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Resumo

Recobrimentos quimicos de Ni-Ptém sido observa-
dosem diversas aplicagles, tais como ferramentas e ma-
trizes, principa mente em condicOes de desgaste e em si-
tuagdes de corrosdo. No presente trabal ho, recobrimen-
tos quimicos de Ni-P com 8 e 10%P foram depositados,
quimicamente, emago ABNT 1020 e, posteriormente, tra-
tados, termicamente, entre 300°C e 650°C por 1 hora. As
microestruturas niquel e fosfetos foram examinadas ao
microscopio eletronico devarredura(MEV). Andlisesde
calorimetriadiferencia devarredura(DSC) foramrealiza
das para detectar reagdes e transformagdes de fases. Re-
sultados do ensaio de riscamento constataram umavari-
ac&o daadesdo desses recobrimentos em funcdo datem-
peratura de tratamento térmico, bem como da dureza ao
risco, queatingiu um valor maximo a400°C.

Palavr as-chave: Ni-P, adesdo, durezaao risco.

Abstract

Chemical coatings of Ni-P have been observed in
variousapplications, such as, tools, moldsand matrices,
mainly to prevent wear and corrosion. In this present
work, Ni-P coatings with 8 and 10%P were deposited
on steel ABNT 1020 and heat-treated at temperatures
between 300°C and 650°C for 1h. The microstructures,
nickel and phosphates have been examined using a
scanning electronic microscope (SEM). Analyses of
Differential Scanning Calorimetry (DSC) has been
carried out to detect reactions and transformations of
the phases. The results of assay scratch revealed a
variation of the adhesion of these coatings in function
of the heat treatment temperature, as well as of the
hardness to the scratch that reached a maximum value
to 400°C.

Keywords: Ni-P, adhesion, hardness to the scratch.
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Avaliagdo da adesdo e da dureza ao risco pelo ensaio de riscamento de recobrimentos quimicos de Ni-P

1. Introducao

Os setores de energia, de petroleo,
de gas minero-metal Urgico e asindustri-
astéxteis, procurando atender acrescen-
te demanda de producgo, tém-se depa-
rado com anecessidade de se utilizarem
novos materiais com melhores proprie-
dades mecanicas e tribol 6gicas. A apli-
cacdo de ambas astécnicas, recobrimen-
tos de Ni-P e tratamentos térmicos tém
apresentado novos resultados, superio-
res a aplicagdo quando empregados se-
paradamente. Além disso, tais recobri-
mentos a baixos custos tém sido utiliza-
dos em substitui¢&o ao cromo, que, he-
xavalente, torna-seprejudicial asalidee
a0 meio ambientef1].

O recobrimento autocatalitico de
Ni-P, primeiramente, foi desenvolvido por
Brenner em 1946[2]. O processo consis-
te naredugéo eletroquimica, sem autili-
zaco de corrente el étrica, deionsniquel,
Ni*?, que sdo reduzidos aNi°e deposita-
dos nasuperficiedapega, apartir deba-
nhos quimicos aquecidos a 90°C, em
solucéo de sulfato de niquel e hipofosfi-
to de sodio. O potencial de hidrogena-
¢édo (pH) da solugdo é monitorado de
acordo com a percentagem de fosforo
requerida[3,4]. Ostratamentostérmicos
procuram, também, remover o hidrogé-
nio[5].

Essetrabaho investiga o efeito do
tratamento térmico naadesdo préticados
recobrimentos, mostrando avariacéo do
coeficiente de atrito com aforganormal
aplicada. A dureza ao risco também foi
avaliada em funcdo da temperatura de
envel hecimento, procurando, com isso,
colaborar com aliteraturaatual .

2. Material e métodos

Osrecobrimentosforam realizados
em banhos quimicoscom pH=5e3, pre-
determinado para 8 e 10%P respectiva-
mente[6]. As pegasrecobertasforamtra-
tadas, termicamente, nastemperaturasde
300°C, 350°C, 400°C, 600°C e650°C por 1
horaeresfriadasao ar.

A composi¢ao quimicados recobri-
mentos foi analisada por espectrofoto-

metriade emissdo por plasmal CP-OES.
A avaiac8o metalogréficafoi realizada
retirando-se se¢Oes transversais das
pegas tratadas termicamente. As amos-
trasforam embutidas em resinatermofi-
xa, lixadasem SIC a240, 400, 600, 800 e
1500 mesh e polidasem pastade diaman-
tecom granulometrias 3 e lum. Foi feito
uso de atague quimico, por 20 segun-
dos, em solugdo aquosa com 50% de
acido nitrico e 30% de &cido acético[7].
O aparelho utilizado, para andise de
caorimetriadiferencial devarredura, foi
um Shimadzu, modelo DSC-50, onde as
amostrasforam agquecidasaumataxade
10°C/min em atmosferade hélio(He).

O ensaio de riscamento é utilizado
parase avaliar a adesdo de recobrimen-
tos ao substrato. Os testes foram reali-
zados em um equipamento REVETEST
CSEM, instrumentado, com penetrador
Rockwell C, de diamante conico com an-
gulo de aberturade 120°, aumataxade
100N/minecom velocidadede 10mm/min.
Asamostras foram riscadas em suas su-
perficies com riscos de 7mm de compri-
mento cadaum e, logo depois, examina-
das a0 microscopio optico Nikon, sob
ampliacdo de 200X. Ascurvasquerela
cionam o coeficientedeatrito (m) coma
forcanormal aplicada(dadaem N) foram
tracadas parapossibilitar aidentificagdo
de possiveis falhas associadas aos re-
cobrimentostratados termicamente.

A dureza ao risco dos recobrimen-
tosfoi determinadaapartir do ensaio de
riscamento empregando aEquacado 1[8]:

Fn

Hs= 2 @)

Onde:

H, éadurezaaorisco do material (MPa).

F,€éaforcanormal no ensaio de risca-
mento (N).

b é alargura dos riscos (mm) relativa a
essaforcanormal.

3. Resultados e
discussodes

3.1 Composi¢cao quimica
dos recobrimentos

A Tabela 1 apresenta os resultados
daandlisequimica

3.2 Avaliacédo metalografica

Os recobrimentos Ni-8%P trata-
dos termi camente apresentam microes-
truturabifésica: B ey[4], onde precipi-
tados de fosfetos (fase y) encontram-
se dispersos em uma matriz de niquel
(faseB). A fase p éumafasecristalina,
clbica de face centrada (CFC), que
consiste em uma solucéo solidade ni-
quel efésforo, que pode reter até 4,5%
em peso de fésforo. A fase y é uma
fase amorfa e metaestavel constituida
de fosfetos de niquel (Ni,P), que apa-
receentre 11 e 15%P.

O aumento datemperatura de tra-
tamento térmico favorece a precipita-
cdo eacristalizagdo. A Figural mostra
imagensde MEV dos recobrimentos Ni-
8%P tratados a 400°C e 650°C. As fa-
ses, B ey, foram quantificadas por ra-
z8o de area. Esses recobrimentos na
condi¢do em que foram depositados
apresentam 54% de fosfetos, enquanto
que tratados termicamente a 400°C e
650°C essa percentagem aumenta para
61,5% e 71,8%, respectivamente.

Tabela 1 - Teores de fésforo e niquel, percentagem em peso.

Recobrimento Ni P
Ni-8%P 92,3+0,5 7,7+0,5
Ni-10%P 89,7+0,2 10,3+0,2
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3.3 Analise de DSC

O pico referente areagéo exotérmi-
canaandlise de DSC dos recobrimentos
Ni-8%P ocorrea380°C edosrecobrimen-
tosNi-10%P, a340°C, Figura2. Essava-
riagcdo do fluxo de cal or deve-se, princi-
palmente, a transformacdo da solugdo
solida super-saturada de de Ni-P nasfa
sesNi eNi,P. Osrecobrimentoscom 8%P
tém maior estabilidade térmica do que
aquelescom 10%P.

O caor liberado por unidade de mas-
s, nessareacdo paraanucleacdo deNi e
de Ni P, apartir derecobrimentos Ni-P, &
daordem de 0,60mJ/g, pararecobrimen-
tos com 8%P, e da ordem de 1,38mJ/g,
paraosrecobrimentos com 10%P.

3.4 Adesao pratica dos
recobrimentos

Osgréficos do ensaio de riscamen-
to em amostras Ni-P, com 8%P, tratadas
a400°C, eNi-10%P, a600°C, com cargas
criticasde 42N e 47N, respectivamente,
sdo ilustrados naFigura 3(a, b).

O efeito da temperatura de trata-
mento térmico, na determinacdo da car-
gacritica, foi constatado, como mostraa
Figura4. Os recobrimentos com meno-
res teores de fosforo apresentaram os
maioresvaloresde cargacritica. A anali-
se dos resultados dos ensaios de risca-
mento dos recobrimentos Ni-8%P e Ni-
10%P mostraque os primeiros séo mais
aderentes. As cargas criticas dos reco-
brimentos com 8%P, em cadatemperatu-
radetratamento térmico, sdo maioresdo
gue aquelas encontradas nos recobri-
mentos com 10%P.

3.5 Determinacéo dadureza
ao risco

Empregando aEquacdo 1 e, consi-
derando aforganormal, F,, como acar-
gacriticaaplicadano riscamento, a par-
tir daqual se comegao destacamento do
recobrimento do substrato e“b”, alargu-
ra desse risco correspondente a essacar-
gacritica, determinou-seadurezaaoris-

co, conformeilustrao gréficodaFigura5.

Osrecobrimentos de Ni-10%P apre-
sentam maiores valores de durezas ao
risco do que os recobrimentos de Ni-
8%P. Na escala Mohs, usada pelos mi-
neralogistas, o diamante tem dureza
Mohs10(61GPa)[8]. Osrecobrimentosde
Ni-10%P nacondi¢do em que foram de-
positado apresentam dureza ao risco de
14GPa, tratadostermicamentea400°C por
1h, 21GPa, e envel hecidosa600°C adu-
rezaaorisco €de 18GPa. Osmaioresva-
loresdadurezaao risco dosrecobrimen-
tosNi-10%P, em relagéo aos recobrimen-
tos Ni-8%P, estdo relacionados com o
teor de fésforo e com a precipitacdo de
fosfetos que aumenta com a temperatu-
ra. Emtemperaturasacimade400°C, es-
ses fosfetos coalescem e diminuem a
dureza ao risco desses recobrimentos.

4. Conclusodes

Nessetrabal ho, foi avaliado o efei-
to dos tratamentos térmicos na adeséo e
nadurezaao risco de recobrimentos Ni-
8%P e Ni-10%P, paraaplicacdestribol -
gicas. Osresultados obtidos permitiram
concluir que:

e Com relagdo ao ensaio deriscamento,
paraum vaor fixo do teor defosforo, a
cargacriticapromove o arrancamento
do recobrimento e aumenta.com o au-
mento da temperatura de tratamento
térmico. Além disso, notou-se que 0s
recobrimentos com 8%P apresentaram
maior carga critica do que os com
10%P, logo sdo 0s primeiros 0s mais
aderentes.

(b)

Figura 1 - Microestruturas de recobrimentos Ni-8%P tratados: (a) 400°C, (b) 650°C.
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Figura 2 - Anélise de DSC em recobrimentos.
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A dureza ao risco aumenta com o au-

mento da temperatura de tratamento 0,45
térmico até 400°C e decresce apéseste 0.4 | (a)
valor. Esse fato esta relacionado com o) _
aprecipitagio de fosfetos. A diminui- § 0.35 1 )
¢&o dessa dureza deve-se ao coal esci- o 031 '
mento desses fosfetos e do envelhe- E 0,25 !
cimento dos recobrimentos apos tra- E 0.2 1 i
tamento térmico com temperaturas su- & 54z | :
perioresa400°C. é’ ;) y :
* Osrecobrimentos Ni-10%P apresenta- 5 0'5 | :
ram val ores de durezaaosriscos maio- ' "r
res que aquel es dos recobrimentos Ni- 0 T ' ' ' ' ' ' i ‘
8%P O aumento do teor de fésforo as- 0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
sociado ao aumento datemperaturade Forga Normal (N)
tratamento térmico cristaliza as fases 0.45
presentes e aumenta a dureza. ' (b)
0.4
0,35 - | p
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