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Resumo
Recobrimentos químicos de Ni-P têm sido observa-

dos em diversas aplicações, tais como ferramentas e ma-
trizes, principalmente em condições de desgaste e em si-
tuações de corrosão. No presente trabalho, recobrimen-
tos químicos de Ni-P com 8 e 10%P foram depositados,
quimicamente, em aço ABNT 1020 e, posteriormente, tra-
tados, termicamente, entre 300°C e 650°C por 1 hora. As
microestruturas níquel e fosfetos foram examinadas ao
microscópio eletrônico de varredura (MEV). Análises de
calorimetria diferencial de varredura (DSC) foram realiza-
das para detectar reações e transformações de fases. Re-
sultados do ensaio de riscamento constataram uma vari-
ação da adesão desses recobrimentos em função da tem-
peratura de tratamento térmico, bem como da dureza ao
risco, que atingiu um valor máximo a 400ºC.

Palavras-chave: Ni-P, adesão, dureza ao risco.

Abstract
Chemical coatings of Ni-P have been observed in

various applications, such as, tools, molds and 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 300ºC and 650ºC 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 400ºC.

Keywords: Ni-P, adhesion, hardness to the scratch.
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1. Introdução
Os setores de energia, de petróleo,

de gás mínero-metalúrgico e as indústri-
as têxteis, procurando atender à crescen-
te demanda de produção, têm-se depa-
rado com a necessidade de se utilizarem
novos materiais com melhores proprie-
dades mecânicas e tribológicas. A apli-
cação de ambas as técnicas, recobrimen-
tos de Ni-P e tratamentos térmicos têm
apresentado novos resultados, superio-
res à aplicação quando empregados se-
paradamente. Além disso, tais recobri-
mentos a baixos custos têm sido utiliza-
dos em substituição ao cromo, que, he-
xavalente, torna-se prejudicial à saúde e
ao meio ambiente[1].

O recobrimento autocatalítico de
Ni-P, primeiramente, foi desenvolvido por
Brenner em 1946[2]. O processo consis-
te na redução eletroquímica, sem a utili-
zação de corrente elétrica, de íons níquel,
Ni+2, que são reduzidos a Ni0 e deposita-
dos na superfície da peça, a partir de ba-
nhos químicos aquecidos a 90°C, em
solução de sulfato de níquel e hipofosfi-
to de sódio. O potencial de hidrogena-
ção (pH) da solução é monitorado de
acordo com a percentagem de fósforo
requerida[3,4]. Os tratamentos térmicos
procuram, também, remover o hidrogê-
nio [5].

Esse trabalho investiga o efeito do
tratamento térmico na adesão prática dos
recobrimentos, mostrando a variação do
coeficiente de atrito com a força normal
aplicada. A dureza ao risco também foi
avaliada em função da temperatura de
envelhecimento, procurando, com isso,
colaborar com a literatura atual.

2. Material e métodos
Os recobrimentos foram realizados

em banhos químicos com pH=5 e 3, pre-
determinado para 8 e 10%P respectiva-
mente[6]. As peças recobertas foram tra-
tadas, termicamente, nas temperaturas de
300°C, 350°C, 400°C, 600°C e 650°C por 1
hora e resfriadas ao ar.

A composição química dos recobri-
mentos foi analisada por espectrofoto-

metria de emissão por plasma ICP-OES.
A avaliação metalográfica foi realizada
retirando-se seções transversais das
peças tratadas termicamente. As amos-
tras foram embutidas em resina termofi-
xa, lixadas em SiC a 240, 400, 600, 800 e
1500 mesh e polidas em pasta de diaman-
te com granulometrias 3 e 1µm. Foi feito
uso de ataque químico, por 20 segun-
dos, em solução aquosa com 50% de
ácido nítrico e 30% de ácido acético[7].
O aparelho utilizado, para análise de
calorimetria diferencial de varredura, foi
um Shimadzu, modelo DSC-50, onde as
amostras foram aquecidas a uma taxa de
10°C/min em atmosfera de hélio(He).

O ensaio de riscamento é utilizado
para se avaliar a adesão de recobrimen-
tos ao substrato. Os testes foram reali-
zados em um equipamento REVETEST
CSEM, instrumentado, com penetrador
Rockwell C, de diamante cônico com ân-
gulo de abertura de 120°, a uma taxa de
100N/min e com velocidade de 10mm/min.
As amostras foram riscadas em suas su-
perfícies com riscos de 7mm de compri-
mento cada um e, logo depois, examina-
das ao microscópio óptico Nikon, sob
ampliação de 200X. As curvas que rela-
cionam o coeficiente de atrito (m) com a
força normal aplicada (dada em N) foram
traçadas para possibilitar a identificação
de possíveis falhas associadas aos re-
cobrimentos tratados termicamente.

A dureza ao risco dos recobrimen-
tos foi determinada a partir do ensaio de
riscamento empregando a Equação 1[8]:
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Onde:

H
S 
 é a dureza ao risco do material (MPa).

F
N 

é a força normal no ensaio de risca-
mento (N).

b é a largura dos riscos (mm) relativa a
essa força normal.

3. Resultados e
discussões
3.1 Composição química
dos recobrimentos

A Tabela 1 apresenta os resultados
da análise química.

3.2 Avaliação metalográfica

Os recobrimentos Ni-8%P trata-
dos termicamente apresentam microes-
trutura bifásica: β e γ[4], onde precipi-
tados de fosfetos (fase γ) encontram-
se dispersos em uma matriz de níquel
(fase β). A fase β é uma fase cristalina,
cúbica de face centrada (CFC), que
consiste em uma solução sólida de ní-
quel e fósforo, que pode reter até 4,5%
em peso de fósforo. A fase γ é uma
fase amorfa e metaestável constituída
de fosfetos de níquel (Ni

3
P), que apa-

rece entre 11 e 15%P.

O aumento da temperatura de tra-
tamento térmico favorece a precipita-
ção e a cristalização. A Figura 1 mostra
imagens de MEV dos recobrimentos Ni-
8%P tratados a 400°C e 650°C. As fa-
ses, β e γ, foram quantificadas por ra-
zão de área. Esses recobrimentos na
condição 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 fósforo e níquel, 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 Análise de DSC

O pico referente à reação exotérmi-
ca na análise de DSC dos recobrimentos
Ni-8%P ocorre a 380°C e dos recobrimen-
tos Ni-10%P, a 340°C, Figura 2. Essa va-
riação do fluxo de calor deve-se, princi-
palmente, à transformação da solução
sólida super-saturada de de Ni-P nas fa-
ses Ni e Ni

3
P. Os recobrimentos com 8%P

têm maior estabilidade térmica do que
aqueles com 10%P.

O calor liberado por unidade de mas-
sa, nessa reação para a nucleação de Ni e
de Ni

3
P, a partir de recobrimentos Ni-P, é

da ordem de 0,60mJ/g, para recobrimen-
tos com 8%P, e da ordem de 1,38mJ/g,
para os recobrimentos com 10%P.

3.4 Adesão prática dos
recobrimentos

Os gráficos do ensaio de riscamen-
to em amostras Ni-P, com 8%P, tratadas
a 400°C, e Ni-10%P, a 600ºC, com cargas
críticas de 42N e 47N, respectivamente,
são ilustrados na Figura 3(a, b).

O efeito da temperatura de trata-
mento térmico, na determinação da car-
ga crítica, foi constatado, como mostra a
Figura 4. Os recobrimentos com meno-
res teores de fósforo apresentaram os
maiores valores de carga crítica. A análi-
se dos resultados dos ensaios de risca-
mento dos recobrimentos Ni-8%P e Ni-
10%P mostra que os primeiros são mais
aderentes. As cargas críticas dos reco-
brimentos com 8%P, em cada temperatu-
ra de tratamento térmico, são maiores do
que aquelas encontradas nos recobri-
mentos com 10%P.

3.5 Determinação da dureza
ao risco

Empregando a Equação 1 e, consi-
derando a força normal, F

N
, como a car-

ga crítica aplicada no riscamento, a par-
tir da qual se começa o destacamento do
recobrimento do substrato e “b”, a largu-
ra desse risco correspondente a essa car-
ga crítica, determinou-se a dureza ao ris-
co, conforme ilustra o gráfico da Figura 5.

Os recobrimentos 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
Mohs 10(61GPa)[8]. Os recobrimentos de
Ni-10%P na condição em que foram de-
positado apresentam dureza ao risco de
14GPa, tratados termicamente a 400°C por
1h, 21GPa, e envelhecidos a 600°C a du-
reza ao risco é de 18GPa. Os maiores va-
lores da dureza ao risco dos recobrimen-
tos Ni-10%P, em relação aos recobrimen-
tos Ni-8%P, estão relacionados com o
teor de fósforo e com a precipitação de
fosfetos que aumenta com a temperatu-
ra. Em temperaturas acima de 400°C, es-
ses fosfetos coalescem e diminuem a
dureza ao risco desses recobrimentos.

4. Conclusões
Nesse trabalho, foi avaliado o efei-

to dos tratamentos térmicos na adesão e
na dureza ao risco de recobrimentos Ni-
8%P e Ni-10%P, para aplicações triboló-
gicas. Os resultados obtidos permitiram
concluir que:

• Com relação ao ensaio de riscamento,
para um valor fixo do teor de fósforo, a
carga crítica promove o arrancamento
do recobrimento e aumenta com o au-
mento da temperatura de tratamento
térmico. Além disso, notou-se que os
recobrimentos com 8%P apresentaram
maior carga crítica do que os com
10%P, logo são os primeiros os mais
aderentes.

Figura 2 - Análise de DSC em recobrimentos.

Figura 1 - Microestruturas de recobrimentos Ni-8%P tratados: (a) 400°C, (b) 650°C.

(a) (b)
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• A dureza ao risco aumenta com o au-
mento da temperatura de tratamento
térmico até 400ºC e decresce após este
valor. Esse fato está relacionado com
a precipitação de fosfetos. A diminui-
ção dessa dureza deve-se ao coalesci-
mento desses fosfetos e do envelhe-
cimento dos recobrimentos após tra-
tamento térmico com temperaturas su-
periores a 400ºC.

• Os recobrimentos Ni-10%P apresenta-
ram valores de dureza aos riscos maio-
res que aqueles dos recobrimentos Ni-
8%P. O aumento do teor de fósforo as-
sociado ao aumento da temperatura de
tratamento térmico cristaliza as fases
presentes e aumenta a dureza.
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Figura 5 - Resultados da dureza ao risco (Hs) de recobrimentos Ni-8%P e Ni-10%P.
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