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Resumen

Cientificos de todo el mundo trabajan para lograr formas mas eficientes de proteger
los metales de la corrosién. Una de las formas mas empleadas por mejorar otras
propiedades ademads de la resistencia a la corrosidon en aceros, es la reduccion
quimica de niquel. Cuando se emplea hipofosfito como agente reductor en este
proceso, se desarrollan recubrimientos cuyas propiedades pueden mejorarse
aln mas tras un tratamiento térmico. Para evitar los problemas asociados a estos
tratamientos, se pueden codepositar durante el mismo proceso particulas ceramicas
duras que proporcionan a la pieza las propiedades deseadas en la deposicion. Este
trabajo tiene como objetivo disefiar un procedimiento adecuado para el desarrollo
de recubrimientos de niquel, fdsforo y nanoparticulas de ceria en aceros.

1. Introduccion

Proteger los metales contra la corrosion es de muy importante vy, para ello, existen
infinidad de métodos entre los que es posible destacar los recubrimientos protectores
por su elevada eficacia. Uno de los procesos mas empleados para desarrollar
recubrimientos protectores es la reduccién quimica, que implica la introducciéon
del sustrato en una solucion (bafio) que contenga iones del metal que compondra
el recubrimiento ademas de un agente reductor de forma que estos iones son
reducidos a metal en la superficie del sustrato sin necesidad de corriente eléctrica.

La reduccién quimica de niquel empleando hipofosfito como agente reductor
es de los procesos mas empleados para dar lugar a recubrimientos con elevadas
propiedades superficiales (Alberth, 1979). Estos recubrimientos se pueden mejorar
para englobar otras aplicaciones. En este sentido, una de las principales lineas de
investigacién es la codeposicion de nanoparticulas cerdmicas de elevada dureza.
En estudios recientes se ha demostrado que la adicion de nanoparticulas de ceria
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(CeO,) dalugar a recubrimientos protectores de alta dureza (Jin, Jiang, y Zhang, 2008)
aungue se requiere mas conocimiento del proceso para optimizar las condiciones de
procesado vy las propiedades de los recubrimientos obtenidos. Con este objetivo, en
este trabajo se desarrollan recubrimientos protectores de niquel, fésforo y nanoceria
sobre la superficie de aceros mediante tres métodos diferentes para la adicién de la
fase ceramica. El éxito de los procesos vendra dado por la eficiencia de obtencién de
los recubrimientos y las propiedades de estos.

2. Materiales y métodos

La composicion del bafio incluye una fuente de iones de niquel (NiO,S-6H,0), un
agente reductor (H,NaO,P-H,0) y un agente complejante (C_H.Na,-2H,0), todos ellos
en concentraciones adecuadas segun la literatura. Ningln otro reactivo se tuvo en
cuenta aunque en estudios similares otras sustancias como reguladores del pH y
aceleradores son afiadidas frecuentemente. Dada la composicién, el valor del pH
(8,0, ajustado empleando NaOH y HCl) y temperatura (70 °C) fueron escogidas como
aquellas que daban una mayor estabilidad al bafio.

En estas condiciones de referencia se depositaron recubrimientos Unicamente
de niquel y fésforo (Ni-P) para posteriormente seguir el mismo protocolo para la
codeposicion de nanoceria. La fase cerdmica se afiadid de tres formas diferentes: en
forma de nanoparticulas, nanodispersion y sol, siempre en la misma concentracién
dada por Balaraju (2003).

En primer lugar se midié el grosor de los recubrimientos para calcular la velocidad
de deposicién. A continuacién, la morfologia y composicién de los mismos fueron
evaluadas empleando el microscopio de barrido electrénico (SEM) y analisis de rayos
X (EDX). Finalmente, la dureza de los recubrimientos, su resistencia a la abrasiény a
la corrosion fueron evaluados.

3. Resultados y discusion

En la Tabla 1 se muestran los resultados obtenidos para cada uno de los procesos
para las velocidades de deposicion, composicién y dureza. Como se puede apreciar,
solo se incluyen dos procesos con nanoceria ademas del recubrimiento de referencia
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pues el bafio con la adicién de ceria en forma de sol no resulté en deposicion. El
proceso con mayor velocidad de deposicion es el correspondiente a la adicion
de nanoparticulas seguido por el de referencia y finalmente el llevado a cabo
con nanodispersién, que resulté ser el mas lento. En cuanto a la composicién (el
contenido no indicado corresponde a Ni y O), el Unico proceso que dio lugar a la
deposicion de la fase ceramica fue el que incluia la nanodispersiéon con un contenido
en Ce del 6.8 wt. % y en P ligeramente superior al de referencia. La adicién de
nanoparticulas no causo la deposiciéon de Ce pero aumentd el contenido en P del
3.2 al 5.2 wt.%. El efecto sobre la morfologia se puede observar en la Figura 1 donde
se ve que las nanoparticulas parecen aportar sitios para la nucleacion resultando
en un tamafio de grano menor en comparacion con el recubrimiento de referencia.
Por el contrario, la nanodispersion no afina el tamafio de grano ademas de producir
pequefios depdsitos en sus superficies. Aqui es donde se ve que los parametros
escogidos resultan en un proceso de codeposicion diferente que se hace patente
en la morfologia de los depdsitos obtenidos pues difieren considerablemente de los
obtenidos por Balaraju (2003).

Tabla 5. Velocidad de deposicion, composicion y dureza de los distintos procesos.

Ni-P/Ce02 Ni-P/Ce02
Recubrimiento Ni-P i-P/ Ce’o i /Ceo 2
nanoparticulas nanodispersion
Velocidad de d_eposmlon 0,175 0,233 0,05
(mm/min)
Composicion 32 55 .
P (wt. %) o o
Ce (Wt.%) ’ )
HV 469 327 318

Fuente: elaboracion propia.

Siguiendo con las propiedades mecdnicas, la dureza disminuye cuando aumenta
el contenido de P de los depdsitos (bafio con nanoparticulas), como cabe esperar
segun la literatura (Jin et al., 2008). Por el contrario, la deposicién de nanoceria nos
lleva a un resultado similar al del proceso de codeposicién, es decir, por debajo del
resultado de referencia siendo el contenido en P similar, lo que no era el resultado
esperado. Laresistencia a la abrasidn sigue un comportamiento similar al de la dureza,
como cabe esperar para este tipo de materiales sin diferencias significativas en los
indices de abrasién obtenidos, por ello no se muestran explicitamente. Finalmente,
la resistencia a la corrosion se evalué mediante la observacién de los recubrimientos
sometidos a unas condiciones corrosivas durante 48 h. Las primeras muestras en
fallar fueron las correspondientes al bafio con nanodispersién, es decir, aquellas con
ceria. De nuevo la codeposicion no resulta en una mejora de los recubrimientos.
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Posteriormente comenzaron a ser visibles marcas de corrosion en los recubrimientos
de referencia quedando los recubrimientos con alto contenido en P, es decir, los
correspondientes al bafio con nanoparticulas, intactos. Como era de esperar, estos
ultimos presentan la mayor resistencia.

Figura 1. Imagenes SEM de los recubrimientos de a) Ni-P b) Nanoparticulas de Ni-P/Ce02 c)
Nanodispersién de Ni-P/CeO2.
Fuente: elaboracion propia.

4. Conclusiones

Se concluye que los pardmetros escogidos para el desarrollo del proceso no eran los
adecuados para la codeposicién de nanoceria distribuida sobre la matriz conteniendo
niquel y fosforo ya que las propiedades medidas no mejoran las del recubrimiento
de referencia.
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