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En este trabajo se estudio el efecto de parametros del proceso de niquelado quimico (tiempo y porcentaje de particulas
incorporadas al bafio de niquelado) sobre las propiedades de recubrimientos de Ni-P y Ni-P-X (X=SiC y WC). Las
propiedades evaluadas fueron espesor, microdureza Vickers, microestructura y composicion quimica. Sustratos de acero
AISI 1018 se recubrieron modificando la concentracion de particulas (SiC y WC) en el bafio de niquelado (0.1 a6 g/L) y
el tiempo de inmersion dentro de la solucion de niquelado. Se caracterizaron los recubrimientos obtenidos mediante
Microscopia Optica, MO, Microscopia Electronica de Barrido MEB, microdurémetro y Calorimetria Diferencial de
Barrido, CDB. Los resultados muestran que con las condiciones experimentales seleccionadas, se obtienen recubrimientos
de niquelado simple con 23 m de espesor después de 4 h de inmersién y durezas superiores a 600 HV 1. Al incorporar
particulas duras en el bafio de niquelado, se observa un incremento no lineal de la concentracion de particulas co-
depositadas (SiC y WC) con el incremento la concentracién de particulas en el bafio, obteniendo espesores de
recubrimiento de 40.45 um y 45.30 um cuando se adicionan SiC y WC respectivamente, durante 4 horas de inmersion.
Las microdurezas de los recubrimientos compuestos fueron muy superiores a las del niquelado simple, con valores entre
900 - 2400 HVsq,
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In this work it was studied the effect of the process parameters of the electroless nickel plating (substrate immersion time
and percentage of added particles into the electroless nickel plating solution) on the properties of electroless Ni-P and
composite electroless Ni-P-X (X=SiC y WC). The evaluated properties were: Vickers hardness, microstructure and
chemical composition. Steel substrates AISI 1018 were coated, making changes on the quantity of particles (SiC and WC)
added to the nickel solution (0.1 to 6 g/L), as well as on the substrate immersion time. The coatings were characterized by
means of optical microscopy, OM; scanning electron microscopy, SEM, Vickers hardness testing, HV, and differential
scanning calorimetry, DSC. Results shown that is possible to obtain EN coatings with thickness of 23 um, after 4 h of
substrate immersion time and hardness by above of 600 HV,y. On the other side, results of CEN coatings shown that the
quantity, of codeposited particles of SiC or WC in the coating, is not directly proportional with the concentration of
particles into electroless nickel plating solution. Coating thickness of 40.45 um and 45.30 um were obtained for
codeposited particles of SiC and WC respectively after 4 h of substrate immersion time. Hardness of CEN coatings is very
higher than those found in the EN coatings; from 900 to 2400 HVsq,
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1. Introduccién

El niquelado quimico simple (NQS) es un procedimiento
mediante el cual se puede depositar, sin emplear una fuente
exterior de energia, una capa 0 recubrimiento de una
aleacion de Ni-P o Ni-B. El proceso se lleva a cabo por la
accion catalitica del material a recubrir, sin necesidad de
aplicacion de voltaje, esta caracteristica da lugar a la
obtencion de recubrimientos con espesores uniformes, que
no se ven afectados por la geometria del sustrato, como

*e-mail: fsanchez@uaeh.edu.mx

ocurre en el caso de los recubrimientos electroliticos. Por
sus caracteristicas los depositos de Ni-P (niquelado
quimico simple) ofrecen al sustrato (por ejemplo un metal
de baja resistencia mecanica y a la corrosion) cualidades
como buena resistencia a la corrosion, resistencia al
desgaste, dureza y brillo. [1].

A pesar de sus buenas propiedades, el NQS no posee las
caracteristicas  suficientes para  satisfacer  ciertas
aplicaciones ingenieriles donde se requiere de manera
conjunta resistencia a la corrosion y al desgate, por tal
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Figura 1. Micrografias en microscopia Optica del espesor del
recubrimiento de niquelado simple a diferentes tiempos de suspension:
a) 1h, b) 2h, c) 3h y d) 4h.
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motivo han sido desarrollados los recubrimientos de
niquelado quimico compuesto (NQC). En éstos se co-
depositan diferentes tipos de particulas duras (ceramicos) o
lubricantes solidos para aumentar la resistencia al desgaste,
generando incrementos de la dureza del recubrimiento o la
disminucion del coeficiente de friccion del mismo, en
funcion del tipo de particula co-depositada [2].

Una de las principales dificultades que surgen en la
obtencion de recubrimientos de NQC es mantener dispersas
0 en suspension, de manera homogénea dentro del bafio de
niquelado, las particulas sélidas que se pretenden co-
depositar. Dependiendo de sus caracteristicas: densidad,
tamafio y morfologia, éstas tienden a sedimentar por efecto
de la gravedad, para evitar lo anterior, se utilizan diversos
métodos como pueden ser: agitacién mecanica, inyeccion
de aire, ultrasonido, circulacion o reflujo del bafio, entre
otras [3].

Por otro lado, en los depdsitos de NQC donde se
incorporan particulas duras, el acabado superficial se ve
modificado, reflejandose en los distintos grados de
rugosidad que se pueden obtener. Cabe sefialar que la
rugosidad dependera de diversos aspectos tales como: la
dureza, el tamafio, la morfologia y la distribucién en la
matriz de Ni-P de las particulas co-depositadas,
adicionalmente del espesor del recubrimiento y la
concentracion de particulas incorporadas al bafio de
niquelado quimico. Un alto grado de rugosidad puede
resultar indeseable (desprendimiento de particulas y en
consecuencia menor resistencia al desgaste), por tal motivo
es necesario controlar cada uno de los factores que la
afectan, para obtener acabados superficiales acordes con la
aplicacién final y que permitan una mayor vida util de la
pieza recubierta [4]. Hay algunos estudios para sistemas
particulares que muestran el modo en que la presencia de
particulas duras co-depositadas afecta sobre las
propiedades mecénicas 'y  superficiales de los
recubrimientos [4-6].

Son diversos los recubrimientos de NQC han sido
reportados, por ejemplo; con particulas de teflén entre 20-
25% en volumen [7], para piezas sometidas a elevadas
fuerzas de friccion por deslizamiento, otro caso de NQC es
con particulas ultra finas de diamante, que aportan una
dureza excepcional al material, alta resistencia a la
abrasion, al impacto y al desgaste [8]. Otro tipo de
recubrimiento de niquelado quimico compuesto reportado
es con nitruro de boro, con estos se obtienen, bajos
coeficientes de friccion sin reducir la dureza, los
contenidos de nitruro de boro reportados oscilan entre 6 y 8
% en peso [9].

El objetivo de este trabajo es obtener y caracterizar
recubrimientos de NQC del tipo Ni-P-SiC y Ni-P-WC
modificando parametros del proceso, tales como tiempo de
inmersion del sustrato y la concentracion de particulas
duras adicionadas en el bafio de niquelado.
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Figura 2. Termogramas (CDB) de los recubrimientos Ni-P simples en
funcién del tiempo.

Recubrimiento

Recubrimiento

Figura 3. Micrografia (MO) del espesor del recubrimiento Ni-P-X
obtenido por inmersién del sustrato en el bafio de niquelado quimico
durante 4 h para (a) X=SiC (6 g/L) y (b) X=WC (3 g/L).
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2. Metodologia experimental

Se preparé una solucion de niquelado quimico usando
los reactivos y concentraciones descritas en la Tabla 1. La
solucién de niquelado se mantuvo estable con un pH de 4.6
conseguido con adiciéon de una solucion buffer acido
propionico-acetato de sodio, con éste pH se logra una
velocidad de depositacion Optima [10]. La solucién de
niguelado quimico se mantuvo a 85°C en un bafio termo-
regulado durante el proceso de depositacién, para
garantizar la estabilidad quimica y una velocidad de
dep6sito adecuada, de acuerdo al procedimiento
experimental descrito en trabajos anteriores [11,12].

Probetas rectangulares de 50x10x2 mm de acero AlSI
1018 deshastadas hasta lija No. 800, se recubrieron
mediante la inmersion de las mismas en la solucién de
niquelado quimico anteriormente descrita, durante tiempos
desde 1 hasta 4 h para la obtencién de recubrimientos de
niquelado simples. Para la obtencion de recubrimientos de
niguelado quimico compuesto, a la solucion de niquelado,
se le agregd la cantidad necesaria de particulas duras: SiC
(sigma-aldrich 99.9%, Dy, 50<25 pum) y WC (sigma-aldrich
99.8%, Dimso<12 um), en el rango de 1 a 6 g/L de SiC y de
0.3 a 1 g/L de WC, las cuales se mantuvieron en
suspension mediante agitacion mecanica con parrilla y
barra magnética agitadora a 1500 rpm. Las concentraciones
de particulas fueron seleccionadas a partir de estudio de
suspensiones, optando por aquellos rangos en los cuales las
particulas no sedimentaban [13]. El tiempo de inmersién de
los sustratos en la solucién de niquelado quimico
compuesto se fijo a 4 h, para garantizar un recubrimiento
con espesor superior a 20 um.

Los recubrimientos obtenidos fueron caracterizados
mediante: microscopia Optica (Olympus BX41) para
evaluar el espesor y observar cualitativamente la calidad
del recubrimiento, microdurémetro (Buehler ECOMET-4)
para evaluar su dureza, analisis térmico diferencial
(Mettler-Toledo DSC 822°) para determinar la estabilidad
térmica, plasma acoplado inductivamente, ICP (Perkin
Elmer) para determinar los porcentajes en peso de Niy P
en el recubrimiento, y microscopia electrénica de barrido,
MEB (Jeol JSM 6300) para analizar cualitativamente la
presencia de porosidad, imperfecciones asi como
proporcién y distribucion de particulas duras en los
recubrimientos compuestos.

3. Resultados y discusién

Del analisis de los resultados de analisis quimico de los
recubrimientos obtenidos mediante ICP se extrae que la
cantidad de niquel que se deposita en el recubrimiento
disminuye conforme se aumenta el tiempo de exposicion a
la solucién de niquelado quimico, desde 94 hasta 93.5 % en
peso, mientras que la cantidad de fésforo (P) muestra el
comportamiento opuesto, alcanzando un valor méaximo de
6.4% en peso, después de 4 h de inmersién. Lo anterior
indica que al incrementar el tiempo de recubrimiento, se
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Tabla 1. Formulacién de la solucién de niquelado quimico [11,12].
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Cantidad Formula Nombre y pureza Funcién

600 ml H,O Agua Solvente

0.2M NiSO, Sulfato de niquel Proporciona el Ni

0.25M NaH,PO, Hipofosfito de sodio Agente reductor

0.1M C3HgO, Acido propiénico Agente controlador de pH

0.25M C3HgO4 Acido lactico Agente acelerador
1.13x10°M Pb Plomo Agente estabilizador

0.3 M CH3;COONa Acetato de sodio Agente complejante

logrardn mejores propiedades ante la corrosién debido al
incremento en el porcentaje de P [14].

El efecto del tiempo de suspension sobre el espesor del
recubrimiento de niquelado simple depositado se muestra
en la Figura 1, donde se presenta las micrografias obtenidas
mediante microscopia 6ptica de cortes transversales de los
recubrimientos Ni-P simples a diferentes tiempos de
inmersion.

Se puede observar en las micrografias que los
recubrimientos de NQS obtenidos son muy homogéneos en
espesor, sin porosidad aparente, fieles al contorno
recubierto (sustrato) e incrementan en funcion del tiempo.
Se aprecia una separacion entre el sustrato y recubrimiento,
defecto de borde propiciado por la diferencia de durezas
entre sustrato-recubrimiento-resina (linea obscura en medio
del recubrimiento y el sustrato), la cual se puede asociar al
proceso de corte y desbaste durante la preparacién de la
probeta para su montaje en resina epdxica, el cual se
presume que separa mecanicamente el recubrimiento del
sustrato. Los resultados de los espesores se analizaron
matematicamente, con el fin de obtener la velocidad de
depositacion, encontrando una dependencia lineal
directamente proporcional entre el espesor y el tiempo de
inmersién de acuerdo a la ecuacion: e=4.61*t+5.48, siendo
e, el espesor y t, el tiempo de inmersién. Con lo anterior, es
posible controlar el espesor del proceso Unicamente
conociendo el tiempo de inmersién (parametros de disefio
ingenieril).

En la Figura 2 se presenta el termograma (CDB) de
recubrimientos Ni-P simples en funcién del tiempo de
depositacion. Se puede observar que independientemente

del tiempo, la presencia de dos picos exotérmicos, los
cuales son asociados a cambios microestructurales del
recubrimiento: el primero de ellos aparece al llegar a la
temperatura de 280°C aproximadamente (1), y corresponde
a la temperatura a la cual se produce la transicidn vitrea, ya
que éste tipo de recubrimientos en su condicién de tal
como se depositan tienen condicion amorfa [16]; el
segundo pico exotérmico, de mayor intensidad, se
encuentra ubicado a 360 °C (2) y corresponde al proceso de
ordenamiento y cristalizacion de la estructura atomica,
desde wuna estructura desordenada (amorfa) a la
cristalizacion de una estructura ordenada formada por una
mezcla de Ni-fcc como material base y precipitados de una
fase cristalina de NisP [17]. Se aprecia adicionalmente, que
el tiempo de depositacion no modifica la curva del
diagrama, por lo tanto en todos los casos, se obtiene el
mismo ordenamiento estructural del recubrimiento, amorfo.
En el interior de la Figura 2 se presenta la micrografia
obtenida mediante MEB de la superficie frontal del sustrato
con el recubrimiento de niquelado simple obtenido después
de 3 h de inmersion, en el cual se denota el aspecto tipico
de este tipo de recubrimientos, caracterizado por la
presencia de “domos” esféricos [18] sin ningln tipo de
poro. Finalmente se determind la microdureza del
recubrimiento Ni-P simple, obteniendo valores promedios
de 585 + 16 HV,q, independiente del tiempo de inmersion,
los cuales son usuales en este tipo de recubrimiento [19].

Con lo anterior se obtuvo y caracterizo6 el recubrimiento
de Ni-P simple, el cual sirvi6 como referencia para la
obtencion de los recubrimientos de NQC: Ni-P-X (X=WC
y SiC). Para obtenerlos se agregaron particulas duras de

Tabla 2. Composicion quimica de los recubrimientos compuestos con diferentes concentraciones de SiC.

Particula co- Concentracion de % Ni % P % particulas*
depositada particulas en el bafio (en peso) (en peso) (en peso)
(9/L)
1 82.6 5.4 12
SiC 3 75.1 4.9 20
6 65.8 4.2 30
0.3 66.7 4.3 29
wcC 0.6 60.2 3.8 36
1 47 3 50

*Se obtuvo por diferencia.
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Figura 4. Micrografia (MEB) del espesor del recubrimiento Ni-P-X
obtenido por inmersion del sustrato en el bafio de niquel ado quimico
durante 4 h para (a) X=SiC (6 g/L) y (b) X=WC (3 g/L).

SiC y WC en el bafio de NQS, empleando las mismas
condiciones experimentales. En la tabla 2 se presenta la
composicion quimica (%Ni y %P) para distintas
concentraciones de los ceramicos en la solucion.

Se puede observar en los resultados mostrados en la
Tabla 2, una disminucion importante de la concentracion
de Ni y P en el recubrimiento, respecto a la que presentaba
el recubrimiento de NQS independiente del tipo de
particulas co-depositadas, es decir al incrementar la
concentracion de particulas en suspension, disminuye el
porcentaje de Ni y P a causa del incremento de particulas
co-depositadas. Este efecto es més notorio en el caso del
WC, posiblemente porque se depositan un mayor nimero

Tabla 3. Microdurezas de recubrimientos Ni-P compuestos con SiC'y WC.
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de particulas debido a su menor tamafio. Lo anterior
permite concluir que al incrementar la concentracién de
particulas duras dentro del bafio de niquelado quimico,
desde 1 g/L hasta 6 g/L en el caso del SiC y desde 0.3 g/L a
1 g/L de WC, se incrementa la cantidad de particulas co-
depositadas.

A pesar de lo anterior, si se evalla el contenido relativo
de Ni y P en los recubrimientos obtenidos, se obtiene una
relacion en peso de Ni:P de 15:1, practicamente igual a la
del NQS obtenido (94%Ni-6%P), por lo que quimicamente
el recubrimiento no se ha visto afectado por la co-
depositacion de particulas.

En la Figura 3 se presentan las micrografias obtenidas
mediante MO del corte transversal de los recubrimientos de
Ni-P-(SiC) y Ni-P-(WC) conseguidos por inmersion
durante 4 horas a diferentes concentraciones de particulas
ceramicas en la suspension. En estas micrografias es
posible observar que no se ha producido separacion del
recubrimiento del sustrato durante la preparacion de
muestra, siendo indicativos de una buena adherencia al
sustrato y que las particulas duras eliminan el defecto de
borde que se produce cuando se cortan y pulen las probetas
para su observacion.

El aspecto frontal de los recubrimientos se obtuvo
mediante ME y se muestran las micrografias en la Figura 4,
en las que se puede distinguir la presencia de particulas co-
depositadas homogéneamente distribuidas para ambos
recubrimientos. En el caso del SiC, en que las particulas
son de gran tamafio, es posible encontrar una distribucion
de propiedades mecanicas (rugosidad y dureza) mas
heterogénea que en el caso del WC. En ambos
recubrimientos no se aprecia cualitativamente la presencia
de poros.

Finalmente en la Tabla 3 se presentan los resultados de
microdureza obtenidos para cada uno de los recubrimientos
compuestos, observando en términos generales un
incremento notable de dureza respecto al que presentaba el
NQS (~600 HV1qp). Lo anterior es debido a la presencia de
las particulas duras. EI comportamiento de la microdureza
de los recubrimientos compuestos es de incrementar su
valor al incrementar el porcentaje de particulas agregadas
al bafio, hasta llegar a un maximo de ~2600 HVsq, y ~970
HVspo para los recubrimientos de NQC con SiC y WC

Microdureza del recubrimiento

Particulas en Concentracion de Ni-P-SiC Ni-P-WC
suspension particulas HVso HVso
(g/L) (g/L) (Kgf /mm?) (Kgf /mm?)
1 1750 -
SiC 3 2575 -
6 2500 -
0.3 - 890
WC 0.6 - 973
1 - 955

132



Superficies y Vacio 25(2) 128-133, junio de 2012

respectivamente, posteriormente la dureza disminuye; este
fenémeno es debido a la sobresaturacion del recubrimiento
de particulas.

4, Conclusiones

Se obtuvieron y caracterizaron recubrimientos de
niquelado quimico simple (Ni-P) con valores de P entre 5.9
a 635 % en peso, para 1 y 4 h de inmersion
respectivamente. El analisis térmico mediante CDB
muestra que el recubrimiento obtenido es amorfo, dado que
aparecen claramente el pico de transicién vitrea y el de
cristalizacion. Los recubrimientos simples presentaron
durezas cercanas a los 600 HViy. Paralelamente, se
obtuvieron exitosamente recubrimientos compuestos de Ni-
P con particulas duras de WC y SiC. Los resultados
muestran que al incremental la concentracion 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. .
Finalmente se presentan micrografias frontales de los
recubrimientos simples y compuestos, donde confirman la
nula porosidad y la gran homogeneidad en todos los
recubrimientos obtenidos.
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