminuye en cuanto al aspecto superficial, ya que, las particulas de carburo

dan un color mas obscuro, opaco e incrementan la rugosidad del sustrato.

A continuacién se muestran los resultados obtenidos de la caracterizacion de los
recubrimientos Ni-P-(SiC) y Ni-P-(WC) en los siguientes apartados, donde se
estudiaron aspectos como su composicion fisica, espesor, aspecto superficial y

micro-dureza de estos recubrimientos compuestos.

4.3.2.1.- Composicion quimica.

El primer parametro a evaluar fue la composiciéon quimica, con el fin de determinar
gué porcentaje de particulas de SiC, asi como también de WC, que se lograron
adicionar al recubrimiento de Ni-P. El andlisis se llevo a cabo mediante un método
cualitativo semi-cuantitativo con EDS. Se muestran los resultados en las Tablas
X1, XIll.

Tabla XIll.- Resultados de composicién quimica del recubrimiento con distintas
concentraciones de particulas de SiC.

Elemento % en peso
1g de SiC 3g de SiC 6g de SiC
Ni 76.00 69.26 69.09
P 4.57 3.62 3.25
Si 6.78 11.20 12.16
C 12.46 15.06 15.88
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Como se aprecia en la tabla Xl el porcentaje en peso de Ni y P disminuyen de
76.00 a 69.26 % en peso de Niy de 4.57 a 3.62 % en peso de P al incrementar de
1 gramo a 3 gramos de SiC, pero no varia mucho al incrementar la concentracion
de particulas de 3 gramos a 6 gramos donde disminuye el Ni de 69.26 a 69.09 %
en peso y el P de 3.62 a 3.25 % en peso. Sin embargo, al incrementar la
concentracion de particulas de SiC aumenta la cantidad de Si de 6.78% en peso
para 1 gramo hasta 12.16% en peso para 6 gramos y aumenta el C de 12.46% en
peso para 1 gramo a 15.88 % en peso para 6 gramos de SiC depositados en el

recubrimiento.

En la figura 4.27 se muestra el espectro EDS del recubrimiento Ni-P-(SiC) con
una concentracion de 6 gramos del polvo ceramico, donde se observa como los
picos bien definidos de Ni predominan en el recubrimiento pero existe una

cantidad significante de Siy C asi como también de P en el recubrimiento como

se muestra en la tabla XII.

Figura 4.27.- Espectro EDS que indica la composicion quimica semicuantitativa
del recubrimiento aplicado en 4 horas con 6 gramos de SiC.

En la tabla Xl se muestran los porcentajes en peso de los elementos que forman
el recubrimiento de niguelado quimico compuesto, con particulas de WC a

distintas concentraciones: 0.3g, 0.6gy 1g.
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Tabla XIlIl.- Composicion quimica de los recubrimientos con diferentes
concentraciones de WC.
Elemento % en peso
0.3g de WC 0.6g de WC 1g de WC
Ni 76.98 44.96 80.02
P 4.50 3.23 3.94
2.51 37.72 0.37
C 16.01 14.10 44.07

Los datos en la tabla XllIl indican que no hay cantidades grandes de W, pero como
se muestran en las micrografias en microscopia optica de las figuras 4.31, 4.32 y
4.33, y como se indic6 anteriormente, las particulas de WC son demasiado
pequefias por lo que se recubrieron de Ni-P y es posible que no sean detectadas

por el andlisis EDS.

2200
2000
1800
1600
1400
1200

1000
800
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0.000 3.000 6.000 9,000 12,000 15.000 18,000
kel

Figura 4.28.- Espectro EDS que indica la composicién quimica semicuantitativa
del recubrimiento aplicado en 4 horas con 1 gramos de WC.

En la figura 4.28 se muestra el espectro del andlisis EDS aplicado al
recubrimiento Ni-P-(WC) con 1 gramo de concentracion del polvo ceramico,
donde se pueden observar los picos bien definidos de los elementos como el Ni,
P, W, C que componen este recubrimiento.
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4.3.2.2.- Espesor.

Al montar los sustratos con recubrimiento Ni-P-(SiC) en un corte transversal en
baquelita, se observd, por medio del microscopio Optico, la cantidad de
revestimiento y el acomodo de las particulas adheridas al sustrato, a 4 horas de

recubrimiento.

Como se muestra en la figura 4.29 a 1000 aumentos, se observa una capa de
recubrimiento con un espesor de 41.01 um con particulas de SiC de forma
angulares, adherida al sustrato, a 4 horas de exposicion a la solucién de
niguelado quimico compuesto con 1 gramo de particulas de SiC, donde se puede

apreciar un acomodo irregular de las particulas en el recubrimiento.

Recubrimiento
Ni-P

Figura 4.29.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(SiC) con 1 g de
SiC.

En la figura 4.30, se muestra el recubrimiento de Ni-P-(SiC) a 1000 aumentos,
donde se puede apreciar las particulas del ceramico adherido en una
concentracion de 3 g., adicionado al bafio de niquelado quimico dando un espesor
de recubrimiento de 41.45 um, donde las particulas se depositaron de manera

irregular en el recubrimiento.
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Recubrimiento
Ni-P

Figura 4.30.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(SiC) con 3 g de
SiC.

En la figura 4.31 a 1000 aumentos, se muestra el espesor del recubrimiento de Ni-
P-(SIiC) adherido al sustrato, con una concentracion de SiC de 6 g., dando un
espesor de 30.81 um, con las particulas del ceramico acomodadas de forma

irregular en el recubrimiento.

Recubrimiento
Ni-P

30.81 um

Figura 4.31.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(SiC) con 6 g de
SiC.

De la misma forma que a los sustratos con recubrimiento de Ni-P-(SiC), se

montaron los sustratos con recubrimiento Ni-P-(WC), en un corte transversal, en
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baquelita y perfectamente pulidas las probetas, se observdé por medio del
microscopio Optico de reflexion la cantidad de revestimiento (espesor) y el
acomodo de las particulas de WC adheridas al recubrimiento, que se llevé a cabo
también durante un tiempo de 4 horas continuas expuestas a la solucion de

niquelado quimico compuesto.

Como se muestra en la figura 4.32, se observa una capa de recubrimiento con un
espesor de 35.15 um con particulas de WC de forma en hojuela, adheridas al
sustrato con una distribucién de particula no homogénea, a 4 horas de exposicion
a la solucion de niquelado quimico compuesto con 0.3 gramos de particulas de
WC.

Recubrimiento

Ni-P

Figura 4.32.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(WC) con 0.3 g de
WC.

En la figura 4.33, muestra el recubrimiento de Ni-P-(WC) con una concentracion
de WC de 0.6g, como aumenta la concentracion de particulas que en el
recubrimiento con 0.3g de WC, se distinguen mas particulas adheridas al
recubrimiento, asi como también se aprecia que se encuentran con una
distribucion no homogénea y un tanto aglomeradas las particulas. También se
observa una capa de recubrimiento con un espesor de 31.03 um durante 4 horas
de exposicion a la solucion de niquelado quimico compuesto con particulas de
WC.
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Recubrimiento
Ni-P

31.03 um

Figura 4.33.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(WC) con 0.6 g de
WC.

En la figura 4.34 se muestra el recubrimiento de Ni-P-(WC) con 1g de particulas
de WC, siendo ésta la mayor concentracion que se agrego al bafio de niquelado
quimico, se observa que hubo una mayor adherencia de las particulas al
recubrimiento durante 4 horas, con una distribucién no homogénea y aglomerados
de las particulas de WC, comparando con los recubrimientos observados en las
figuras 4.32 y 4.33, en ésta concentracién de particulas (1g) existe una mayor

adherencia de éstas en el recubrimiento.

Recubrimiento
Ni-P

42 53 um

Figura 4.34.- Imagen a 1000 aumentos del recubrimiento Ni-P-(WC) con 1 g de
WC.
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En la figura 4.35 se muestra la grafica correspondiente a la variacion del espesor
del recubrimiento al incorporar diferentes concentraciones de SiC, donde el
espesor se ve afectado al incorporar mayor cantidad de particulas duras, al
incrementar de 1 g a 3 g de particulas el espesor no se ve afectado ya que solo
varia de 41.01um a 41.45 um, pero al incrementar la concentracion hasta 6 g el
espesor se ve afectado disminuyendo hasta 30.81 um, ademas, no se logra
formar un espesor uniforme a lo largo del recubrimiento y por lo tanto, aumenta la

rugosidad en éste y disminuye el espesor del recubrimiento en el sustrato.
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n
Ll 34 1
32 | espesor(um) |
concentraci n de partcsculas SiC(b)
1 |
30 T T T T T T T T T T T T
0 1 7

2 3 4 5 6
Concentraci n de SiC (g)

Figura 4.35.- Espesor del recubrimiento a diferentes concentraciones de SiC.

En la figura 4.36 se muestra la gréfica correspondiente a la variacion del espesor
del recubrimiento al incorporar diferentes concentraciones de WC, donde el
espesor se comporta de manera diferente que con particulas de carburo de silicio,
al incorporar mayor cantidad de particulas duras de 0,3g a 0,6g disminuye el
espesor de 35.15 um a 31.03 um, pero al incrementar hasta 1g la concentracion
de WC aumenta el espesor del recubrimiento a 42.53 um, pero de la misma forma
gue con particulas de SiC se pierde la uniformidad del recubrimiento aumentando

la rugosidad en éste.
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Figura 4.36.- Espesor del recubrimiento a diferentes concentraciones de WC.

4.3.2.3.- Aspecto superficial

En la figura 4.37 se muestra la fotografia tomada por el MEB del recubrimiento de
Ni-P-(SiC) con una concentracion de particulas adheridas al bafio de 1g, donde
se observa el acomodo irregular de las particulas, no se presentan

aglomeraciones y no se tienen poros en el recubrimiento.

Particulas de
Particulas de siC
SiC

Recubrimiento
Ni-P

s

— "i8BFm F1
UAEH 28KV X250 28mm -

S

Figura 4.37.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 1 gr. de particulas de SiC.
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La figura 4.38 corresponde al recubrimiento con 3g de SiC donde se logra
apreciar una cantidad mayor de particulas adheridas que en el recubrimiento que
se observa en la figura 4.37, de igual forma las particulas se acomodaron de

manera no homogénea y no presenta poros el recubrimiento.

Particulas de
Particulas de SiC
SiC

Recubrimiento
Ni-P

UAEH / 20KUY

Figura 4.38.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 3 gr. de particulas de SiC.

En la figura 4.39 se observa el recubrimiento de Ni-P-(SiC) con una concentracion
de SiC de 6g, en la cual se puede observar que el recubrimiento no presenta
poros y las particulas se distribuyeron de forma irregular al igual que en las figuras

4.37 y 4.38 con menor concentracion de particulas de SiC.

Particulas de SiC

SiC

Recubrimiento
Ni-P

- 160rn F1 MEE
ST X250 2Bmm
R . e e SO

Figura 4.39.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 6 gr. de particulas de SiC.
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En la figura 4.40 se muestra el recubrimiento compuesto con 0.3 gramos de WC,
donde se observa un acomodo del ceramico un poco mas homogéneo sobre el

sustrato y no se encuentran poros sobre el recubrimiento.

Figura 4.40.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 0.3 gr. de particulas de WC.

En la figura 4.41 se observa el recubrimiento Ni-P-(WC) con una mayor
concentracion de particulas (0.6 g) donde se aprecia como incrementa el

contenido de WC adherido al recubrimiento.

Particulas de
Particulas de SiC
SiC

Recubrimiento
Recubrimiento Ni-P

Ni-P

Figura 4.41.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 0.6 g. de particulas de WC.
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En la figura 4.42 se muestra el recubrimiento con 1g. de particulas de WC, donde
se observa que cubren por completo al sustrato, no se observan poros y por el
tamafio de los polvos no se incrementa demasiado la rugosidad, ya que se

lograron cubrir por el recubrimiento Ni-P.

Figura 4.42.- Fotografia tomada por el MEB de la superficie a 4 horas de
recubrimiento con 1 g. de particulas de WC.

4.3.2.4.- Micro-dureza.

En la gréfica de la figura 4.43 se exhibe la dureza de los recubrimientos de
niquelado quimico compuesto con particulas de SiC a distintas concentraciones

de los polvos ceramicos.

Como se presenta en esta gréafica, la concentracion de particulas adheridas al
sustrato modifican la dureza del recubrimiento haciendo elevar esta propiedad en
gran medida en el recubrimiento con particulas de SiC, elevando la dureza de
1746.2 a 2806.3 HV1o000 variando la concentracién de 1 a 3 gramos de particulas
respectivamente, sin embargo, no existe un aumento significativo en la dureza al
incrementar la concentracion de las particulas de SiC de 3 a 6 gramos existiendo
una diferencia de tan solo 141.72 HV1o00.
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Figura 4.43.- Durezas de los recubrimientos con particulas de SiC.

En la gréfica de la figura 4.44 se muestra la dureza correspondiente a los
recubrimientos de niquelado quimico compuesto con particulas de WC con

distintas concentraciones de este polvo ceramico.
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Figura 4.44.- Durezas de los recubrimientos con particulas de WC.
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Como se observa en la grafica de la figura anterior correspondiente a las durezas
de los recubrimientos de niquelado quimico compuesto con particulas de WC a
distintas concentraciones, al incrementar la cantidad de particulas adicionadas de
0.3 a 0.6 gramos se eleva la dureza del recubrimiento de 891.3 a 973.5 HVso0, Sin
embargo, al seguir acrecentando la concentracion de WC la dureza no sufre un
cambio considerable ya que se mantiene en el rango de dureza correspondiente a
la obtenida con 0.6 g de particulas.
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CONCLUSIONES.

Los resultados muestran que al incrementar el espesor del revestimiento aumenta
la concentracion de Ni-P y disminuyen la cantidad de poros en el recubrimiento,
desde 85.72 hasta 87.54 % en peso de Niy desde 5.9 a 6.35 % en peso de P. Al
someter al recubrimiento de Ni-P a un tratamiento térmico por encima de 350°C

produce la cristalizacion del mismo, ya que tal como se deposita es amorfo.

Al incremental la concentraciéon de particulas duras dentro del bafio de niquelado
quimico, de 1g/L a 6g/L en el caso del SiC y de 0.3g/L a 1g/L de WC, se
incrementa la cantidad de particulas adheridas al sustrato, aumentando
propiedades como la dureza, la resistencia al desgaste y a la corrosion, pero
existe un decremento en el espesor del recubrimiento ya que las particulas

infieren de manera negativa sobre el deposito de éste en el sustrato.

Con las particulas de SiC se incrementé de manera considerable la rugosidad, ya
que el tamafio de los polvos ceramicos es relativamente grande, en el orden de
<25um, por lo que en el recubrimiento aumento esta propiedad. Con las particulas
de WC se increment6 la rugosidad, pero no de la misma manera que con las de
SiC, ya que el tamafio de las particulas de WC es mucho mas pequefio y se
lograron adherir de mejor forma al recubrimiento quedando de igual forma,

recubiertas de Ni-P.

El aspecto superficial de los sustratos se ve afectado al incorporar los polvos
ceramicos debido al color opaco de éstos, de manera que el aspecto brilloso del
recubrimiento Ni-P quedé a un lado al ser incorporadas particulas duras y formar

un recubrimiento de niquelado quimico compuesto.
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PROBLEMATICA PENDIENTE

De acuerdo a los resultados obtenidos en esta tesis se puede dejar como trabajo
a futuro el hacer las pruebas de corrosion pertinentes para poder determinar con
exactitud qué tan resistentes son estos recubrimientos a distintos medios

COITOSIVOS.

Al igual que tratar de co-depositar cantidades mayores a 1 gramo para el caso de
las particulas de carburo de tungsteno sin que se precipite o descomponga el

bafio de niquelado quimico.

De igual manera, se deja abierta la forma de colocar la probeta dentro del bafio,
para una mejor depositacion de las particulas de carburo, para que se adhieran
de una forma mas uniforme sobre la superficie a recubrir. También la forma de ir
agregando la cantidad de particulas para que se adhieran al recubrimiento en la
superficie del sustrato sin descomponer el bafio de niquelado quimico (en el caso

de las particulas de WC).

Para estar mas seguros sobre un buen desempefio de estos recubrimientos se
pueden caracterizar éstos con otros métodos como el realizarle pruebas de

adherencia y verificar la resistencia al desgaste del recubrimiento compuesto.
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