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RESUMEN

Los recubrimientos de niquel quimico (NQ) constituyen un tratamiento superficial de altas prestaciones
funcionales. La incorporacién de microparticulas de teflon (PTFE) da lugar a la formacién de un “composite”
(NQ-PTFE) consistente en particulas de teflon (PTFE) de tamano micrométrico, uniformemente embebidas
en una matriz de NQ. De esta manera, el recubrimiento resultante combina las propiedades de dureza del
NQ con las excelentes propiedades de lubricacién del teflon. En el presente trabajo se presentan los resulta-
dos de la caracterizacion tribolégica de diferentes recubrimientos con la estructura sustrato NQ/NQ-PTFE
depositados sobre acero al carbono, con una proporcién de teflén presente en el NQ-PTFE de alrededor
del 20 %. Los ensayos se realizaron en un tribémetro de bola sobre disco contra bola de alimina, mediante
los cuales se determind el coeficiente de friccion. Se discuten los resultados de los recubrimientos NQ-PTFE
obtenidos en distintas condiciones del bafo quimico y se comparan con los obtenidos para recubrimientos
simples de NQ.
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ABSTRACT

Electroless nickel coating (EN) is a highly functional engineered finish. A “composite” coating (EN-
PTFE) of electroless nickel and PTFE (Teflon) is formed when PTFE micro-particles are uniformly dispersed
throughout the coating. The resulting coating combines the corrosion resistance and hardness of EN with
the excellent release properties and lubricity of PTFE. In this work we present the results of the tribological
characterization of different coatings with a PTFE content of about 20 % and a structure Substrate EN-PTFE
deposited on steel. The tribological characterization was conducted in a ball-on-disk tribometer using an
alumina ball from which the friction coefficients were determined. The results for different ENPTFE coat-
ings are discussed and compared to those obtained for simple EN coatings.

KEYWORDS: Nickel coatings; tribological properties; Teflon; composite coatings; electroless coat-

ings.

1. INTRODUCCION

En las Gltimas décadas los recubrimientos de
Ni han suscitado mucho interés debido a sus buenas
propiedades de resistencia a la corrosion y al desgaste
para varias aplicaciones de ingenieria [1]. Con el fin
de mejorar sus propiedades, se han incorporado a es-
tos recubrimientos gran variedad de particulas como
carburos de silicio, diamante, 6xido de aluminio,
6xido de titanio, PTFE, entre otros [2-7]. También se
ha reportado que los recubrimientos de Ni con teflén
disminuyen la adherencia de bacterias al material,
inhibiendo de esta manera el deterioro del material
causado por la formacién de colonias de microorga-
nismos [8]. Estos recubrimientos han mostrado tan
buen desempeno que sus aplicaciones industriales
han crecido rdpidamente; hace ya décadas en el
mercado se encuentran varias marcas registradas
que ofrecen productos y servicios con estos mate-
riales, dentro de las cuales, por citar algunas, estan
las marcas norteamericanas Microplating Inc., Micro
Surface Corporation y Reliable Plating Corporation,
la marca australiana Electromold, etc.

A pesar de su importancia en la obtencién de
recubrimientos de niquel quimico, poco se ha estu-
diado el efecto de la composicién del bafio sobre las
propiedades del recubrimiento [7, 9-10]. Por lo tanto,
gana interés el estudio del envejecimiento de estos

banos quimicos, aun més cuando estdn acompana-
dos de otras particulas, debido a que la composicion
puede variar con el tiempo. Estas diferencias de
composicion se pueden originar por variaciones en
la cinética del proceso donde las cantidades de teflon
y niquel depositados en los diferentes recubrimientos
pueden ser diferentes, ademas de que puede ocurrir
degradacién de los constituyentes del bafio con el
tiempo, para generar en consecuencia diferencias de
composicién quimica. Estos recubrimientos de niquel
se utilizan, entre otros usos, para proteger piezas que
no sélo requieren buena resistencia a la corrosion,
sino también bajos coeficientes de friccion, lo que
sustenta la importancia del estudio de recubrimientos
de niquel con particulas autolubricantes (teflén),
para combinar las buenas propiedades de resisten-
cia a la corrosiéon del niquel y el bajo coeficiente de
friccion del teflon.

El objetivo del presente estudio fue conocer
el efecto que causa el transcurso del tiempo sobre
un bano electrolitico de niquel-fésforo con particulas
de teflén en suspension, mediante la caracterizacion
de recubrimientos obtenidos a partir de dicho bafo.
Los recubrimientos se caracterizaron por medio de
microscopia Optica, microscopia electrénica de ba-
rrido (SEM) y andlisis de energia dispersiva de rayos
X (EDS), y se realizaron medidas de los coeficientes
de friccién.
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2.

Los recubrimientos se depositaron mediante
bafo quimico, debido a que presentan ventajas
como recubrir partes con un espesor homogéneo,
independientemente de la geometria del sustrato y
la posibilidad de obtener un buen recubrimiento,
haciendo una adecuada preparacion del sustrato.
Los recubrimientos de niquel quimico mezclados
con particulas de teflon (NQ-PTFE) se depositaron
sobre sustratos de acero previamente recubiertos
con niquel quimico (NQ). El PTFE se adicioné al
bafio en forma de particulas de tamafo micromé-
trico (~ 15 um) en una proporcion de alrededor del
20 %, representativa de la utilizada en aplicaciones
industriales para recubrimientos de autopartes de
vehiculos. Ademas, se prepard una muestra con €l
recubrimiento de NQ tnicamente, para utilizarla
como referencia y comparar sus propiedades con
las demas muestras NQ-PTFE. El bafio de niquel
empleado para depositar todos los recubrimientos
contenia una cantidad apreciable de fésforo, por lo
que este elemento también queda incorporado en los
recubrimientos, que presentan espesores alrededor
de 30 um.

Con el objetivo de conocer si el bano se de-
grada o no con el tiempo, se prepararon un total de
5 muestras empleando el mismo bafio NQ-PTFE en
diferentes fechas. La tabla 1 indica los nombres de
las muestras y los intervalos de tiempo en los que
fueron depositadas a partir del dia en que se prepard
el bano. Es importante aclarar que antes de depo-
sitar las dos muestras que fueron realizadas a los 14
meses (tabla 1), se adicioné méas PTFE al bafio y se
recubrieron dos sustratos simultdneamente, uno con
el acero pulido y el otro sin pulir.

Las muestras fueron examinadas mediante
microscopia 6ptica (Jenatech) y microscopia elec-
trénica de barrido (Leica 360, Cambridge Instru-
ments). Este Gltimo equipo, con caiidn de electrones
acoplado, también fue usado para determinar la
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Tabla 1. Descripcion de los recubrimientos
de Ni depositados

Intervalos de
Muestra tiempo entre Observaciones
depositos (meses)
NQ -- Referencia
NQ-PTFE1 0 Bafio recién
preparado
NQ-PTFE2 5 Bafo envejecido
NQ-PTFE3 12 Bafio envejecido
. Se adicioné mas
NQ-PTFE4 pulido 14 PTFE al bafio
. . Se adicioné mas
NQ-PTFE4 sin pulir 14 PTFE al bafio

composicién de los recubrimientos por andlisis de
energia dispersiva de rayos X (EDS).

Las medidas de los coeficientes de friccion
se realizaron con un sistema de bola sobre disco en
condiciones de temperatura ambiente y una hume-
dad relativa de (40 = 5) % sin lubricacién, utilizando
bolas de alimina pulidas de 6 mm de didmetro como
contracuerpo, con una carga de 2 N, una velocidad
de 10 cm/s en el contacto entre los cuerpos y una
huella circular de 4 mm de didmetro. Una vez ter-
minados los ensayos de friccion, tanto las muestras
como las bolas fueron observadas minuciosamente
en el microscopio dptico para analizar el estado final
de las superficies del contacto tribolégico.

3. RESULTADOS Y
DISCUSION
3.1 Microscopia electronica de

barrido (SEM)

La figura 1 muestra una imagen SEM que
corresponde a la superficie de la muestra NQPTFE2
depositada en el bafo transcurridos 5 meses. En
la fotomicrografia se pueden apreciar glébulos de
teflon embebidos en la matriz de NQ. Juzgando
por el aspecto de la imagen, parece que una parte
de las particulas de PTFE que se incorporaron en el
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Figura 1. Imagen SEM de la muestra NQ-PTFEZ2,
depositada a los 5 meses

recubrimiento se han agrupado en glébulos de
tamano apreciablemente superior al tamano de
las particulas individuales; el recubrimiento queda
constituido por un “composite” NQ-PTFE.

3.2 Composicion

La figura 2 muestra el espectro EDS de la
muestra NQ-PTFE2 que corresponde a la figura 1.
En este espectro se puede apreciar que el pico mas
intenso corresponde a niquel (elemento mayoritario
en el recubrimiento). En orden de intensidad sigue el
pico de fésforo. También aparecen el carbono cons-
tituyente del PTFE y el oxigeno como elemento con-
taminante. El pico principal del fldor (centrado en
0,74 keV) se solapa con la sefal del niquel centrada

ig000

Mi 16000 i
16000 150 |
A4 ey

140004 2200 ]
T 1zooo4 10000
3 &
= 10000 som ]
o
= soood 4o F
= 2oy |
1k}

£000 4 al _
E P as a7 Az  as  1n 1

4000+

F Mi
2000
(o} M
0 T T T T T T T T T T

0 1 2 3 4 s & 7 8 9 10 11
Energia (ke

Figura 2. Espectro EDS de la muestra NQ-PTFE2,
depositada a los 5 meses.

en 0,86 keV, por tanto, su presencia se ve enmasca-
rada al lado del niquel. Estos dos picos superpuestos
se encuentran ampliados en el recuadro de la parte
superior derecha de la gréfica, donde se puede
observar claramente la distinciéon entre el niquel y
el flior; los dos picos han sido separados mediante
deconvolucién con gaussianas. La existencia de PTFE
en los recubrimientos se confirma con la identifica-
cién de fldor y carbono en los espectros EDS.

3.3 Coeficientes de friccion

La figura 3 muestra el comportamiento de los
coeficientes de friccion tal como se registran por el
sistema de bola sobre disco en funcién del nimero
de ciclos. En la figura 3a) se puede observar que el
coeficiente de friccién u del NQ en los primeros ciclos
de prueba presenta valores mucho maés altos (0,40)
que los recubrimientos que contienen PTFE (0,15);
otros autores han encontrado tendencias similares de
recubrimientos de Ni-P con particulas de teflén y sin
ellas [12]. Para analizar el efecto del envejecimiento
del bafio sobre el 11, se han representado en un mismo
gréfico los tres recubrimientos depositados en el mis-
mo bafo a diferentes periodos. Estos recubrimientos
con PTFE muestran un coeficiente de friccién bajo
y muy similar al comienzo del ensayo; sin embargo,
conforme el ensayo avanza, el coeficiente de fric-
cién cambia de manera diferente para cada una de
estas tres muestras. En orden cronolégico el primer
recubrimiento depositado (o sea, con el bano recién
preparado) NQ-PTFEI conserva un valor bajo de n
por mas tiempo de ensayo (figura 3a), mientras que
los recubrimientos obtenidos con el bafio envejeci-
do (NQ-PTFE2 y NQ-PTFE3) mantienen por menos
tiempo el coeficiente de friccion bajo, alcanzando mas
pronto valores similares a la friccion del NQ.

Después de adicionar a los 14 meses mas
PTFE al bano, se obtuvieron los NQ-PTFE4 pulido y
NQ-PTFE4 sin pulir; estos recubrimientos presentan
durante los primeros ciclos un 1 menor que el del
NQ. Su comportamiento a lo largo del ensayo de-
muestra que se han recuperado las propiedades del
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bafo electroquimico y que se han obtenido unos
recubrimientos con un comportamiento parecido
al que se obtuvo con el bano electroquimico de
5 meses, como puede verse comparando las figu-
ras 3a y 3b, lo cual indica que la adiciéon de PTFE
neutralizé los efectos del envejecimiento durante
9 meses en el bano. Por otro lado, el comporta-
miento que presentan las dos muestras depositadas
después de haber adicionado méas PTFE sobre
un sustrato pulido y otro sin pulir es muy similar,
presentando poca influencia la rugosidad de los
sustratos sobre el coeficiente de friccidn para este
nivel de pulido.
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a) Evolucion de los coeficientes de friccion
con el envejecimiento del bafio

Las imagenes presentadas en la figura 4
muestran el estado final de la bola de alimina y
la huella de desgaste obtenida durante las medi-
das de fricciéon de la muestra NQ-PTFE4 pulido.
La figura 4a muestra el aspecto de la bola una
vez concluido el ensayo; se observan particulas
de desgaste alrededor de la superficie que hizo
parte del contacto tribolégico. Estas particulas no
presentaron ninguna adherencia a la superficie de
la bola; fueron retiradas mediante limpieza con
etanol, como se puede apreciar en la figura 4b. La
figura 4c muestra el aspecto de la huella obtenida
sobre el recubrimiento después de su limpieza con
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b) Efecto de la adicién de PTFE sobre los
coeficientes de friccion del bafio

Figura 3. Coeficientes de friccion de los recubrimientos medidos contra bolas de alimina

300 um

300 um

a) Bola antes de la limpieza

b) Bola después de la limpieza

200 um

¢) Huella sobre el recubrimiento

Figura 4. Imagenes de microscopia 6ptica de las superficies del contacto triboldgico, obtenidas una vez
finalizadas las pruebas de friccion de la muestra NQ-PTFE4pulido.
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300 um

300 um

a) Bola antes de la limpieza

b) Bola después de la limpieza

200 um

c¢) Huella sobre el recubrimiento

Figura 5. Imagenes de microscopia 6ptica de las superficies del contacto triboldgico, obtenidas una vez
finalizadas las pruebas de friccion de la muestra NQ-PTFE1

etanol; sobre esta superficie tampoco permanecie-
ron adheridas particulas de desgaste.

Enlafigura 5 se presentan las superficies de la
bola y el recubrimiento, después de terminadas las
pruebas de friccion sobre la muestra NQ-PTFE1. De
forma similar al caso anterior, quedaron particulas
de desgaste sobre la bola, que fueron removidas me-
diante limpieza con etanol, como se puede apreciar
en las figuras 5ay 5b respectivamente. En la figura 5¢
se aprecia la apariencia de la huella.

Los bajos coeficientes de friccién impartidos
por el teflén en los recubrimientos se deben a que
este material actia como particulas lubricantes, y al
encontrarse distribuidas por toda la matriz de niquel,
el recubrimiento presenta caracteristicas autolubri-
cantes a lo largo de toda la pista de las huellas de
friccién [7, 13].

En general, en todos los recubrimientos eva-
luados, las bolas de alimina no presentaron ningin
tipo de desgaste, mientras que los recubrimientos si
presentaron desgaste, como se puede apreciar en
las figuras 4 y 5, lo que es de esperarse debido a la
alta dureza que tiene la alimina en comparacién
con el Ni.

4. CONCLUSIONES

Es evidente que la adiciéon de PTFE al bafio de
niquel disminuye notablemente el coeficiente de fric-
cién de los recubrimientos obtenidos. El tiempo de
envejecimiento del bafio NQ-PTFE va en detrimento
de los valores de los coeficientes de friccion de los
recubrimientos obtenidos, presentando un aumento
mas rapido de la friccién cuando mas envejecido
esta el bafo. La incorporacion adicional de PTFE en
un bano envejecido influye positivamente sobre el
coeficiente de friccién de los recubrimientos.
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