DESENVOLVIMENTO DE RECOBRIMENTOS NI-P COM
ADICAO DE PARTICULAS DURAS'

Everton Galvdo de Neiva®

Claudinei Margarida de Morais®
Wagner Sade*
José Roberto Tavares Branco®

Resumo

Revestimentos Ni-P pelo processo autocatalitico estdo com uma aplicagéo
crescente em alguns estados do Sul e Sudeste do Brasil, por aumentarem a
resisténcia ao desgaste e a corrosdo em diversas aplica¢des industriais, sendo,
portanto alternativa ao cromo hexavalente a um custo reduzido. Este trabalho
trata da aplicacdo dos recobrimentos Ni-P com adicdo de particulas duras em
componentes de maquinas utilizados na industria minero-metalurgico. Estas
particulas promovem aumento da resisténcia ao desgaste, sem comprometer a
resisténcia a corrosao. Investigou-se o desempenho de recobrimentos de Ni-P,
como depositado, com adicdo de alumina e tratado termicamente. Realizou-se
ensaios de resisténcia ao desgaste micro abrasivo e foi verificado que com os
novos parametros de produgdo do compdsito aumentou-se a resisténcia ao
desgaste das amostras, possivelmente a um menor custo.
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1 INTRODUGAO

A utilizacdo de revestimentos superficiais para a protegcdo conjunta contra o
desgaste e a corrosdo, tem crescido muito nos ultimos anos. Os processos de
recobrimentos pertinentes, disponiveis comercialmente, aliam elevada resisténcia ao
desgaste e aderéncia ao substrato. Dentre eles, revestimentos de Ni-P autocatalitico
[1,2] aliam ndo somente elevadas resisténcia ao desgaste e aderéncia com tambem
elevada resistencia a corrosao, assim como uniformidade na espessura, sendo no
entanto necessarios tratamentos térmicos pos-recobrimento, devido a transformacéao
de uma fase amorfa de Ni-P para um compésito de NisP em matriz de Ni-P cristalina
[5]. Neste trabalho procurou-se explorar a possibilidade de se reduzir custo de
processamento desses recobrimentos com a incorporacdo de particulas duras de
alumina (Al203), sem comprometimento da resisténcia ao desgaste abrasivo em
ferramentas da industria minero-metalurgica [3]. Estudos anteriores indicam que o
aumento na concentragao e a reducao do tamanho de particulas duras promovem a
resitencia ao desgaste [4]. Uma vez que o efeito da espessura do recobrimento Ni-P
€ um fator que deve ser melhor estudado em relagdo ao desgaste micro-abrasivo [6],
neste trabalho manteve-se uma espessura acima de valores considerados minimos.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O banho de Ni-P foi preparado baseado na formulacdo da literatura, foram
preparados banhos com 8% de teor de fosforo. Foram realizados também
recobrimentos com solugdo comercial (padrdo) para compararmos com 0S
revestimentos Ni-P desenvolvidos em nosso laboratério: uma corrida com o
acréscimo de alumina (granulometria de 1um e concentragéo 5g/L) e outra sem
alumina. O pH do banho foi medido com uma fita de pH variando entre 3 e 4. A
temperatura foi medida com um termémetro de vidro e mantida a 80°C. O tempo de
reacao foi de 1h e 30 minutos.

Foram utilizadas 5 chapas de ago SAE 1020 cortadas com as dimensdes de 24,2mm
x 16mm. As amostras foram polidas empregando lixas de 350, 400 e 600 mesh e
embaladas em papel toalha para evitar oxidagdes. Em seguida foi realizado os
tratamentos térmicos conforme Tabela 1.

Tabela 1. Recobrimentos de Ni-P usadas nos ensaios.

. PARTICULA B
IDENTIFICACAO INCORPORADA TRATAMENTOS TERMICOS
Amostra A - sem tratamento térmico
Amostra B Alumina sem tratamento térmico
Amostra C - 300°C durante uma hora
Amostra D - 400°C durante uma hora
Amostra E - 600°C durante uma hora

A fim de se observar a presenca de fosfetos no filme, foi feita uma analise da
microestrutura do recobrimento Ni-P tratado termicamente a 400°C durante uma
hora, no microscépio eletrénico de varredura (MEV), Figura 1. Essa imagem mostra
a presencga de fosfetos de niquel (NisP) dispersos em uma matriz de Ni. O aumento
do teor de fésforo favorece o aumento da dureza dos recobrimentos Ni-P [7], essa
fase € mostrada também na Figura 2, diagrama de fases da liga Ni-P no equilibrio,



em que podemos observar sua formagao no intervalo de 0,07% a 25%P. Nesse
intervalo ha uma predominancia do Ni e Ni3P.

Figura 1. Recobrimento Ni-8%P em ago de baixo carbono com formagao de NizP.
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Figura 2. Diagrama binario de fases da liga Ni-P.

Depois de recobertas, segbes transversais das amostras foram retiradas e
embutidas em resina termofixa. Para melhor visualizagdo dos recobrimentos foi feito
uso de ataque quimico com nital 4%. A espessura dos recobrimentos foi verificada
com auxilio de um microscopio otico acoplado com uma escala graduada.
Paralelamente ao procedimento anterior, a espessura do filme foi estimada com a
Equacgao (1).

e=Am/2pbc (1)



Onde:

e, é a espessura do recobrimento.

Am, a diferenga de massa da amostra, antes e depois do recobrimento.
p, a densidade do Ni-P.

b, a largura da base.

¢, 0 comprimento da base.

A determinacdo da microdureza foi realizada em um durémetro com peso de 200g
com penetrador Vicker. A dureza foi medida nas amostras A, B, C,D e E.

O ensaio consiste em pressionar um penetrador, cuja forma pode variar (penetrador
de ponta esférica ou piramidal), contra o material de interesse sob uma carga “P”
pré-determinada. Nesse trabalho foi usado um penetrador Vickers. Apds o0 ensaio a
dureza é calculada conforme a Equagéao (2).

HV = 1854.,4. P/d? (2)

Onde: P é a carga dada em “N”( Newton), d é a média das diagonais da impressao
em um.

O ensaio de desgaste abrasivo das amostras recobertas foi realizado no caloteste, a
trés corpos, no qual um dos corpos € uma esfera de ago, o segundo corpo € um
abrasivo que € uma pasta de diamante com granulometria aproximada de 1um e o
terceiro € a amostra a ser analisada. A amostra é pressionada contra a esfera que
gira com um abrasivo envolvido em sua circunferéncia. O sucesso do ensaio
consiste na observacdo da amostra ao microscopio 6ptico com graduagdo e a
visualizacdo do tamanho da cratera com didmetros bem definidos [8, 9, 10].
Verificou-se o desempenho tracando um gréafico de didmetro de cratera versus
distancia percorrida pela esfera. As curvas situadas inferiormente sdo as que
possuem os melhores desempenhos de resisténcia ao desgaste abrasivo.

Os procedimentos para o pré-tratamento das amostras foram feito do seguinte
modo:

-Desengraxe com solugao de acetona a temperatura ambiente, tempo 5 minutos em
ultra-som.

-Desengraxe com solugao de alcool etilico no ultra-som temperatura ambiente,
tempo 5 minutos em ultra-som.

-Secar com argobnio.

-Embalar amostras em papel toalha.

-Fazer a decapagem e ativagdo das amostras com HCI 35% durante 10s.
-Enxaguar com agua destilada.

-lmergir da peg¢a no banho, com agitagdo em solugao Ni-P com concentragéo 20 g/L
a temperatura 85°C por cerca de uma hora e meia com pH entre 3 e 4.

-Enxaguar com agua destilada.

-Secar com gas argbdnio e pesagem em balanga analitica para se determinar
posteriormente a espessura pelo método da diferenca de massa.

Os parametros usados para produgao do recobrimento estdo apresentados na
Tabela 2.



Tabela 2. Pardmetros do banho Ni-P.[3]

TEMPERATURA (°C) 80 a 90°C
pH 3e4d
Tempo de reagao (minutos) 90

Agitagao com barra magnética

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Primeiramente foi desenvolvido um banho quimico de Ni-P sem adicdo de alumina
no qual as amostras foram recobertas, conforme Figura 3. Posteriormente
desenvolveu-se um banho com adigdo de alumina. As particulas de alumina foram
fixadas no recobrimento de maneira satisfatéria por estarem bem distribuidas em
todo o volume do filme, o que foi possivel com a adigao de um dispersante comercial
(Calgon) de particulas durante o banho [3]. O banho de Ni-P permitiu recobrir as
amostras e forneceu brilho metalico, porém o banho preparado com formulacdo do
CETEC atingiu a espessura de 5um, quando o esperado era 20 um. O recobrimento
Ni-P realizado com solugdo comercial, apresentou boa aparéncia no que diz respeito
ao brilho metalico, porém, assim como o banho com formulagdo do CETEC, atingiu-
se apenas Sum. De acordo com as imagens do microscopio Optico e utilizando um
banco de dados metalograficos com escala graduada, mediu-se a espessura do
recobrimento confirmando estes valores. A determinagdo da espessura foi
satisfatoria pelos dois métodos. O primeiro método (diferenca de massa) é o mais
rapido e menos oneroso, o segundo método é mais preciso, porém mais oneroso. E
possivel verificar a presenca da alumina na Figura 4 que sado os pontos escuros no
recobrimento.
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Figura 3. Recobrimento Ni-P sem particulas de Al,Os.

Figura 4. Recobrimento Ni-P com particulas de Al,O;.



No ensaio de caloteste, as amostras foram submetidas a 100, 200, 300, 400 e 500
voltas promovidas por uma esfera de raio 12,7mm com um peso de 50 gramas.
Usou-se como material abrasivo uma pasta de diamantes com grdos de 1um de
didmetro médio. Foi medido no microscépio o didmetro das crateras feitas pela
esfera e foi tragado o grafico da Figura 5. No eixo das ordenadas esta a taxa de
desgaste volumétrica dividido pela carga em Newton e no eixo das abscissas a
distancia percorrida em metros pela esfera. Observe que as curvas inferiores séo as
que possuem os melhores desempenhos.
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Figura 5. Variagdo dos didmetros das crateras com a distancia percorrida.

Verifica-se no grafico uma tendéncia do recobrimento Ni-P com alumina ter melhor
resisténcia ao desgaste abrasivo em relacdo as amostras recobertas sem particulas
de alumina. As amostras submetidas aos tratamentos térmicos de 300 a 600°C por 1
hora, apresentaram a resisténcia ao desgaste diretamente proporcional ao aumento
da dureza. Neste trabalho, o melhor desempenho entre as amostras tratadas
termicamente foi de 400°C durante uma hora.

Foi realizada analise de microdureza Vickers com carga de 0,098N (10gf) em uma
secao transversal do recobrimento de Ni-P. As amostras foram cortadas
transversalmente, embutidas em resinas, lixadas e polidas com pano adiamantado
(diamantes com 1um de didmetro médio). Em seguida foram realizados os ensaios
de dureza empregando a média de cinco medidas para cada amostra. Na Figura 6 &
mostrado o grafico dureza versus temperatura do tratamento térmico com 1 hora de
duracao.
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Figura 6. Dureza x temperatura do tratamento térmico com 1 hora de duragéo.

A Figura 6 mostra que a dureza do recobrimento Ni-P atinge um valor maximo de
990 Vickers, proximo a temperatura de 400°C.

4 CONCLUSOES

Foram realizados com sucesso recobrimentos quimicos de Ni-P com a incorporagao
de particulas de alumina.

Os recobrimentos Ni-P com particulas de alumina, apresentaram o melhor
desempenho, com a vantagem de nao demandarem tratamento térmico.

O tratamento térmico a 400°C propiciou a maior resisténcia ao desgaste abrasivo
dentre os tratamentos realizados, que corresponde aos recobrimentos de maxima
dureza.
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DEVELOPMENT OF COAT NI-P WITH ADDITION OF HARD
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Abstract

The Ni-P coatings for electrolees process, it's growing the application in some states
of the South and Southeast from Brazil, for increase the resistance to the wear and
the corrosion in several industrial applications substituting the chromium hexa at a
reduced cost. This work is about the application of the Ni-P coating, with addition of
hard particles in the minero-metallurgist tools. Those particles to can check
significant increase of the useful life for offering larger resistance to the wear. The
acting of coatings of Ni-P was investigated, as deposited, with alumina particle
addition and samples with thermal treatment. The parameters that presented the best
results were placed in evidence. The acting was characterized with increase
resistance to the wear abrasive. It was verified that the new production parameters
of the composite increased their resistance to the wear.

Key-words: Coat; Ni-P eletroless; Wear.
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