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Resumen

En este trabajo se presentan los resultados del estudio de los cambios microestructurales que ocurren en recubrimientos quimicos de
niquel sobre un sustrato de aluminio, sin particulas y con la adicion de particulas de 6xido de aluminio, tal como se depositan y
posteriores a la aplicacion de un tratamiento térmico a 300 °C y 400 °C, durante una hora. La caracterizacion de los revestimientos
obtenidos se realiz6 mediante microscopia electronica de barrido, microscopia interferométrica, microdureza, microanalisis y difraccion
de rayos X. Los recubrimientos experimentan, luego del tratamiento térmico aplicado, un cambio estructural que los lleva, de una
condicién inicial amorfa a una condicién cristalina, acompafiado de un proceso de endurecimiento por precipitacion que provoca un
incremento de la microdureza de los recubrimientos. Se observa, asimismo, que la presencia de las particulas de 6xido de aluminio, en
la proporcion empleada, no tiene efecto relevante en las transformaciones estructurales de los depositos, respecto al revestimiento sin
particulas.

Palabras Clave:
Recubrimientos quimicos compuestos de Niquelado quimico, Tratamiento térmico, Endurecimiento por precipitacion, Difraccion de
Rayos X, Microdureza.

Abstract

This paper presents the results from the study of the microstructural changes that occur in composite electroless nickel coatings on
aluminium, without particles and with the addition of aluminum oxide particles, as they are deposited and after the application of heat
treatment at 300°C and 400°C for one hour. The characterization of the coatings was carried out by means of scanning electron
microscopy, interferometric microscopy, microhardness, microanalysis and X-ray diffraction. After the heat treatment, the coatings
undergo a structural change that takes them from an initial amorphous condition to a crystalline condition, accompanied by a
precipitation hardening process that causes an increase in the microhardness of the coatings. It is also observed that the presence of
aluminium oxide particles, in the proportion used, has no relevant effect on the structural transformations of the deposits, compared to
the coating without particles.
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Composite electroless nickel coatings, Heat Treatment, Precipitation Hardening, X Ray Diffraction, Microhardness.

de una sustancia que funciona como reductor, (la mas comun es el
hipofosfito de sodio, aunque compuestos de base boro también se

1. Introducciéon

Desde su inicial descubrimiento en la década de 1940, los
procesos de niquelado quimico (electroless nickel plating, en
inglés), han experimentado un crecimiento en cuanto a sus
opciones, asi como en la variedad de sus aplicaciones, en virtud
de sus particulares y ventajosas caracteristicas. EI mecanismo de
aplicacion de esta clase de procesos es la reduccién quimica
autocatalitica de iones niquel (Ni*?). Para ello, los iones presentes
en una solucion de sales de niquel se reducen, a través de la accion

*Autor para la correspondencia: arbapins@gmail.com

han empleado para cumplir con esa funcién), sin el uso de
corriente eléctrica. Los recubrimientos resultantes (en el caso de
usar hipofosfito de sodio como sustancia reductora), son
aleaciones Ni-P (usualmente entre 3 y 18%, en peso) y los bafios
comUnmente empleados son de caracter acido (Barba et al, 2021).
De hecho, las propiedades de estos recubrimientos estan en
funcién del contenido de fésforo de los revestimientos, lo que, a
su vez, depende del pH de la solucion empleada. Entre las
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principales cualidades de este tipo de recubrimientos se puede
resaltar la homogeneidad en el espesor de los depositos,
independientemente de la geometria del sustrato y la condicién
autocatalitica del proceso. Es posible, con la adecuada preparacion
en cada caso, niquelar quimicamente una gran cantidad de
materiales metalicos con diferentes grados de dificultad (en ese
sentido, por ejemplo, resulta mas complicado niquelar
guimicamente al magnesio y al aluminio y sus correspondientes
aleaciones, debido a la formacion espontanea de capas de 6xido
en ambos, lo que conlleva a la aplicacién de un proceso de
preparacion muy especifico para esos materiales) y también
diversos materiales poliméricos y ceramicos.

En principio, en funcién del contenido de fésforo en los dep6sitos,
la dureza disminuye a medida que se incrementa el porcentaje de
fésforo. Por otro lado, ese mismo aumento trae aparejado una
mejora en la resistencia a la corrosion de los recubrimientos
(Barba et al, 2021).

Otro aspecto a destacar es que es posible aplicar tratamientos
térmicos a los recubrimientos. Ello ha sido ampliamente
documentado y los trabajos de diferentes autores (Keong et al,
2003 et al, 2003, Guo et al, 2003), son una buena evidencia de
ello. En términos generales, los tratamientos térmicos de baja
temperatura (del orden de 200 a 300°C) se reportan como de poco
efecto en las propiedades de los recubrimientos. La temperatura 'y
tiempo de tratamiento que provoca cambios mas favorables en las
propiedades de los recubrimientos (en particular en los
revestimientos de alto contenido de f6sforo, esto es mas alla de 8-
9% en peso), en especial en lo relativo a su microdureza, es el
tratamiento a 400°C/1 hora. En general hay acuerdo en que esos
cambios estan asociados a procesos de cristalizacion (dado que los
depdsitos Ni-P de alto P, son predominantemente amorfos) y de
formacion y precipitacion del fosfuro de niquel (NisP) vy, a
mayores temperaturas, tienden a provocarse aumentos de tamafio
de los precipitados del propio NisP, con lo cual la microdureza
tiende a disminuir.

A cambio de esas favorables modificaciones en las propiedades
de los recubrimientos, el proceso de cristalizacion conlleva la
disminucion de la resistencia a la corrosion de los depoésitos que,
en la condicién amorfa original presentan una excelente
resistencia a la corrosion, particularmente, ante medios acidos
(Pacheco et al, 2008).

Algunas variantes que se han desarrollado respecto a los
recubrimientos quimicos de niquel han consistido en agregar un
tercer elemento, esto es Ni-P-(X), entre los que conviene destacar
la adicién de Mo, W, Cu, Zn, Sn y Re, evento con el cual vienen
asociadas modificaciones que, inciden en mejoras en la resistencia
al desgaste y a la corrosion, segun el elemento y la cantidad
agregada al bafio de niquelado quimico. La adicion, en términos
generales, origina un bafio més inestable y una menor velocidad
de obtencién del dep6sito (Vargas et al, 2006; Palaniaoa et al,
2007).

Otra modificacién que se ha aplicado de manera amplia es los
llamados niquelados quimicos compuestos en los que, se han
afiadido al bafio particulas duras, basicamente de caracter
ceramico (SiC, Al,Os, SizNy4, diamante, WC, TiO», BN, SiO; y
algunas mas) y otras de cualidades lubricantes, como teflén o
disulfuro de molibdeno, adiciones con las que ha sido posible
mejorar su comportamiento en condiciones de desgaste. (Alirezaei
S. et al, 2007; Biswas A. et. al, 2016; Ledn C. et al, 2019). En
general, se han logrado resultados favorables en ese sentido e
incluso ha sido posible lograr un buen balance entre una adecuada

resistencia al desgaste, acompafiada de una muy buena resistencia
a la corrosion.

Tanto en los recubrimientos quimicos de niquel con adicién de un
tercer elemento como en los recubrimientos quimicos compuestos
de niquel se han aplicado tratamientos térmicos, aunque en este
altimo sentido, se ha reportado un menor nimero de trabajos al
respecto.

En lo relativo a los recubrimientos quimicos compuestos Ni-P-
Al,O3, se reporta un consenso en que la adicion de dichas
particulas colabora de manera efectiva a la mejora de la resistencia
al desgaste de los depositos. (Alirezaei et al, 2007; Ledn et al,
2019; Hu et al,, 2018).

En algunas investigaciones (Alirezaei et al, 2004), se sefiala como,
en funcion de la cantidad de particulas de Al,O3 adicionadas, su
presencia influye en la velocidad de formacion del depésito y
ligado a la geometria de las particulas, también en su rugosidad y
microdureza, las cuales se incrementaran en relacion con el
aumento en la cantidad de particulas de alimina agregadas.

En un trabajo posterior, el mismo grupo de investigadores
(Alirezaei et al, 2007) reporta los resultados encontrados al
someter a un ensayo de desgaste tipo Pin on Disc un acero al
carbono niquelado quimicamente con adicién de particulas de
oxido de aluminio, encontrando que la mayor mejora en la
resistencia al desgaste, se presenta cuando los recubrimientos
quimicos compuestos Ni-P-Al,O; se tratan térmicamente a
400°C/ una hora, debido a la presencia, especialmente, de NizP.
Asimismo, se reporta que luego de un tratamiento a 600°C, la
dureza se disminuye. Afiadido a lo anterior, desde su punto de
vista, sefialan que el mecanismo de desgaste dominante es de tipo
abrasivo.

En otro trabajo mas reciente (Ledn et al, 2019), se indica que
cuando se probaron en condiciones diferentes, esto es por medio
de una prueba de desgaste del tipo reciprocante, la velocidad de
desgaste de los recubrimientos quimicos compuestos Ni-P-Al,O3
disminuye hasta en un orden de magnitud, con relacién a los
recubrimientos quimicos Ni-P. Asimismo, que la aplicacion de
tratamientos térmicos provoca un aumento de la cohesién de las
particulas de alimina a la matriz y ello se refleja también en la
disminucion del coeficiente de friccion de los revestimientos. En
este tipo de ensayo se sefiala la presencia de mecanismos tanto de
desgaste adhesivo como abrasivo y la formacién de una capa
triboquimica.

Conviene sefialar también que la adicion de particulas, en
términos generales, influye en la menor estabilidad del bafio, lo
gue habitualmente incide en la necesidad de afiadir al propio bafio,
alguna sustancia que colabore a la estabilidad, siendo lo mas
comun, el empleo de muy pequefias cantidades de plomo. Ante
este panorama, un factor también importante es el conseguir una
velocidad de agitacion adecuada, que asegure la presencia de las
particulas en el seno de la solucién recubridora y, asimismo,
colabore a que se pueda lograr el mayor nimero de particulas
codepositadas, lo que, sin duda, puede colaborar en la mejora de
ladurezay la resistencia al desgaste del propio revestimiento, Para
ello, segun se recomienda en (Bolarin et al, 2005), habra una
velocidad de agitacion 6ptima y puede colaborar, sin duda, el uso
de algln agente dispersante.

Una aplicacion mas reciente se puede encontrar en el trabajo de
(Hu et al, 2018) en el que se lograron depdsitos Ni-P con adicién
de particulas de 6xido de aluminio, de tamafio nanométrico, sobre
un material de base magnesio, lo que redundd en una mejora
también, de la resistencia al desgaste y un incremento de la
microdureza.
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Este trabajo estd orientado a revisar la evolucion estructural de
recubrimientos quimicos Ni-P, con adicidn de particulas de 6xido
de aluminio, cuando se somete a tratamientos térmicos a
diferentes temperaturas y su comparacion con el recubrimiento
simple sin adicion de particulas.

2. Desarrollo experimental

Los recubrimientos se realizaron en un sustrato de laminas de
aluminio comercial, de seccion cuadrada de 1 cm de lado. Las
probetas fueron, lavadas con agua y jabon usando un cepillo de
cerdas de dureza media, seguido de un enjuague en agua corriente
y la inmersién en una disolucion de NaOH al 5% en peso, a 40°C,
durante 90 segundos. Luego de otro enjuague, las piezas se
colocaron en una disolucion 1:1 de acido nitrico y fluoruro de
amonio, a temperatura ambiente, durante 2 minutos y un enjuague
mas. Posteriormente las muestras pasaron a una inmersion en una
disolucién de 15 gramos/litro de 6xido de zinc, 300 gramos/litro
de hidréxido de sodio, 3 gramos/litro de cloruro férrico, 1.5
gramos/litro de &cido salicilico y 8 gramos/litro de gluconato de
sodio, en la que estuvieron 45 segundos, a temperatura ambiente,
seguido de un enjuague en agua corriente.

El niquelado quimico con adicién de 2% en peso de particulas de
oxido de aluminio, (tamafio promedio de un micrémetro con una
pureza de 98%), se realizd siguiendo una formulacion ya
reportada en (Gonzalez et al, 2019), a un pH de 4.6-4.7, valorada
con un pH-metro, marca Metrohm, modelo 620, dotado con
compensador de temperatura. EI pH se ajusté afiadiendo amoniaco
y se utilizd una temperatura de 80-85°C, durante 60, 90 y 120
minutos, proporcionada por un calefactor modelo Agimatic-N,
que puede alcanzar una temperatura maxima de 350°C. Se emple6
una velocidad de agitacion de 60 revoluciones por minuto, de tipo
mecanico, mediante un agitador magnético. Se agregaron 1y 2%,
en peso de particulas de éxido de aluminio.

Una parte de las piezas recubiertas se sometieron a tratamientos
térmicos en un horno de resistencia eléctrica, tipo mufla, Marca
Hobersal, Modelo JB-20, que permite una temperatura maxima
nominal de 1100°C y una variacién de +/- 5°C. Los ciclos de
tratamiento aplicados fueron 300°C/1 hora y 400°C/1 hora, con
posterior enfriamiento al aire. El espesor se evalu6 siguiendo la
Norma ASTMB487-20 (ASTM, 2020) para lo cual, las muestras
se cortaron en seccién transversal, se prepararon
metalograficamente mediante el lijado con lijas de carburo de
silicio hasta la nimero 800 y se pulieron con pasta de diamante de
5y 1 micrometro. Para la observacion microscdpica, se utilizé un
microscopio electrénico de barrido, modelo Esteroescan 360
Leica, empleando electrones secundarios.

Adicionalmente, se llevaron a cabo observaciones en un
microscopio interferométrico marza Zygo, modelo NewView100,
a fin de obtener una medicion y las variaciones de la rugosidad
superficial de los recubrimientos. Las observaciones en el
microscopio interferométrico se realizaron sobre probetas de 3.5
cm de largo por 2.0 cm de ancho niqueladas quimicamente con y
sin adicién de particulas de O6xido de aluminio, con y sin
aplicacion de tratamientos térmicos, empleandose un objetivo de
40X. Para realizar el microanalisis se utiliz6 una Microsonda
marca Cameca, modelo SX50. Se trabajé con cristales
analizadores de LiF, un voltaje de 20kV, angulo de salida de 40°,
un tiempo de adquisicion de 30 segundos y una intensidad de
corriente de 20nA.Para cada muestra analizada, se realiz6 la
medicion se efectud la determinacion en 5 a 7 diferentes puntos
de los revestimientos.

Para valorar la dureza se emple6 un microdurémetro marca
Akashi modelo MVK-HO, siguiendo la norma ASTM B-578-21
(ASTM, 2021). Empleandose las piezas de recubrimientos
quimicos Ni-P y Ni-P-Al,O3 con y sin tratamiento térmico
aplicado, utilizandose cargas de 25 gramos para las capas de
menor espesor y de 100 gramos para el resto, aplicando la carga
durante 15 segundos en 10 a 15 sitios diferentes para cada una de
las capas.

En relacion con los estudios de Difraccion de Rayos X, Se empled
un Difractdmetro Marca Siemens Modelo D-500, de Geometria
Bragg Brentano ©/20, usandose la radiacion Ka de Cu (A=1.5418
Angstroms) a 30mA y 40kV realizando barridos de 10 a 100°, con
tamafio de paso de 0.05° y tiempos entre pasos de 3 segundos.

3. Resultados y discusién

La figura 1 muestra la variacion promedio del espesor obtenido en
los recubrimientos en funcion del tiempo de proceso, para un
recubrimiento quimico compuesto con 2% de particulas de Al O3,
observando que los valores del espesor medio oscilaron entre 10
y 12 micrémetros/hora, que puede considerarse como una
velocidad de obtencion del depdsito normal en procesos
industriales de niquelado quimico. Adicionalmente, se aprecia que
la presencia de las particulas no modifica sustancialmente los
valores de los espesores conseguidos, que resultaron de espesor
uniforme, independientemente de la geometria del sustrato. Es
importante sefalar que los valores representados corresponden a
los valores promedios tomados en 5 puntos del recubrimiento.
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Figura 1. Espesor del recubrimiento en funcién del tiempo de
obtencidn del depésito de recubrimientos Ni-P-Al,O4

La composicién quimica, obtenida mediante WDS (microsonda
electrdnica), mostré que los recubrimientos quimicos Ni-P y Ni-
P-Al,0s3, oscilaron entre 86.7-88.13 % en peso de Ni y 11.87-
13.24 % en peso de P, considerandose, como un depdsito de alto
fosforo, acorde a lo usualmente indicado en la terminologia de este
tipo de procesos.

Con el fin de analizar la morfologia de los recubrimientos y el
efecto de las particulas, en la figura 2 se presenta una imagen de
microscopia electrénica de barrido del perfil de un recubrimiento
quimico compuesto Ni-P-2%Al,03, con y sin tratamiento
térmico. En estas micrografias es posible observar espesores de
recubrimiento de 22 micrémetros y 14 micrémetros, la
uniformidad del espesor, independientemente de la geometria del
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sustrato, y adicionalmente, es posible destacar la buena adherencia
y una tendencia de las particulas de 6xido de aluminio, de forma
predominantemente esferoidal, a aglomerarse y a distribuirse de
forma uniforme, lo cual se incrementa con la aplicacion del
tratamiento térmico.

Figura 2. Micrografias obtenidas

mediante microscopia
electrénica de barrido (SEM) del perfil (corte axial) de
recubrimientos (a) Ni-P-2%Al,03 sin y (b) Ni-P-2%Al,03 con
tratamiento térmico 300 °C durante 1 h.

La rugosidad de los recubrimientos obtenidos (Ra), se determiné
a partir de los datos extraidos de la observacién en el microscopio
interferométrico, cuyos resultados se presentan en la Tabla 1. La
Ra mostrada es el promedio de 5 mediciones en la superficie de
cada uno de los recubrimientos.

Tal como se aprecia en la tabla 1, la rugosidad de los
recubrimientos incrementa notablemente con la incorporacion de
las particulas duras, de 0.321 Ra a 1.542 Ra, para el recubrimiento
sin y con particulas, respectivamente, lo cual es esperable por la
presencia de estas particulas, que modifican la condicién
superficial de recubrimiento.

Adicionalmente, en esta misma tabla, es posible observar un
incremento muy notable en la rugosidad cuando el recubrimiento
se somete a tratamiento térmico, lo que se atribuye a un cambio
de la estructura cristalina, lo cual se debera corroborar mediante
analisis de difraccion de RX, aspecto que se mostrara en los
siguientes apartados.

Tabla 1. Rugosidad de los recubrimientos obtenidos, bajo
diferentes condiciones de tratamiento térmico. Valorado mediante
microscopia interferométrica.

Recubrimiento Rugosidad, Ra

Condicion (micrémetros)
Ni-P sin particulas, sin tratamiento 0.321
térmico

Ni-P-29%AIl,03, sin  tratamiento 1.542
térmico,

Ni-P-2% Al,O3, 300°C/1 hora 2.042
Ni-P-2% Al,O3, 400°C/1 hora 2.398

Para completar la caracterizacion fisica de los recubrimientos, se
determiné la microdureza, obteniendo para el recubrimiento de
Ni-P simple, sin tratamiento térmico, una microdureza de 500
Vickers. La adicién de 2% de particulas de Al,Os, produjo un
ligero aumento de la microdureza a 510 Vickers. En contraste, ese
mismo tipo de recubrimiento Ni-P simple tratado a 300°C/1 hora
incrementd su valor de dureza a 850 Vickers y a 1000 Vickers
luego del tratamiento térmico a 400°C/1 hora. En este sentido, la
adicion de ese porcentaje de particulas, por si mismo, ocasiona un
incremento de la rugosidad, sin embargo, no se refleja en un
aumento sustancial del valor de la microdureza.

Los resultados obtenidos muestran que la elevacion de los valores
de dureza se asocia con la aplicacion de los tratamientos térmicos,
y por lo tanto, estos tratamientos son responsables de la
modificacion de las propiedades de superficie y mecénicas. Esto
se relaciona con el cambio en la estructura cristalina del
recubrimiento. Por otra parte, el aumento de la rugosidad generado
por la adicion de Al,O; podria contribuir favorablemente al
comportamiento al desgaste debido a que las particulas
representan potencialmente un obstaculo que dificulta los posibles
procesos de deslizamiento entre las superficies en contacto
durante un proceso de desgaste. Lo cual depende de la cantidad de
particulas, su geometria y su microdureza.

Con base a lo anteriormente comentado, y debido a la relevancia
de la influencia de la estructura cristalina sobre las propiedades
fisicas de los recubrimientos, se determiné la estructura cristalina
de los recubrimientos obtenidos mediante Difraccion de Rayos X.
Las figura 3 y 4 presentan una muestra de los difractogramas de
los diferentes recubrimientos quimicos de niquel obtenidos.

Tal como se observa en la figura 3, donde se presentan los
difractogramas de los recubrimientos Ni-P y Ni-P-Al,O3 sin
tratamiento térmico, se aprecia, para el recubrimiento simple de
Ni-P, un pico ancho alrededor de 45 ° de 26, lo cual es
caracteristico del niquelado quimico amorfo. Adicionalmente, en
este difractograma se observan unos picos de difraccion que se
identifican como correspondientes al Aluminio metalico,
asociados al sustrato empleado para la obtencion, ya que los RX
penetran lo suficiente para detectar la presencia de este material.

De manera similar, el difractograma correspondiente al
recubrimiento compuesto Ni-P-2%Al,03; sin tratamiento térmico,
mostrado en la figura 3, muestra el mismo pico ancho alrededor
de 45° de 26, indicando una matriz de Ni-P amorfa, junto a un
grupo de picos de difraccion, los cuales se identificaron como los
caracteristicos de alpha-Al,Os cristalina y los de Al-metalico del
sustrato, lo cual confirma que el recubrimiento compuesto es Ni-
P con particulas cristalinas de Al,O3.

La figura 4 muestra los difractogramas de un recubrimiento
quimico compuesto Ni-P-29%Al,03, sometido a dos diferentes
tratamientos térmicos, 300°C/1 hora y 400°C/1 hora. Lo primero
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a destacar es la presencia de dos fases cristalinas Ni y NisP que,
predominantemente, constituyen las fases presentes en el
recubrimiento tratado térmicamente; también se detecta la
presencia de picos de difraccion correspondientes a la fase Al, O3,
y Al metalico, atribuidos a la presencia de particulas de Al,O3 co-
depositadas con el Ni-P, y al sustrato, respectivamente.
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Figura 3. Difractogramas del recubrimiento de (a) Ni-P simple y
(b) Ni-P-2%AI,03, ambos tal como se obtienen, sin tratamiento
térmico.
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Figura 4. Difractogramas del recubrimiento Ni-P-2%Al,0;
sometidos a tratamiento térmico: (a) 300 °C y (b) 400 °C, ambos
durante 1 h.

De las figuras 3 y 4, se infiere la evidencia de que estos
tratamientos térmicos han provocado que ocurra, en alguna
medida, el proceso de cristalizacién de los recubrimientos. Las
fases Ni y NisP, corresponden a las que indica el diagrama de

fases Ni-P, mostrado en la Figura 5 (Fukuda et al., 2018).

1600
1400 1
Liquido
1200 -
o il
= 1000 1 Z
=
2 8001
o a,
g 6001 (bajo) (med) (alto) Z
2 400 4 l l
2001, . * Amorfo
0 10 20 30 40
Ni P
P [at.%]

Figura 5. Diagrama de equilibro del sistema Ni-P (Fukuda et al,
2018).

De acuerdo al diagrama de fases, si el porcentaje de fosforo es de
11.5% en peso, indicaria que el depdsito estd constituido por
aproximadamente un 65% de Ni3P (tetragonal de cuerpo centrado,
bct) y un 35% de Ni cristalino (cubico de caras centradas, fcc). Si
el contenido de fésforo es de alrededor de 13.5% en peso, las fases
presentes son aproximadamente 80 % de NisP y 20 % Ni.

Si se observan con detalle los valores maximos del eje de
ordenadas de los Rayos X mostrados en las figuras 3 y 4, son mas
elevados para el caso de las piezas tratadas térmicamente a 400
°C, respecto a las tratadas a 300 °C. Dado que este valor, de modo
indirecto, puede representar cualitativamente el grado de avance
del proceso de cristalizacion, resulta ldgico poder deducir que
dicho proceso se ha llevado a cabo, en mayor medida, a 400 °C.

Acorde a lo descrito por diferentes autores, cabe esperar que para
las muestras tratadas térmicamente a 400°C, el proceso de
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cristalizacion, practicamente ha concluido y que en el caso de las
piezas tratadas a 300°C, los depositos estan constituidos por una
parte cristalina y otra amorfa. Pudiera plantearse que a medida
que el porcentaje de fésforo de los recubrimientos se incrementa,
disminuye la estabilidad térmica del sistema y ello facilita la
transformacion. Puede establecerse que la adicion de particulas de
oxido de aluminio, en las proporciones usadas en este trabajo, no
modifica, sustancialmente, el proceso de cristalizacion.

A partir de los resultados anteriores es posible explicar el
incremento de microdureza de los recubrimientos tratados
térmicamente, en funcion del proceso de cristalizacion y de un
mecanismo de endurecimiento por precipitacion del sistema Ni y
NisP (Guo et al, 2003, Keong et al, 2002, Vargas et al, 2006,
BalarajuO et al, 2006, Biswas et al, 2016). Este mecanismo ha sido
observado en recubrimientos Ni-P y recubrimientos compuestos
Ni-P-Al,O;3 tratados térmicamente (Leon et al, 2019). Partiendo
de la idea de la practicamente nula solubilidad del fosforo en el
niquel (Fukuda et al., 2018) y conjuntandolo con la aparicién de
las fases cristalinas Ni y NisP se deduce que durante estos cambios
se ha dado un proceso de difusion de atomos de niquel para formar
los cristales de Ni, cuando se ha proporcionado la suficiente
energia térmica para que suceda esta transformacion v,
acompafiando a este proceso, atomos de foésforo difunden para dar
lugar, al asociarse al niquel, a la formacién del fosfuro NisP, que
através de un mecanismo de precipitacion, alcanzarian su tamafio
y distribucion mas apropiada cuando se tratan a 400°C/1 hora, es
decir, aunque el proceso puede iniciar desde temperaturas
menores, el mayor endurecimiento estaria asociado a ese ciclo
térmico.

4. Conclusiones

Se obtuvieron recubrimientos de Ni-P simple y de Ni-P compuesto
con refuerzo de particulas de Al,Os3, los cuales mostraron espesor
uniforme, en el rango de 15-20 micrometros, independiente de la
presencia de particulas de refuerzo. Los recubrimientos
compuestos mostraron una distribucién homogénea de particulas,
las cuales se aglomeraron durante el proceso de formacién del
dep6sito. La presencia de particulas de alimina incrementé la
rugosidad superficial y, ligeramente, la microdureza. Este mismo
efecto fue observado al realizar tratamiento térmico a
temperaturas de 300 °C y 400 °C, lo cual se concluye que es
consecuencia de la cristalizacion de la fase amorfa, obtenida en
todos los casos al preparar el recubrimiento de niquelado quimico
de alto contenido de fésforo. Lo anterior permite concluir que el
tratamiento térmico de los recubrimientos de niquelado quimico
es un modo de controlar la microdureza del recubrimiento,
mientras que la adicion de particulas, representa un incremento
sustancial en la rugosidad del depdsito.
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