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Resumo: O revestimento de niquel quimico ao fosforo (Ni-P) tem inumeras aplicagées em diversas areas da engenharia,
uma vez que apresenta alta resisténcia a corrosdo, alta dureza, boa lubricidade e execelente compatibilidade com
diversos substratos, como os agos e suas ligas, com grande aplica¢do na industria. O objetivo deste trabalho é depositar
e caracterizar substratos de ago ABNT 1020 polidos e revestidos de Ni-P e Ni-P+SiC por deposi¢do quimica. A
metodologia do trabalho foi realizada por meio da caracterizagdo dos revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC quanto a
morfologia, com caracterizagdo das amostras por MEV e EDS, microdureza Vickers, rugosidade média (Ra) e
resisténcia ao desgaste por microabrasdo com uso de Calowear. Os resultados mostraram que os revestimentos de Ni-
P e Ni-P+SiC aumentaram significativamente a rugosidade média do substrato de ago ABNT 1020 em relagcdo a amostra
sem revestimento. Nos ensaios de microdureza Vickers os revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC aumentaram em quatro
vezes a dureza do substrato de aco ABNT 1020, passando de 200 HV .1 para 800 HV . ; com a deposi¢do dos revestimentos
. Os resultados dos ensaios de microabrasdo mostraram uma maior resisténcia ao desgaste da amostra revestida de Ni-
P, com menor coeficiente de desgaste em relagdo a amostra revestida de Ni-P+SiC.
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1. INTRODUCAO

Revestimentos metalicos possuem ampla aplicagdo tecnologica, uma vez que podem aumentar a durabilidade das
pecas revestidas, alterando, de maneira desejada, as propriedades fisicas ¢ mecanicas de suas superficies. Os metais
utilizados como revestimento e os tipos de processos de aplicagdo sdo diversos, no presente trabalho, todavia, os objetos
de estudo sdo: niquel e suas ligas, como revestimento, e deposi¢do quimica como processo de aplicacdo. A deposi¢do
quimica ¢ um processo no qual o metal ¢ imerso em uma solu¢do contendo o sal do metal de revestimento e um agente
redutor (Silva, 2001). Os revestimentos de Ni-P (deposito quimico de niquel com foésforo), por sua vez, sdo obtidos através
de banhos contendo sais de sulfato de niquel e hipofosfito de sédio, sem aplicagao de corrente elétrica externa. A utilizagao
do Ni-P ¢ devida, principalmente, a sua uniformidade macroscdpica e sua excelente resisténcia a corrosdo e ao desgaste
abrasivo (Cardoso, 2006). A uniformidade macroscépica do Ni-P permite que pegas com geometrias complexas, interiores
de tubos e pecas pequenas sejam revestidas de maneira adequada. O processo de deposi¢cdo quimica de niquel-fosforo
também ¢ conhecido como niquel quimico e electroless nickel, em inglés. Entretanto, ambos os nomes ndo sdo muito
adequados, ja que sugerem uma deposi¢ao sem elétrons ou sem corrente elétrica. A denominagéo sugerida pelas normas
ISO 4527 (2003) e ASTM B733 (2015), Autocatalytic Nickel-Phosphorus, talvez seja mais apropriada, posto que, esse
procedimento ¢ uma reag@o heterogénea em um sistema solido-liquido no qual a superficie metalica do substrato atua
como catalisador até que o mesmo se torne autocatalitico (Shipley, 1984; Cardoso, 2006). Revestimentos de niquel-
fosforo tratados termicamente podem atingir durezas na ordem de 900 HV. Ainda, a deposi¢@o quimica com incorpora¢ao
de particulas pode melhorar o desempenho desses revestimentos com relagdo a resisténcia ao desgaste e outras
propriedades (Chen et al., 1994; Jayakrishnam et al., 1998), sendo entdo, mais um objeto de pesquisa neste estudo.

O revestimento quimico com incorporagdo de particulas consiste em adicionar compostos metalicos ao banho
autocatalitico para fazer o ion metalico desacidificar e depositar no substrato, o que leva a um desenvolvimento mais
substancial nas técnicas de deposicdo quimica (Zhang et al., 2014). Como citado anteriormente, os revestimentos de Ni-
P sdo obtidos através de banhos. Em geral, os banhos contém uma fonte de ions metalicos, agente redutor, agente
complexante, estabilizador, agente tampao, agente umectante e seus pardmetros incluem temperatura e pH controlados
(Sudagar et al., 2013).
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Um ponto importante na deposi¢do quimica de Ni-P ¢ a preparagdo do substrato, devendo seguir a ordem: pré-
tratamento, ativagdo e pos-tratamento. O pré-tratamento ¢ basicamente lixamento e polimento da superficie, desengraxe
eletrolitico ou alcalino, decapagem em banho acido, seguida de lavagem (Zhang et al., 2014). Uma limpeza inadequada
da superficie que recebera o filme pode causar um problema recorrente na deposi¢do quimica de revestimentos de Ni-P,
a pobre adesdo do revestimento ao material de base, ao substrato.

Neste trabalho o objetivo é depositar e caracterizar substratos de ago ABNT 1020 polidos e revestidos de Ni-P e Ni-
P+SiC por deposicao quimica. A caracterizacdo dos revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC quanto a morfologia, microdureza,
rugosidade e resisténcia ao desgaste por microabrasao.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1. Modificac¢do do Substrato de Aco ABNT 1020

Neste trabalho foram utilizados corpos de prova de ago ABNT 1020 nas dimensdes 40x20x4,75 mm, cortados por
meio de jato d’agua. As amostras foram polidas nas duas faces de 40x20 mm utilizando a seguinte sequéncia: lixamento
com lixas 400, 600, 800, 1000 e 1200, e, posteriormente, polimento com pasta abrasiva Politone de 2 um. Todo o processo
foi realizado no Laboratdrio de Processos de Fabricacdo da UnB-FGA.

2.2, Preparacao das Amostras em Banho de Ni-P e Ni-P+SiC

As amostras foram desengraxadas em solucgdo alcalina por 30 minutos a temperatura ambiente com desengraxante da
AurosQuimica, enxaguadas em agua corrente e posteriormente em agua deionizada. Em seguida para ativagdo do
substrato, as amostras foram imersas em um ativador acido por 60 segundos, ativador universal da AurosQuimica, seguido
de enxague em agua corrente e, apds, em agua deionizada e secagem. No recobrimento das amostras de Ni-P e Ni-P+SiC
foi utilizado uma solug¢do comercial da AurosQuimica com baixo teor de fosforo, cerca de 2-4%. As amostras foram
imersas em um béquer com 300 ml de solug@o de niquel-fosforo colocado sobre um agitador magnético com aquecimento.
A solugdo foi mantida a temperatura de 85 - 90 ° C, tempo de deposi¢do de 60 minutos e sem agitagdo mecanica. Para as
amostras revestidas de Ni-P+SiC foi utilizada uma concentracdo de 20 g/l de particulas dispersas no banho de Ni-P.
Posteriormente as amostras foram tratadas termicamente a 400 °C por 60 minutos utilizando um forno mufla Bravac e
resfriadas ao ar livre. A preparacdo das amostras foi realizada no Laboratdrio de Processos de Fabricacdo da UnB-FGA.

2.3. Caracterizacio dos Revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC

Na caracterizagdo dos revestimentos foram realizados ensaios de morfologia, rugosidade, microdureza e
microabrasdo. A analise morfoldgica foi realizada por meio de microscopia eletronica de varredura. O MEV (Microscopio
Eletrénico de Varredura) foi utilizado com o intuito de observar a textura superficial das amostras, antes e apos a
deposicao, e possiveis defeitos pontuais. Com a utilizagdo da sonda de EDS (Espectroscopia por Energia Dispersiva) do
MEYV foi possivel comprovar o recobrimento das amostras com Ni-P e também a dispersdo do SiC no Ni-P, permitindo
uma analise semi-quantitativa dos elementos quimicos presentes na superficie das amostras. As imagens de MEV foram
realizadas no laboratério LMM-IB-UnB (MEV - Jeol JSM-7000F). As rugosidades médias (Ra) das amostras de aco
ABNT 1020, antes e apos o recobrimento de Ni-P e Ni-P+SiC, foram adquiridas utilizando um rugosimetro portatil de
contato modelo SJ-210 Mitutoyo com cut-off de 0,25 mm, velocidade de deslocamento de 0,5 mm/s e norma de aplicagao
JIS B0601 (1994). Foram realizadas dez medigdes da rugosidade média (Ra) nos sentidos transversal e longitudinal nas
faces 40x20 mm das amostras. Os ensaios de rugosidade foram realizados no Laboratoério de Processos de Fabricacdo da
UnB-FGA. Para os ensaios de microdureza foram realizadas indentagdes transversais e longitudinais de microdureza
Vickers com carga de 100 g (HV 0,1) nas faces 40x20 mm das amostras, antes ¢ apds a deposi¢ao dos revestimentos Ni-
P e Ni-P+SiC. Foram realizadas dez medi¢des superficiais de microdureza Vickers para cada conjugado
substrato/revestimento com carga de 100 g (HV 0,1). Os ensaios de microdureza Vickers foram realizados no Laboratorio
de Materiais da UnB-FGA, microdurémetro Future Tech FM-700. Para os ensaios de degaste por microabrasdo o objetivo
foi determinar os coeficientes de desgaste dos revestimentos Ni-P e Ni-P+SiC depositados sobre as amostras de aco
ABNT 1020. O ensaio foi realizado em um equipamento de microabrasdo do tipo esfera livre, Calowear, equipamento da
CSM Intruments pertencente ao Laboratério de Materiais da UnB-FGA. Foram realizados cinco ensaios para cada
conjugado revestimento/substrato com avaliacdo da calota de desgaste em intervalos de 2, 5, 10, 15 e 20 minutos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1.  Morfologia

A morfologia das amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC foi discutida por meio de imagens de microscopia eletronica
de varredura e por andlise de espectroscopia por energia dispersiva. A Figura 1 mostra a superficie de um substrato de
aco ABNT 1020 sem revestimento, observam-se claramente as marcas de sulcos de deformagdo deixadas pelo processo
de lixamento da amostra.
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Figura 1. MEV da amostra de aco ABNT 1020 sem revestimento.

A Figura 2 mostra o EDS da amostra de ago ABNT 1020 sem revestimento, como ja era esperado com cerca de
98,43 % de ferro na sua composi¢do, e elementos residuais do processo de fabricagdo do aco. A Tabela 1 mostra os
elementos presentes na amostra de aco ABNT 1020 sem revestimento.
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Figura 2. EDS da amostra sem revestimento de aco ABNT 1020, antes da deposi¢ao.

Tabela 1. Amostra espectral dos elementos presentes no aco ABNT 1020.

Element Line Net Counts Weight % Atom % Formula Compound %
CK 0 0,00 0,00 C 0,00
SiK 38 0,27 0,54 Si 0,27
SK 24 0,15 0,27 S 0,15
Fe K 3128 98,43 98,11 Fe 98,43
NiK 22 1,14 1,08 Ni 1,14
Total 100,00 100,00 100,00

"0

A Figura 3 mostra a superficie da amostra de aco ABNT 1020 revestida de Ni-P, observa-se uma superficie com
diversos “veios de enrrugamento” ou ondulagdes, e protuberancias deixadas pelo recobrimento de Ni-P.
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Figura 3. MEV da superficie da amostra de aco ABNT 1020 apés a deposicao de Ni-P.

A Figura 4 mostra o EDS da amostra de ago ABNT 1020 revestida de Ni-P, observa-se claramente a presenga de
niquel (93,83 %) e fosforo (2,70 %) do revestimento.
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Figura 4. EDS da amostra de aco ABNT 1020 revestida de Ni-P.

A Tabela 2 mostra os elementos presentes na amostra de ago ABNT 1020 revestido de Ni-P, com 93,83 % de
niquel e 2,70 % de fosforo.

Tabela 2. Amostra espectral dos elementos presentes no aco ABNT 1020 revestido de Ni-P.

Element Line Net Counts Weight % Atom % Formula Compound %
CK 0 0,00 0,00 C 0,00
oK 87 1,51 3,47 (0] 1,51
Na K 0 0,00 0,00 Na 0,00
SiK 22 0,67 0,33 Si 0,67
PK 672 2,70 83 P 2,70
SK 24 0,66 0,28 S 0,66
CIK 15 0,63 0,19 Cl 0,63
FeK 0 0,00 0,00 Fe 0,00
NiK 1881 93,83 87,43 Ni 93,83
Total 100,00 100,00 100,00
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A Figura 5 mostra a superficie da amostra de ago ABNT 1020 apds a deposicao de Ni-P+SiC, particulas escuras
mostrando a distribuicdo de SiC no filme. A Figura 6 mostra o EDS da amostra de aco ABNT 1020 revestida de Ni-
P+SiC, observa-se a presenga de silicio proveniente do SiC, e contaminantes como aluminio e zinco.
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Figura 5. MEV da superficie da amostra de aco ABNT 1020 apos a deposicao de Ni-P+SiC.
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Figura 6. EDS da amostra de aco ABNT 1020 revestida de Ni-P+SiC.
A Tabela 3 mostra os elementos presentes na amostra de ago ABNT 1020 revestido de Ni-P+SiC.

Tabela 3. Amostra espectral dos elementos presentes no aco ABNT 1020 revestido de Ni-P+SiC.

Element Line Net Counts Weight % Atom % Formula Compound %
CK 11 0,27 0,96 C 0,27
OK 578 8,63 22,91 0) 8,63
AlK 81 0,81 1,27 Al 0,81
SiK 719 6,56 9,91 Si 6,56
PK 854 7,32 10,03 P 7,32
CIK 4 0,04 0,05 Cl 0,04
FeK 88 2,89 2,20 Fe 2,89
Ni K 1084 67,04 48,49 Ni 67,04
Zn K 54 6,45 4,19 Zn 6,45
Total 100,00 100,00 100,00
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3.2. Rugosidade

A Figura 7 mostra os resultados das medi¢des da rugosidade média (Ra) das amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC.
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Figura 7. Resultado dos ensaios de rugosidade média das amostras antes e apés a deposicdo dos revestimentos Ni-
P e Ni-P+SiC.

O aumento da rugosidade média nas amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC, provavelmente, sdo uma consequéncia
da textura superficial obtida nos filmes. A Figura 3 mostra claramente pontos com saliéncias e enrugamento do filme
depositado de Ni-P.

Ja na Figura 5 observa-se para o filme de Ni-P+SiC uma textura acidentada com diversas saliéncias presentes.

Outro fendémeno que poderia explicar o aumento da rugosidade média ¢ a precipitacdo de fosfetos de niquel na
superficie do filme, deixando a textura superficial bastante irregular (Barros ef al., 2013).

3.3. Microdureza

A Figura 8 mostra os resultados dos ensaios de microdureza Vickers realizados nas amostras antes e ap6s a deposi¢do
dos revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC. Observa-se na Figura 8 a baixa dureza do substrato de agco ABNT 1020, cerca de
195 HV, 1, em relagdo aos revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC, respectivamente, ~ 777 HVo1 ¢ ~ 762 HVo.1.

O aumento da microdureza com a deposi¢ao de Ni-P ¢ uma consequéncia da precipitagdo de fosfetos de NizP no filme,
que ocorre quando particulas finamente dispersas em uma segunda fase precipitam-se no interior da matriz da fase
principal por meio de tratamento térmico adequado (Barros ef al., 2013), como o realizado neste trabalho, 400 °C por 60
minutos com resfriamento ao ar livre.
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Figura 8. Resultado dos ensaios de microdureza Vickers das amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC.

34. Microabrasao

A Figura 9 mostra os resultados dos ensaios de microabrasdo realizados em um equipamento do tipo esfera livre,
Calowear. O grafico da Fig. 9 mostra os menores coeficientes de desgaste para as amostras revestidas de Ni-P e Ni-
P+SiC, com um 6timo desempenho em relagdo ao substrato de ago ABNT 1020 sem revestimento. Os resultados obtidos
ratificam os resultados encontrados nos ensaios de microdureza Vickers, com o aumento da dureza do substrato de aco
ABNT 1020 com a deposigao dos revestimentos Ni-P e Ni-P+SiC ocorre um aumento na resisténcia ao desgaste abrasivo.
Comparando-se as amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC, observa um menor coeficiente de desgaste para a amostra
revestida de Ni-P, provavelmente, pela maior quantidade de saliéncias ou irregularidades na textura da amostra revestida
de Ni-P+SiC, como observado na Figura 5, os residuos da quebra dessas saliéncias tornam o sistema tribologico ainda
mais severo, acelerando o desgaste da amostra de Ni-P+SiC.

5,5
50 -
45 -
4,0 -
35
3,0 -
2,5 -
2,0 -
1,5 -
1,0 -
0,5 -
0,0

Coeficiente de desgaste (K) - [m*/N)E-13

Sem revestimento Ni-P Ni-P+SiC

Figura 9. Resultado dos ensaios de microabrasdo das amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC.
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4. CONCLUSAO
Apds obtengdo dos resultados e devidas discussdes, as seguintes conclusdes podem ser relacionadas:

e O processo de deposi¢ao de Ni-P e Ni-P+SiC mostrou-se adequado no revestimento de substratos de ago ABNT
1020;

e  Os revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC aumentaram a rugosidade média dos substratos de ago ABNT 1020 em
relagdo as amostras sem revestimento;

e A textura superficial da amostra revestida de Ni-P mostrou-se mais homogénea do que a textura da amostra
revestida de Ni-P+SiC, sem a presenga de escamas e vacancias;

e  Os revestimentos de Ni-P e Ni-P+SiC aumentaram significativamente a microdureza Vickers do substrato de
aco ABNT 1020;

e O tratamento térmico realizado a 400 °C por 60 minutos com resfriamento ao ar livre teve influéncia direta no
aumento da microdureza das amostras revestidas de Ni-P e Ni-P+SiC;

e  Os resultados dos ensaios de microabrasdo mostraram uma maior resisténcia ao desgaste da amostra revestida
de Ni-P.
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Abstract. The chemical nickel-phosphorus (Ni-P) coating has numerous applications in several engineering areas, since
it has high corrosion resistance, high hardness, good lubricity and excellent compatibility with various substrates, such
as steels and their alloys, with great application in the industry. The objective of this work is to deposit and characterize
ABNT 1020 steel substrates polished and coated with Ni-P and Ni-P+SiC chemical deposition. The methodology of the
work was carried out through the characterization of Ni-P and Ni-P+SiC coatings regarding morphology, with sample
characterization by SEM and EDS, Vickers microhardness, average roughness (Ra) and resistance to wear by
microabrasion, Calowear test. The results showed that the Ni-P and Ni-P+SiC coatings increased the average roughness
of the ABNT 1020 steel substrates in relation to the uncoated samples. In the Vickers microhardness tests, the Ni-P and
Ni-P+SiC coatings significantly increased the hardnes of the ABNT 1020 steel substrate. The results of the
microabrasion tests showed a greater wear resistance of the Ni-P coated sample.

Keywords: Coating, Ni-P, Ni-P+SiC, ABNT 1020 Steel



