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RESUMEN

Los problemas ecoldgicos y la crisis de energia en el mundo han motivado a
desarrollar sistemas de utilizacion de energia sostenible. La energia solar es muy
atractiva porque es limpia, renovable y protege al ambiente. En este trabajo se fabrico
un recubrimiento de Ni-P via electroless con un bafio acido de sulfato de niquel como
fuente de los iones metalicos a depositar e hipofosfito de sodio como agente reductor,
se llevé a cabo un proceso de oxidacion mediante un ataque acido de la superficie
con lo cual se form6 una capa de 6Oxido de niquel negro con propiedades no
cristalinas responsable del proceso de absorcion. La topografia superficial del
recubrimiento Ni-P negro de doble capa consistié de una superficie rugosa con una
cantidad importante de crestas y valles lo cual fue benéfico para que el material
pudiera retener en este tipo de estructuras la radiacion proveniente del sol. Se utilizé
un sustrato de acero al carbono AISI 1018 con diferente acabado superficial para
depositar Ni-P y Ni-P negro con el fin de correlacionar esta caracteristica con la
capacidad absorbente siendo el acabado desbaste el que presenté un mayor
porcentaje de absorcion comparado con un recubrimiento de una sola capa.
Aplicando curvas de polarizacién la velocidad de corrosion fue de 7 mpy para el
recubrimiento Ni-P negro. Se obtuvo un recubrimiento de Ni-P y Ni-P negro de doble
capa de 6 um de espesor con un 96% de absorcion en la region del espectro solar
de 300 a 2,000 nm.



1. ANTECEDENTES

La deposicion no electrolitica de niquel metalico en presencia de hipofosfito en
solucion acuosa se observd por primera vez por Wurtz en 1844. En 1911, Roux
inform6 que el metal se precipitd en forma de polvo; sin embargo no tenia
aplicaciones. Pero no fue hasta que por forma accidentalmente fue redescubierta por
Brenner y Riddell en 1946 que la reaccion fue desarrollada a escala industrial (Brown
y col., 2002; Cui y col., 2005; Sudagar y col., 2013).

Investigacion adicional realizada por Gutzeit en la década de 1950, observd
propiedades excelentes de corrosion, excelente dureza y resistencia al desgaste en
los recubrimientos lo que se ha visto como un incremento enorme de uso en la

industria los ultimos afos (Cui y col., 2005; Brown y col., 2002).

La deposicion no electrolitica es una técnica de recubrimiento muy importante en la
industria, debido a su flexibilidad, simplicidad y capacidad de revestir formas
complejas, ademas de presentar propiedades excelentes a la corrosion y resistencia
al desgaste de los depdsitos. En principio, cualquier metal puede ser depositado por
via electroless o sin energia externa. Hay dos grandes ventajas de la técnica
electroless, ademas de las ya mencionadas. La primera es que no requiere de
ninguna fuente de alimentacion de energia externa, la segunda es que en la
deposicion electrolitica, existe una tendencia a la placa de formar irregularidades
debido a la resistencia ofrecida por la solucién de oponerse a las lineas de corriente.
En la deposicion sin corriente externa o via electroless, uno puede pensar que existen
una gran comunidad de cdtodos y anodos diminutos todos cerca uno del otro. La cual
permite que exista una ruta corta entre catodo y anodo por lo que el recubrimiento es

de manera uniforme (Shu vy col., 2015; Bockris y col., 2002).



1.1. Método de recubrimiento
1.1.1. Deposito via electroless

La deposicion sin corriente eléctrica o llamada electroless se lleva a cabo
guimicamente por la reduccioén iénica del metal a depositar (Figura 1), las principales
caracteristicas de los recubrimientos son el espesor, la resistencia a la corrosion, la
uniformidad del recubrimiento independientemente de la geometria. Es ampliamente
utilizada en la industria mecanica, quimica y electrénica (Hong y col.,, 2014;

Palaniappa y col., 2007).
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Figura 1. Proceso de deposicion electroless con un agente reductor R como fuente

de electrones (Sudagar y col., 2013).

La técnica de electroless posee varias caracteristicas que no comparten otras
técnicas, la cual explica su creciente desarrollo y popularidad. ElI poder de
penetracion es perfecto, al menos sobre cualquier superficie a la que la solucion tiene
acceso, no tiene acumulacion excesiva en los bordes y proyecciones. Los depdsitos
pueden ser menos porosos que por via electrodeposicion y por lo tanto presentan
una mejor resistencia a la corrosién. No se requiere de una fuente externa de

alimentacion (Schlesinger, 2010).



Una sal metdlica y un agente reductor son los principales reactivos de los
recubrimientos via electroless, ademés de contener un ajustador de pH, agente
acomplejante, catalizador y un estabilizador estos son afiadidos como reactivos
secundarios para extender la vida util de la solucion y mejorar la funcion del agente
reductor. EI mecanismo de electroless de Ni-P se basa en la deshidrogenacion del
agente reductor (en la mayoria de los casos hipofosfito de sodio) (Li y An, 2008). El

mecanismo via electroless para el recubrimiento Ni-P es el siguiente:
Ni2* + H2PO2™ + H20 — Ni° + H2PO3™ + 2H*
H2PO2™ + H20 — H21 + H2POs™

Cuando el Ni*?, H2PO2" y H* son absorbidos sobre la superficie de un material a
recubrir, una diferencia de potencial de los iones absorbidos se produce, y la reaccion
se detiene. Un recubrimiento Ni-P es superior en lo que respecta a la resistencia a la
corrosion y resistencia a la abrasion porque se produce una estructura amorfa, el
tamafio de grano no aumenta inclusive si el espesor del recubrimiento se aumenta
(Hong y col., 2014).

Existe un modelo el cual fue propuesto por Brenner y Riddell, para la obtencién de
los recubrimientos de Ni-P que procede a través de las siguientes reacciones;

H2PO2™ + H20 — H2PO3™ + 2Had
Ni*2 + 2Had — (Ni*?+ 2H* + 2e7) — Ni + 2H*
2Had + (H + H) — H2
Gutzeit ha propuesto otra reaccion para la formacién de hidrégeno;
H2PO2™ + PO2™ + 2Had

A continuacion, los iones H2PO2~ y PO2™ reaccionan con el hidrogeno y el agua

respectivamente:



PO2™ + H20 — HPO3? + H*
H2PO2"+H — P + OH™+ H20

El trabajo realizado por Vaskalis y Gorbunova (Stankiewicz y col., 2013) entre otros

no ha confirmado la conversién i6nica del hidrogeno directamente unido a un fésforo.
1.1.2. Agente reductor

Principalmente se utilizan dos tipos de bafios para la deposicion de Ni-P, los cuales
generalmente son acidos y alcalinos, dependiendo del agente reductor utilizado. Para
nuestro estudio se utilizara el agente reductor hipofosfito de sodio (NaPO2H:z - H20)
(Sahoo y Kalyan Das, 2011).

La presencia de hipofosfito como agente reductor en bafios de niquel electroless es
el mas utilizado debido a la mayor tasa de deposicién, ofrece una mayor estabilidad
y una mayor sencillez de control en el bafio, ademas de asegurar la co-deposicion
de fosforo, generalmente produciendo una masa de fosforo de 4-12% total de la
composicién elemental, dependiendo de la formulacién del bafio, condiciones de la
solucion y de operacion dando asi la formacion de una aleacion Ni-P (Brown y col.,
2002; Saxena y col., 2005; Sahoo y col., 2011).

Al mismo tiempo, parte del hidrégeno absorbido reduce una pequefia cantidad de
hipofosfito en la superficie catalitica al agua, iones hidroxilo y de fésforo. El
desprendimiento de hidrogeno débil es una indicacion de una baja concentracion de
hipofosfito mientras tanto un desprendimiento de hidrégeno vigoroso indica un
exceso de hipofosfito. La mayor parte del hipofosfito presente es catalitico, que se
oxida a ortofosfito e hidrogeno gaseoso, provocando una baja eficiencia de las
soluciones de niquel (Sahoo y Kalyan Das, 2011; Agarwala, 2003).



1.1.3. Agente complejante

Se afladen agentes complejantes para evitar la descomposicion de la solucion y para
controlar la reaccion de modo que se produzca solo en la superficie catalitica. Pueden
ser 4cidos, organicos o sales afadidos para controlar la cantidad de iones niquel
disponible para la reaccion, también puede tener un efecto sobre la calidad del
depdsito, especialmente en la cantidad de fosforo asi como en la porosidad del

mismo (Sudagar y col., 2013).

Existen tres funciones principales que los agentes acomplejantes deben de realizar

en el bafio de niquel electroless.

e Ejercer una accion tipo tampon que impide que el pH de la solucion caiga
demasiado rapido.
e Impedir la precipitacion de sales de niquel.

e Reducir la concentracion de iones de niquel formando complejos metaestables.

Por otra parte, el agente acomplejante influye también en el mecanismo de reaccion
y en la velocidad de deposicidén que a su vez se ve afectada en el depésito (Sahoo y
Kalyan Das, 2011).

Varios factores influyen en la incorporacién de particulas duras y blandas en el
recubrimiento de Ni-P por la via electroless, incluyendo el tamafio de particula, la
forma, la densidad relativa de la particula, carga de la particula, la inercia de la
particula, y la concentracién de particulas en el bafio de solucién. El método y grado
de agitacién tienen un impacto definitivo en la incorporacion de las particulas en el
sustrato. En general, se recomienda que las particulas deben ser grandes y lo
suficientemente pesadas como para instalarse en la solucion pero no tan grandes

como para generar depdositos irregulares en el sustrato (Balaraju y col., 2003).

Otro factor muy importante es la temperatura de la solucion, ya que afectan
considerablemente a la velocidad de deposicion. La velocidad de deposicion es baja



a temperaturas inferiores a los 65°C, y aumenta con el aumento de temperatura. Esto
es aceptable para casi todos los recubrimientos de diferentes metales.
Generalmente, la temperatura de funcionamiento es de aproximadamente 90°C, mas
alla de esta temperatura, se hace dificil mantener el pH de la solucion y, por lo tanto,

la calidad del recubrimiento se deteriora (Agarwala, 2003).

Cuadro 1. Propiedades de recubrimientos de niquel por via electroless (Kundu,

2014).
Caracteristicas Beneficio
Excelente resistencia a la corrosion Buena durabilidad en el recubrimiento
Baja friccion en co-depdsitos Recubrimiento auto lubricante
Uniformidad en depdsito Elimina acabado en placa posterior
Buen brillo Acabado atractivo
Velocidad de metalizacién rapida Alto rendimiento de produccion
Buena resistencia quimica Actlia como capa protectora
No magnético/ magnético Propiedades selectivas magnéticas

La composicién tipica de niquel puro electrodepositado es mayor al 99%, pero
cuando el hipofosfito de sodio se utiliza como agente reductor en la técnica de
electroless, una composicion tipica para el depdsito es de 92% de niquel y 8% de
fésforo (Brown y col., 2002; Parkinson, 1997).

El contenido de fosforo tiene un gran efecto sobre las propiedades del recubrimiento
y puede variar en intervalos de 1-12%. El proceso de depédsito de Ni-P puede
presentar los siguientes porcentajes de fésforo (Cui y col., 2005; Brown y col., 2002;
Parkinson, 1997):

Bajo fosforo (1-3%). Estos recubrimientos tienen una excelente resistencia al

desgaste y una excelente resistencia a la corrosion.



Medio fosforo (3.5-9%). Buena proteccion contra la corrosion y resistencia a la
abrasion para la mayoria de las aplicaciones.

Alto fosforo (mas de 9%). Los revestimientos son muy ductiles y resistentes a la
corrosion. En particular, tienen resistencia a la corrosion contra cloruros y al estrés
mecanico (Cui y col., 2005; Brown y col., 2002; Parkinson, 1997; Sudagar, 2013;
Stankiewicz, 2013).

Existen claras diferencias en la resistencia a la corrosion y propiedades de dureza
de los depodsitos con bajo y alto contenido de fosforo. A mas alto porcentaje de
fésforo su propiedad de resistencia a la corrosion aumenta (Brown y col., 2002;
Parkinson, 1997).

1.1.4. Dureza del recubrimiento Ni-P

La dureza se define como la renuencia de un material para deformarse
permanentemente, la dureza no tiene conexion directa con la resistencia del material,
pero es un indicador fiable del grado de resistencia a la abrasion y desgate. El valor
de la dureza de los recubrimientos de Ni-P esta en funcién del contenido de fosforo,
un valor de dureza mas alto en los recubrimientos se debe al contenido inferior de
fosforo probablemente debido a las tensiones residuales altas. Un valor promedio de
un recubrimiento esta cerca de 550 kg/mm? como se determina por medio de la
técnica del penetrador de Vickers utilizando una carga de 100g. En general la dureza
se ve afectada por el tratamiento térmico los recubrimientos de Ni-P aumentan su
dureza de 550 a casi 1,000 kg/mm?, realizandoles un tratamiento térmico durante 10

min a un temperatura de 300°C (Schlesinger., 2010; Keong y col., 2003).

Las propiedades fisico mecanicas de los recubrimientos por electroless de Ni-P se

resumen en el Cuadro 2.



Cuadro 2. Propiedades fisico — mecanicas de aleaciones Ni-P (Sudagar y col.,

2013).
Propiedades 3-4% P 6-9% P 11-12% P
Estructura Microcristalina Microcristalina Amorfa

y amorfa

Tension interna -10 +40 -20
Liquido (°C) 1275 1000 880
Densidad (mg/cm-3) 8.6 8.1 7.8
Coeficiente de expansion
térmica (mm/m°C) 124 3 12
Resistividad eléctrica (ohm cm) 30 75 100
Conductividad térmica (W/cmK) 0.6 0.05 0.08
Calor especifico (J/Kg K) 1000 - 460
Resistencia a la traccion (MPa) 300 900 800
Ductilidad (elongacion %) 0.7 0.7 1.5
Mddulo de elasticidad (GPa) 130 100-120 170

1.2. Recubrimientos de niquel negro

Los recubrimientos negros en sustratos metdlicos se utilizan ampliamente para
numerosas aplicaciones; por ejemplo, como recubrimientos decorativos, de
absorcion solar en paneles solares, anti reflectantes en instrumentos 6pticos. La
mayor parte de la investigacion de recubrimientos negros de niquel se concentran en
el desarrollo de colectores solares selectivos o absorbentes solares exhibiendo alta
absorbancia solar en el intervalo del espectro electromagnético y baja emitancia en
el rango infrarrojo de la radiacion (Somasundaram y col., 2015).

Para la obtencién de un recubrimiento niquel negro se lleva a cabo la inmersion de

la superficie en soluciones acidas. Debido a la presencia de fésforo, el depdsito de

8



niquel electroless es facil de atacar por los acidos. Se han propuesto diferentes tipos
de acido para producir el recubrimiento negro de niquel como acido nitrico, y una
mezcla de acido sulfarico y acido nitrico, etc. (Saxena y col., 2005; Sudagar y col.,
2013).

La estructura producida por el ataque, es capaz de absorber mas del 99% de luz en
la region solar (0.3-2 um). Son de suma importancia en el disefio de vehiculos
espaciales y terrestres, ademas estas superficies son extremadamente adecuadas
en la mejora de la absorcion de detectores térmicos y para reducir al minimo el efecto
de la luz difusa y dispersa en instrumentos épticos y sensores (Saxena y col., 2005;
Sudagar y col., 2013).

Los principales componentes del recubrimiento negro son NiO, Ni2Os y algunos
fosfatos de niquel. El primero en darse cuenta de los beneficios de este proceso, fue
Kumar, quien propuso el uso de los recubrimientos en conversiones fototérmicas.
Las investigaciones recientes son dirigidas a la aplicacion de energia solar (Brown,
2002).

1.3. Absorcién Solar

En las proximas décadas una crisis energética serd inevitable bajo el ritmo actual de
crecimiento poblacional y econdmico, asociado con limitadas fuentes de combustible
convencionales ha provocado que se halla puesto mucha atencion y esfuerzos en
la utilizacion de la energia limpia, entre las que se considera la energia solar para ser
una de las tecnologias mas prometedoras de este siglo. Ademas de la aplicacion
comercial a gran escala la tecnologia solar térmica es la rama principal de conversién
energia/transporte/almacenamiento. La concentracion de energia solar juega un rol
demasiado importante en la tecnologia solar térmica, la superficie es considerada
como el componente critico en la conversion de luz solar en energia térmica eléctrica.
Uno de los enfoques es aumentar la temperatura de funcionamiento del campo solar
de aproximadamente 800K a 900K. Los recubrimientos con capacidad de absorcién

solar ideales deben ser quimicamente y térmicamente estables a altas temperaturas
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el mayor tiempo posible. Para aplicaciones de energia solar térmica, el material de
la pelicula y el sustrato no deben cambiar sus propiedades fisicas y quimicas ya que
esto puede ser adverso sobre la absorcion solar y la emitancia térmica. Todo
recubrimiento que desea ser capaz de absorber energia solar debe considerar

factores que son afectados por fenémenos tales como;

e Propiedades fisicas y quimicas de los materiales (indice de refraccion,
estructura, emisividad, conductividad y pureza)

e Lalongitud de onda de la luz, su intensidad y su &ngulo de incidencia

e Caracteristica de la superficie o textura

e Presencia o ausencia de recubrimientos superficiales

Ademas de estos factores, la temperatura, la presién, la facilidad de procesamiento,
durabilidad y el precio son de suma importancia en la seleccién de materiales. (Wang
y col., 2013; Zhang y col., 2013; Farooq y col., 2008; Atkinson y col., 2015).

En la conversion de energia solar a energia fototérmica, la parte fundamental y critica
de la absorcion solar es la superficie absorbente, ya que esta debe absorber la
maxima radiacion solar y convertirla en calor, que a su vez pueda ser transferida al
medio con la minima perdida, debido a la re-radiacion en el rango infrarrojo térmico
(Farooqg y col., 2008).

El espesor ptimo de 35+5 um de niquel electroless es el adecuado para lograr altas
propiedades 6pticas después del ennegrecimiento. Un porcentaje aproximado de 7%
de fésforo es adecuado para obtener una buena capacidad de absorcién solar,
ademas de ofrecer propiedades Opticas superiores en el orden de 0.85 de
absorbancia solar. Como estos recubrimientos consisten de oOxido de
metal/metal/compuestos de fosfato son extremadamente estables en un entorno

espacial (Saxena y col., 2005; Sudagar, 2013).

Una superficie absorbente solar ideal debe tener un alto coeficiente de absorcion

solar en el rango del espectro solar y baja emisividad fuera del rango solar para
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minimizar las pérdidas de calor. Esto puede realizarse mediante el uso de un
recubrimiento que contiene particulas metalicas incrustadas en una matriz de 6xido,
sobre un sustrato metalico altamente reflectante. Ademas deben ser tales que se
puedan fabricar a gran escala, una produccion de alto volumen, ser econémicos en
la produccion y tener un balance energético de la fabricacion. Los recubrimientos
solares selectivos de cromo negro son ampliamente utilizados como decorativos, asi
como aplicaciones de durabilidad y excelentes propiedades Opticas (Shashikala,
2007; Kumar y col., 1980; Roro y col., 2012; Zhang, 2013).

Las propiedades fisicas y Opticas de los materiales que absorben la radiacion solar,
dependen de varios factores tales como la temperatura del medio ambiente, la
intensidad de la radiacion solar, la direccion y velocidad del viento, la lluvia y la
contaminacion atmosférica entre otras. Afectan significativamente la eficiencia de los

sistemas que absorben la radiacion solar (Wieloch y col., 2004).

La conversion eficiente de la radiacion solar en energia térmica requiere de un panel
colector que absorba fuertemente en todo el espectro solar, pero con mala emisién
en la regioén infrarroja, una superficie con buenas propiedades absorbentes, se
caracteriza por una alta absorcién de radiacion solar y baja pérdida de energia por
emitancia. Esta caracteristica aumenta la temperatura efectiva de la placa
absorbente y, en consecuencia aumenta la transferencia de calor entre la lamina
absorbente y el medio de transferencia de recubrimientos selectivos, normalmente
se depositan sobre la superficie de absorcion por la técnica de electroless entre los
gue se consideran el cromo negro o niquel negro. Otros recubrimientos negros
conocidos son el cobre negro, aluminio negro, niquel electrolitico ennegrecido.
Aunque las mejores propiedades épticas son ofrecidas por el niquel negro, su utilidad
es cuestionable en condiciones de humedad, debido a la presencia de zinc en el
recubrimiento (John, 1997).

11



1.4. Difraccién de rayos X

La difraccion de rayos X (XRD) es una técnica que permite la caracterizacion de
materiales con estructuras cristalinas (Li y Hitch, 2015). Al hacer incidir una radiacion
de rayos-X, una especie cristalina genera un patron caracteristico por la separacion
atomica y su disposicion de los planos de la red. Estas propiedades fundamentales

siguen la formula general llamada ley de Bragg (Tomaino, 1993).

Consideremos la reflexion de un haz de rayos X sobre un sélido cristalino como se
muestra en la Figura 2, los planos cristalinos de centros atdbmicos actian como
espejos reflejando el haz de rayos X incidente y las lineas horizontales representan
un conjunto de planos cristalinos paralelos con los indices de Miller (hkl) (Cullity,
1956).

Cuando un rayo X alcanza la superficie de un cristal a cualquier angulo 6, una porcién
es dispersada por la capa de atomos de la superficie. La porcidon no dispersada
penetra en la segunda capa de atomos y se dispersa parcialmente, la que queda
pasa a la tercera capa, etc. El efecto acumulativo de esta dispersion por los atomos

ordenados en la red cristalina es la difraccion del haz (Cullity, 1956).
1.5. Microscopia electronica de barrido

La microscopia electronica de barrido es una herramienta indispensable para la
caracterizacion (Vazquez y Damborenea, 2000), permite la observacion de
materiales organicos e inorganicos a una escala de nanémetros (nm) y micrémetros
(um) para inspeccionar la morfologia (Goldstein y col.,, 2003), incluyendo
recubrimientos metalicos asi como la composicion elemental, las imagenes se toman
con el fin de relacionar la morfologia del producto final con las propiedades del
recubrimiento (Vidal y col., 2015).
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Figura 2. Reflexién de un haz de rayos X por los planos (hkl) de un cristal
(Cullity,1956).

El funcionamiento de un equipo de microscopia electrénica de barrido, estd generado
por un haz de electrones de alta energia (400 V a 50 kV), se usa un sistema de lentes
para focalizar el haz y hacerlo incidir sobre una muestra, la cual genera a su vez,
electrones (llamados secundarios y retrodispersados), como respuesta al impacto
electronico, dichos electrones que salen de la muestra son detectados mediante
dispositivos Everhart Thornley y SED (Solid State Detector) que registran cada uno
la cantidad de electrones detectados y lo convierten en una sefial digital que se
interpreta como intensidad de color, para construir una imagen aungque no se usen
fotones (Clavijo, 2013).
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Los dos componentes principales de un instrumento de microscopia electronica de
barrido son: la columna de electrones y la computadora de control.

4

Mcroscope Columrﬂ'/

Electron Gun

Filament

Control Cons@

Electron Beam
Scan Cail

Viewing Screens

Electron Lenses Camera

Specimen Stage

Electron Detector Controls

Figura 3. Esquema de componentes principales de microscopia electrénica de
barrido (Goldstein y col., 2003).

La columna de electrones consiste de un lanzador de electrones y de dos o0 mas
lentes de electrones que influyen en la trayectoria de los electrones que viajan por el
tubo al vacio, por lo general se toma la base de la columna, como una bomba de
vacio la cual produce un vacio de aproximadamente 10 Pa. La computadora de
control consta de un tubo de rayos catédicos (CRT), de una pantalla de visualizacién,
de botones y un teclado, los cuales controlan el haz de electrones (Goldstein y col.,
2003).

1.6. Perfilometria mecénica

La Perfilometria mecéanica es una de las herramientas mas comunes para medir las
caracteristicas de una superficie o recubrimiento. Basicamente el estudio de la
perfilometria se basa en la medicion por contacto de la muestra. Una pequeia aguja
se mueve a través de la muestra, la cual mide el desplazamiento vertical de la aguja

y se convierte en un valor de altura con respecto al eje Z, equivalente a la altura del
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escalon en funcibn de su estudio, este proceso implica algunos dispositivos
mecanicos y electrénicos con el fin de realizar la conversion. La muestra se encuentra
en coordenadas X, y, 0, la resolucion de un escalén es muy importante en la

determinacion de la muestra real (Franceschinis, 2005).

La topografia es la medida principal de la técnica esta se lleva a cabo al arrastrar la
aguja Optica sobre una determinada linea a través de la muestra o superficie. La
topografia de la superficie puede determinarse a partir de la salida del sensor de
desplazamiento correlacionada con el desplazamiento de la muestra en x, y, dando
una lectura de la topografia a través de la linea de exploracion. Varias exploraciones
de un lado a otro de la superficie puede dar informacion en 3D y proporcionar un

mapa tridimensional de la superficie (Franceschinis, 2005).
1.7. Microscopia confocal de barrido laser

Es una técnica de formacion de imagenes (Cui y col., 2015) permite realizar
secciones opticas horizontales y verticales de muestras intactas, la caracterizacion y
reconstruccion de su estructura tridimensional (Cadwell y col., 1992) al igual que
permite la observacion de las superficies a las cuales se adhieren a un determinado

objeto de estudio (Lawrence y Neu, 1999).

La técnica de microscopia confocal de barrido laser, es una combinacién de
microscopio de fluorescencia tradicional y una fuente de laser de luz, cuenta con
equipo de escaner especializado e imagenes digitales computarizadas (Lawrence y
Neu, 1999).

Este sistema tiene la capacidad de obtener una resoluciéon (0.2 a 0.5 um) y una
claridad excepcional, ademas se exploran muchos puntos individuales en el mismo
plano focal y un programa informatico reconstruye la imagen a partir de los datos
registrados durante la exploracién. Por otra parte, al usar solo la profundidad escasa
de la imagen en foco es posible crear imagenes multiples de distintas profundidades

de la muestra (Ross y Pawlina, 2007).
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Figura 4. Diagrama esquematico de un microscopio confocal de barrido laser
(Lawrence, 1991).

1.8. Espectroscopia de rayos X de energia dispersiva

La espectroscopia de rayos X de energia dispersiva permite la determinacion de la
composicién quimica de las particulas (Brodowski y col., 2005) también se ha
utilizado para mapear las regiones que contienen una especie en particular de

atomos (D"Alfonso y col., 2010).

En los sistemas de espectroscopia de rayos X de energia dispersiva, se convierte la
energia de cada foton en una sefial de voltaje de amplitud proporcional a la energia
de dicho foton. La deteccidon de un fotdn de rayos X se realiza en tres etapas: primero,

el rayo X incidente produce un pulso de carga debido a la excitacion de electrones
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de valencia hacia la capa de conduccion en un cristal semiconductor, luego esta
sefial de carga se transforma en una sefial de voltaje a través de un preamplificador
FET (Field Effect Transitor) y finalmente la sefial de voltaje es amplificada y
procesada mediante un procesador de pulsos (Limandri, 2011), el espectro de
emision resultante de rayos X, se utiliza para construir un mapa elemental de

composicién quimica (D"Alfonso y col., 2010).
1.9. Curvas de polarizacion

Las curvas de polarizacion o generalmente conocidas como graficos de corriente —
potencial, tienen una importancia crucial en el estudio de corrosion ya que son una
herramienta muy importante en las investigaciones de una gran variedad de
fendmenos electroquimicos (Fabbri y col.,, 2014). Estas mediciones permiten el
estudio de mecanismos de reaccion, la cinética del fenébmeno de corrosion y la

deposicion del metal (Stern y Geary, 1957).

Una curva de polarizacibn es una técnica electroquimica estandar para la
caracterizacion del rendimiento de una celda electroquimica (Yuan y col., 2010). El
cambio de potencial a partir del estado de equilibrio como resultado del flujo de
corriente, se conoce como polarizacion y la expresion grafica de la funcion potencial/
densidad de corriente se conoce como curva de polarizacién (Alter y col., 2003). Por
otra parte las curvas de polarizacibn aumentan de forma natural conforme aumenta
la localizacién de la corrosion (Fabbri y col., 2014). La determinacion de la velocidad
de corrosion es generalmente llevada a cabo utilizando un método de extrapolacion
de Tafel (Alfaro, 2014).

Ademas existe una variacidbn considerable de las curvas de polarizacion de
aleaciones con respeto a metales puros, pero al mismo tiempo exhiben
caracteristicas en comun, como la pasividad (Pickering, 1983). Para una reaccion
electroquimica bajo control de activacién, las curvas de polarizacién exhiben un
comportamiento lineal en potencial (E) vs log (i), las cuales son registros tipicos del

comportamiento de una extrapolacion de tafel. Una tipica curva de polarizacion
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catédica se muestra en la Figura 5. La extrapolacién de tafel anddica y catddica se
inclina de nuevo al potencial de corrosion (Ecor), €l punto de interseccion corresponde

a la densidad de corriente o tasa de corrosion (icorr).
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Figura 5. Curva de polarizacion tipica de un sistema electroquimico.
(McCafferty,2010).

Existen algunas desventajas de las curvas de polarizacion, una de ellas es que no
son reversibles, son influenciadas por las condiciones experimentales y ambientales,

puede variar de sistema a sistema.

El potencial del metal en contacto con una determinada disolucion, ademas de
poderse modificar en funcion del tiempo, cambia de la misma forma, en funcion de la

densidad de corriente que se aplique (Alter y col., 2003).
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1.10. Espectroscopia de reflectancia

La técnica de reflectancia puede usarse para las muestras que son dificiles de
analizar por un método de transmision convencional, puede dividirse en dos
categorias; reflexion interna y reflexion externa. La reflexion interna es la interaccion
de la radiacion electromagnética en la interfaz entre la muestra y un medio, con un
mayor indice de refraccion. Mientras que la reflexidbn externa a su vez se divide en
reflexion especular y reflexion difusa. La primera suele asociarse con la reflexion de
superficies lisas, pulido espejo, y este Ultimo est4d asociada a la reflexion de
superficies rugosas (Khoshhesab, 2012).

Tras la interaccion de la radiacion electromagnética con una superficie de la muestra,
dependiendo de la caracteristica de la superficie y de su entorno, la luz puede
someterse a tres tipos de reflexion; la reflexion interna, la reflexion especular y la
reflexion difusa (Khoshhesab, 2012).

n 2 Sample
”1
incident reflected

| |ght light Sample Sample

Internal reflection Specular reflection Diffuse reflection

Figura 6. llustracion de los diferentes fendmenos de reflexiéon (Khoshhesab, 2012).

El espectro de reflectancia de una particula superficial es muy complejo, siendo
afectado por el nUmero y tipo de materiales presentes, la fraccién de peso, el tamafio
de grano de cada material y la geometria de visualizacion. Debido a la complejidad
la teoria mas adecuada para predecir la luz reflejada (dispersa) de la superficie no
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ha sido del todo suficiente y precisa para todas las aplicaciones y condiciones (Roger
y Roush, 1984).

La reflectancia difusa tiene aplicacion ampliamente en campos muy diversos, la
agricultura, la geologia, la medicina y la ciencia de superficies (Waruru y col., 2014)
una aplicacién muy importante es sobre las propiedades 6pticas de los sélidos, para
estudiar la formacion y propiedades de recubrimientos sobre sustratos (Mcintyre y
Aspens, 1970).
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2. HIPOTESIS

Un recubrimiento Ni-P negro de doble capa mostrara una excelente capacidad de
absorcion de radiacion solar cubriendo longitudes de onda desde 300 nm hasta 2,000

nm.
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3. OBJETIVOS

3.1 General

Obtener recubrimientos Ni-P negro de doble capa con propiedades de alta absorcién

solar.

3.2 Especificos

- Obtener recubrimientos Ni-P sobre un sustrato de acero al carbono AISI 1018 .

- Obtener capas dobles de Ni-P, resistentes a la corrosion y con propiedades de alta

absorcioén solar.

- Asociar los espesores de las capas y sus rugosidades a las capacidades de

absorcién de estas.
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4. METODOLOGIA
4.1. Materiales

En la Figura 7 se muestra una fotografia del material que se utilizd para realizar los
recubrimientos de Ni-P y Ni-P negro que fue un acero al carbono AISI 1018 con
diferentes acabados tales como desbastado, pulido y sandblasting. Las dimensiones

de las placas a recubrir fueron aproximadamente de 3x2 cm.

Figura 7. Acero al carbono AISI 1018.

4.2. Métodos
4.2.1. Preparacion de los sustratos

Para llevar a cabo el corte de la placa de acero al carbono AISI 1018 se utilizé una
maquina cortadora mostrada en la Figura 8 con el fin de obtener las muestras de
sustrato de dimensiones 3 X 2 X 0.1 cm.

23



Figura 8. Maquina cortadora marca Buehler.

Para realizar el desbaste, se esmeril6 la superficie de las muestras empleando polvos
de carburo de silicio aglomerados sobre papeles especialmente preparados. La
muestra fue frotada a mano contra el papel abrasivo, que se colocé sobre una
superficie plana. La superficie se lubricé con agua, lo que proporcion6 una accion de

lavado que retird las particulas cortadas de la superficie.

Para realizar el pulido se utilizaron seis grados de abrasivo: 220, 320, 400, 600, 1200
y 2400. En cada uno de los papeles abrasivos empezando por el 220 y finalizando
en el 2400, se movio la pieza sobre la superficie de manera que se formaran rayas
en sélo una direccion. Al proseguir de un papel al siguiente, se hizo girar la muestra
unos 90°, de manera que las nuevas rayas queden situadas sobre la superficie en
angulo con las formadas durante el paso precedente. Entonces se continu6 el lijado

hasta que desaparecieron las rayas del paso anterior.

La superficie de la muestra, desbastada hasta el grado mas fino, y limpia, se paso
por un pafio impregnado con alimina de 0.5y 0.03 um utilizando una pulidora marca
Buehler cuya fotografia se puede observar en la Figura 9. Al finalizar el pulido de la

superficie se lavl con agua y se seco con aire caliente.
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Figura 9. Maquina pulidora marca Buehler.

Para realizar el acabado superficial por sandblast del sustrato se utilizé un abrasivo
granulado como la arena silica expulsada por aire comprimido a través de una

boquilla.

En la Figura 10 se pueden observar fotografias de las placas de acero al carbono
AISI 1018 con diferentes acabados las cuales fueron utilizadas en el desarrollo del

presente trabajo.

Figura 10. Acero AISI 1018 con diferentes acabados superficiales a) desbastado, b)
pulido y c) sandblast.
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4.2.2. Recubrimientos Ni-P

Se realizé la preparacion del recubrimiento a partir de un bafio &cido Ni-P via
electroless utilizando acero al carbono AISI 1018 como sustrato controlando
condiciones de pH y temperatura. Los recubrimientos de Ni-P fueron aplicados por
inmersion a cada uno de los sustratos con diferente acabado y utilizando diferentes

tiempos con el fin de variar el espesor de los recubrimientos.

En la Figura 11 se muestra una fotografia del bafio de Ni-P utilizado y una placa de

acero al carbono inmersa en el mismo.

Figura 11. Bafio acido de Ni-P y placa de acero 1018 sumergida en la misma.
4.2.3. Recubrimientos Ni-P negro

Para llevar a cabo la preparacion del recubrimiento negro de Ni-P se realizé un
ataque de la superficie mediante con &cido nitrico de concentracién 9 M por un tiempo
aproximado de 40 s. El ataque se realizé por inmersion, colocando el acido nitrico en
un vaso de precipitado en el cual se introdujo la superficie ya recubierta con Ni-P,
con esta de frente para poder observar el proceso. El tiempo de ataque que se utilizé
fue variable dependiendo de las condiciones del proceso de depdsito de Ni-P sobre
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cada sustrato con diferente acabado. Después del ataque se lavo la superficie con
abundante agua destilada, y posteriormente se dejé secar con la corriente de aire.

4.2.4. Difraccion de rayos X (XRD)

Con el fin de distinguir las fases cristalinas presentes en los recubrimientos, se realiz6
el analisis de difraccion de rayos X. Se utilizé un difractometro Bruker AXS, modelo
D8Advance con una radiacion Kcuat (1.5406 A) con una rejilla de salida con apertura
de 1.0 mm, 40 mA, 40 kV. Las condiciones de medicion fueron las siguientes:
velocidad de escaneo de 3 s/paso, un incremento de 0.04 pasos/°26, y un rango de
medicién de 1.5 a 70° (20). En la Figura 12 se muestra una fotografia del equipo de

difraccién de rayos X utilizado en esta investigacion.

Figura 12. Difractometro de rayos X Bruker AXS.

4.2.5. Microscopia electrénica de barrido (SEM)

Con el fin de observar la topografia y composicion elemental de los recubrimientos
obtenidos. Las muestra fueron analizadas bajo las siguientes condiciones: 10 kV de

voltaje de aceleracién con un detector de electrones secundario, usando un campo
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de emision de alta resolucion SEM (JEOL, JSM 7800F). En la Figura 13 se muestra
una fotografia del instrumento utilizado.

Figura 13. Microscopio electronico de barrido JEOL, JSM 7800F.

4.2 .6. Perfilometria Mecanica

Para determinar rugosidades de los diferentes recubrimientos obtenidos en cada uno
de los acabados del sustrato se utilizé un perfilometro mecénico Veeco Dektak 6M

del cual se muestra una fotografia en la Figura 14.

Figura 14. Perfilometro Veeco Dektak 6M.
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4.2.7. Microscopia confocal de barrido laser (CLSM)

El analisis por microscopia confocal de barrido laser se realizd utilizando un
Microscopio Confocal de Barrido Laser LSM 710 NLO (Carl Zeiss) con cuatro lineas
laser para iluminar la muestra (405nm, 488nm, 561nm y 633nm). En la Figura 15 se
muestra una fotografia del microscopio utilizado en el desarrollo de la presente

investigacion.

Figura 15. Microscopio confocal de barrido laser Carl Zeiss.

4.2.8 Espectroscopia de emision de descargas luminosas eléctricas (GDOES)

Se utiliz6 un espectrofotometro GDOES-850A marca Leco para la obtencién de los
espectros GDOES que nos indican la cantidad de cada uno de los elementos
presentes en nuestros recubrimientos en porcentaje en peso. En la Figura 16 se
muestra una fotografia del instrumento utilizado para la actividad mencionada

anteriormente.
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Figura 16. Espectrofotometro GDOES-850A LECO.

4.2.9. Curvas de Polarizacion

La resistencia a la corrosion de los recubrimientos Ni-P y Ni-P negros fue evaluada
haciendo uso de la técnica electroquimica de curvas de polarizacion. Para la
aplicaciéon de la técnica anterior se utilizé un electrolito de NaCl 0.5 M. Las pruebas
electroquimicas fueron realizadas en una celda para corrosion de la cual se muestra
una fotografia en la Figura 17, con un electrodo de grafito y de calomel saturado
como contraelectrodo y como electrodo de referencia respectivamente. El equipo
utilizado para aplicar la técnica electroguimica fue un potenciostato galvanostato ZRA
Modelo 971-00010 marca Gamry; en la Figura 18 se puede observar una fotografia

de la celda de corrosion acoplada al potenciostato para llevar a cabo las pruebas.

Figura 17. Celda galvanica para pruebas de corrosién marca Gamry.
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Figura 18. Potenciostato galvanostato marca Gamry.

4.2.10. Espectroscopia de reflectancia

Se obtuvo el porcentaje de reflectancia de los recubrimientos obtenidos en un rango
de 400 nm a 15 000 nm. Se utilizé una lampara USB2000 marca Ocean Optics que
se muestra en la Figura 19.

Figura 19. Lampara marca Ocean Optics.
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5. RESULTADOS
5.1. Caracterizacion del material por difraccion de Rayos X

A continuacion en la Figura 20 se muestran los difractogramas de rayos x realizados
en un equipo DRX Bruker AXS, modelo D8 Advance para los recubrimientos

realizados con diferentes acabados.
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Figura 20. Difractograma del recubrimiento acabado sandblast a) Ni-P negro doble

capay b) Ni-P sin ataque.
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5.2. Microscopia electronica de barrido

En las Figuras 21, 22 y 23 se pueden observar las imagenes obtenidas por
microscopia electronica de barrido para los recubrimientos de Ni-P. En la Figura 24

se observa la grafica de composicion elemental del recubrimiento Ni-P de doble

capa.

- L e e
— 100pm CNMN-IPN 11/24/2015 — 10pm CNMN-IPN 11/24/2015
20.0kV LED LDF WD 11.5mm 15:28:56 20.0kV LED SEM WD 10.0mm 15:30:58

Figura 21. SEM topografia superficial de un recubrimiento Ni-P negro de doble capa

con 6% P a) baja magnificacion y b) alta magnificacion.

—_— 10pm CNMN-IPN 10/6/2015 I 10pm CNMN-IPN 10/6/2015
20.0kV UED LDF WD 10.lmm 10:45:05 20.0kV UED LDF WD 10.1mm 10:50:51

Figura 22. SEM vista transversal de un recubrimiento Ni-P negro de doble capa con
6% P a) 500x y b) 2000x.
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Figura 23. SEM vista transversal de un recubrimiento Ni-P negro de doble capa con

6% P con una magnificacién de 1000x.
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Figura 24. Composicion elemental de un recubrimiento Ni-P doble capa obtenida

mediante mapeo lineal.
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5.3. Perfilometria Mecéanica

De la Figura 25 y 26 se pueden observar los perfiles de rugosidad de los sustratos
con diferentes acabados, con Ni-P y Ni-P negro doble capa. En la Figura 27 se
muestran un grafico que representa los valores de rugosidad promedio para los

diferentes acabados superficiales.

46 € ' | ' | " 3

23

Altura (um)
o
|

b)

c) 1
32tk , . , . , .
0 1000 2000 3000

Desplazamiento (um)

Figura 25. Perfiles de rugosidad para el acero al carbono 1018 con diferentes

acabados superficiales a) sandblast, b) pulido, c) desbastado.

35



Altura (um}

-10.2

-15.3 E . | . ! , _
0 1000 2000 3000

Desplazamiento (um)

Figura 26. Perfiles de rugosidad para el recubrimiento Ni-P doble capa con

diferentes acabados superficiales a) sandblast, b) pulido, ¢) desbastado.
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Figura 27. Rugosidad media aritmética de cada uno de los materiales con

diferentes acabados superficiales.

5.4. Microscopia confocal de barrido laser

Las imagenes 3D de microscopia confocal de barrido laser fueron obtenidas para un
recubrimiento Ni-P de doble capa con un equipo marca LSM 710 NLO (Carl Zeiss),

estas pueden ser observadas en la Figura 28.
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Figura 28. Imdgenes CLSM de acero al carbono 1018 con un recubrimiento de Ni-P

doble capa a) seccion roja y verde, b) seccién verde.
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Figura 29. Espectro de fluorescencia de dos puntos marcados en la imagen a),
punto verde correspondiente a espectro linea verde y punto rojo correspondiente a

espectro linea roja.
5.5. Espectroscopia de emision de descargas luminosas eléctricas (GDOES)

En las Figuras 30 y 31 se pueden observar los espectros GDOES para un
recubrimiento de Ni-P.
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Figura 30. Espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P con acabado pulido.
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Figura 31. Espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P con acabado pulido (zona
de amplificacion de 0 a 6 pm).
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En la Figura 32 y 33 se pueden observar los espectros GDOES para un recubrimiento

de Ni-P.
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Figura 32. Espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P doble capa con acabado

pulido.
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Figura 33. Espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P doble capa con acabado
pulido (zona de amplificacion de 0 a 50 um).
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5.6. Curvas de polarizacion

Se pueden observar en las Figuras 34, 35 y 36 las curvas de polarizacion para las

diferentes superficies estudiadas en el presente trabajo.
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Figura 34. Curvas de polarizacion potenciodinamicas en NaCl 0.5 M para muestras
de acero al carbono 1018 con diferente acabado superficial.
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Figura 35. Curvas de polarizacion potenciodindmicas en NaCl 0.5 M para muestras
de recubrimiento de Ni-P negro con diferente acabado superficial.
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Figura 36. Curvas de polarizacién potenciodindmicas en NaCl 0.5 M para muestras

de recubrimiento de Ni-P negro doble capa con diferente acabado superficial.
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5.7. Espectroscopia de reflectancia

A continuacién se muestran los espectros de reflectancia para un recubrimiento de

Ni-P y Ni-P negro de una y dos capas sobre un sustrato desbastado.
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Figura 37. Espectro de reflectancia de una muestra de acero al carbono 1018 +
recubrimiento Ni-P + ataque con &cido nitrico 9 en la regién del espectro

electromagnético Vis-NIR.
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Figura 38. Espectro de reflectancia de una muestra de acero al carbono 1018 +

recubrimiento Ni-P + ataque con &cido nitrico 9 M en la region NIR-MIR del

espectro electromagnético.
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Figura 39. Espectro de reflectancia de una muestra de acero al carbono 1018 +
recubrimiento Ni-P + ataque con &cido nitrico 9 M en la regién del espectro

electromagnético MIR-FIR.
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5.8. Software ABSORBDX

El instrumento de difraccion de rayos X cuenta con el software ABSORBDX para
poder calcular los coeficientes de atenuacion y el espesor de la capa que es
analizada por difraccién de rayos X en condiciones dadas de longitud de onda que
en esta investigacion van de 250 nm a 16000 nm cubriendo cubriendo desde la zona

ultravioleta hasta el infrarrojo lejano del espectro electromagnético.

100000 4Z——T—————————T——
T NIR ' MIR —— 68%Ni+320 LA
" st 664 cmily — 85%Ni+1S%P 10 €Migprom
-— [ ! 4% NI+6%P+3r% C+16% 0+3% Fe+d%Na
= L 113700 cmig
800001 1 e .
-E‘ 1o |
™ [ 1 15000
5 o |
e [} 1 mn:ol
- 1o |
2 600004 11 1 T
[= 1 1 )
'.'E [ 1 —
= 1o 1 o , . . — .
: 1 1 1 0 2500 5000 7800 10000 12500 15000
@ 1o 1
E 1 1 1
o 400004 ' ! -
= o |
@ R ]
= 1 I 2.6X10° cm”/g
) 1o |
— 1o |
= 200004 ' -
@ 1 1
=] o¥10° cmiig
Q 4 1 1
DT
= I & cm®ig
O L L T I L] I L] I L] I L] I L] I
0 2500 5000 7500 10000 12500 15000

Longitud de onda (nm)

Figura 40. Coeficiente de atenuacion a diferentes longitudes de onda para
materiales Ni-O, Ni-P y Ni-P-C-O-Fe-Na.
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Figura 41. Espesor de la capa para atenuacion total a diferentes longitudes de onda
para materiales Ni-O, Ni-P y Ni-P-C-O-Fe-Na.
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6. DISCUSION
6.1. Difraccion de Rayos X

La técnica de difraccion de rayos X (XRD, por sus siglas en inglés), es propuesta en
este estudio como una técnica para caracterizar la estructura cristalina de los
recubrimientos obtenidos de Ni-P sin ataque y con ataque con acido nitrico 9 M, las
dos superficies probadas presentaban un acabado superficial provocado por
sandblast, lo anterior dando como resultado valores de rugosidad bastantes elevados
para estas superficies. Al hacer incidir una radiacion Kcuat (1.5406 A) se puede
generar un patron caracteristico dependiendo la naturaleza del material a analizar, el
patron de difraccion nos muestra una separacion atomica y la disposicion de los

planos en la red.

En la Figura 20a y 20b se presentan los difractogramas de un recubrimiento de doble
capa Ni-P, y sin ataque respectivamente. Como anteriormente se mencion6 los dos
recubrimientos analizados de Ni-P sin y con ataque acido fueron depositados sobre
un sustrato de acero al carbono AISI 1018 el cual tenia un acabado superficial
generado por sandblast. En los difractogramas no se puede observar una diferencia
en la aparicién de los picos o en su forma debido al acabado superficial por el hecho
de que se trata del mismo material y éste cuenta con una separacion atbmica y una

disposicion Unica de planos en la red.

En la Figura 20b se puede observar el difractograma para un recubrimiento de Ni-P
aplicado sobre un sustrato de acero AISI 1018 y en la Figura 20a el difractograma de
un recubrimientos Ni-P negro de doble capa. Para ambos recubrimientos se pueden
observar picos de difraccion situados en un angulo determinado los cuales al hacer
la comparacion con la carta de difraccion del hierro s correspondian a este, el cual
presenta una estructura con una red cristalina cubica centrada en el cuerpo (bcc).
Los planos que se pueden observar son el (110), (200) y el (211) los cuales difractan
en 20=44.67°, 26= 65.02° y 26= 82.36° respectivamente.
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La forma y la intensidad de cada uno de los picos observados en un patrén de
difraccion proporcionan una informacion muy util, lo anterior debido a que
frecuentemente se asocia una disminucion de la intensidad a una pérdida de
cristalinidad. El objetivo primordial de la aplicacidén de esta técnica de caracterizacion
a los recubrimientos de Ni-P obtenidos en la presente investigacion era la de revelar
picos de difraccion que pudieran dar evidencia de la formacion del recubrimiento por
la presencia de algun compuesto formado en la superficie en el caso de que este
fuera cristalino. Como se menciond mas arriba los Unicos picos que fueron obtenidos
corresponden al elemento hierro que fue el material utilizado como sustrato para
preparar los recubrimientos, lo anterior nos da informacion de que tanto el
recubrimiento Ni-P como el 6xido de niquel formado en la superficie por medio del
ataque acido no son cristalinos por lo cual no se puede observar ningun plano de

difraccion correspondiente a alguno de los compuestos.

Con la informacién obtenida de los difractogramas no fue posible localizar alguna
fase cristalina de un 6xido de niquel que nos diera evidencia de la formacion del
recubrimiento, sin embargo el color negro del recubrimiento nos asegura la formacién
del 6xido de niquel pero con caracteristicas no cristalinas y que ademas es el

responsable de la capacidad de absorcion solar.

En los casos en donde se obtienen materiales dopados y nanoparticulados se ve
una disminucién y anchura del pico lo que estaria ocurriendo probablemente al

formar Ni-P sobre el sustrato de acero.
6.2. Microscopia Electronica de Barrido

La microscopia electronica de barrido es una herramienta indispensable para la
caracterizacion de un material ya que nos permitio inspeccionar la morfologia de los

recubrimientos fabricados en esta tesis.

La morfologia de la superficie es de suma importancia para la obtencién de la maxima

absorcion solar en recubrimientos de Ni-P.
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En la Figura 21a y 21b se pueden observar las micrografias de un recubrimiento Ni-
P negro de doble capa depositado sobre acero al carbono AISI 1018 con un acabado
superficial generado por sandblast con aproximadamente 6% P a 200x y a 1000x
respectivamente. La topografia superficial del recubrimiento Ni-P negro de doble
capa consiste de una superficie rugosa con una cantidad importante de crestas y
valles lo cual serviria para que el material pueda retener en este tipo de estructuras
la radiacion proveniente del sol para su posterior aprovechamiento como energia

térmica.

Un valor alto de absorbancia solar de los recubrimientos Ni-P estd asociado con la
morfologia superficial Unica la cual consiste de un arreglo denso de poros conicos
perpendiculares a la superficie. Las estructuras anteriores son producidas por un
ataque selectivo &cido del recubrimiento de Ni-P previamente depositado sobre la

superficie.

El objetivo de generar una superficie rugosa del sustrato por medio de la técnica de
sandblasteo fue precisamente formar de inicio una superficie con poros que en primer
lugar funcionaran como anclaje para el depdsito de Ni-P y ademas de que también
sea la cavidad en donde se pueda retener la mayor cantidad de radiacion solar

posible una vez formado el recubrimiento negro de Ni-P.

En la Figura 22 se pueden observar las micrografias obtenidas para un recubrimiento
de Ni-P negro de doble capa aproximadamente con 6% de P en vista transversal a
500x y a 2000x respectivamente, en ellas es evidente la presencia de una capa con
un espesor aproximado de 7 um. La fabricacién de un recubrimiento de Ni-P negro
de doble capa se realiz6 de la siguiente manera: primero se prepar6 el sustrato con
acabado superficial con sandblast, posteriormente se depositd Ni-P y seguido de ello
se realiz6 un ataque acido, los dos ultimos pasos se realizaron una vez mas,
esperando con ello la formacidon de dos capas que pudieran ser facilmente
observables por medio de SEM, sin embargo las micrografias de la Figura 22 dan

indici6 de la formacién de una sola capa.
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En la Figura 23 se tiene una fotografia SEM vista transversal de un recubrimento Ni-
P negro de doble capa con 6% P con una magnificacion de 1000x, en la cual es
posible observar que el recubrimiento de Ni-P negro es facilmente desprendido por
la accion cizallante de la preparacion de la muestra para su observacion, sin embargo
también es posible observar la formacién de una capa de recubrimiento. Aunque se
realizé la preparacion y ataque de la seccién transversal para revelar las posibles

dos capas en todas las micrografias siempre se observé solamente una.

En la Figura 24 se puede observar un grafico de composicion elemental obtenido
mediante mapeo lineal de la muestra de recubrimiento de Ni-P negro de doble capa,
en ella se puede observar que hay una zona entre 1 um y 4 um donde las cantidades
de niquel y fosforo se incrementan dando evidencia de la presencia de un
recubrimiento de Ni-P depositado sobre el sustrato de acero al carbono ya que en
esta misma zona hay una disminucion de Fe que es uno de los elementos

primordiales presentes en su composicion.

Queda claro que la morfologia de la superficie de los recubrimientos de Ni-P es
dependiente de las condiciones del bafio de depdsito, del tiempo que se lleva a cabo

el depdsito y el ataque acido.

En la Figura 24 se puede observar que existe un incremento en la cantidad de
oxigeno a partir de 3 um y hasta 6.5 um, lo anterior puede atribuirse a la oxidacion
del hierro debido al proceso de corte de la placa lo que trae consigo un arrastre de

los elementos niquel y fésforo quedando incrustados en la zona muestreada.
6.3. Perfilometria Mecanica

El calculo del grado de rugosidad en la superficie de un material es muy importante,
en ocasiones es deseable tener alta rugosidad y, en otras ocasiones esto pudiera ser
indeseable. En el caso de nuestro material se buscd que la superficie del sustrato
tuviera una alta rugosidad producida por sandblasteo con el fin de que desde inicio

contara con una superficie con un arreglo denso de poros que una vez que fueran
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recubiertos por Ni-P y Ni-P negro pudieran contribuir a la captacion y retencion de la

radiacion solar con caracteristicas de cuerpo negro.

La perfilometria mecanica realiza un barrido en linea dentro de un area sobre la
superficie de la muestra, los barridos se dan de manera sucesiva y suelen ser

paralelos.

En este estudio se aplico el analisis de perfilometria mecanica para medir la
rugosidad de las muestras. A partir del tratamiento estadistico de los datos obtenidos
en el perfilbmetro se determiné el parametro de rugosidad promedio (Ra). Los perfiles
de rugosidad para un acero al carbono AISI 1018 con acabado superficial sandblast,
pulido y desbastado se muestran en la Figura 25 dando como resultado que la
superficie sandblast muestra no solo una mayor cantidad de valles y picos sino que
también estos son de mayor dimension que para una superficie desbastada y mucho

mas que para una superficie pulida.

En la Figura 26 se pueden observar los perfiles de rugosidad para los recubrimientos
Ni-P negros de doble capa con diferentes acabados, en la Figura 26a se pueden
observar crestas con una altura maxima de 30 um y valles con una profundidad de
15 um en promedio lo cual nos hace identificar a este acabado como el que presenta
la mayor rugosidad de los tres. En la Figura 26b se observa el perfil de rugosidad del
recubrimiento con acabado pulido que practicamente tiene una rugosidad muy baja
y en el caso del recubrimiento con acabado desbastado con una profundidad maxima

de valles de 15 um y altura de 5um aproximadamente observados de la Figura 26c.

En la Figura 27 se puede observar un grafico de la rugosidad media aritmética de
cada uno de los materiales probados con diferentes acabados superficiales. Como
se habia explicado anteriormente en cuanto a la rugosidad del sustrato con diferente
acabado superficial el de mayor valor de Ra fue el de acabado sandblast con 6.4 um,
para el sustrato de acero al carbono con un recubrimiento de Ni-P el valor mas alto
de rugosidad lo presenté un acabado superficial de sandblast con 7.2 um, para un

material con un recubrimiento de Ni-P negro de una capa también el valor mas alto
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de rugosidad fue de una superficie preparada con sandblast con 7.7 um y para un
recubrimiento de Ni-P negro de doble capa el acabado superficial sandblast obtuvo
un valor de rugosidad de 6.2 um. Lo anterior nos indica que la rugosidad del material
aumenta de manera significativa cuando esta se prepara mediante sandblast,
buscando con ello una mejor capacidad de absorcion solar por el simple hecho de la
caracteristica morfologica superficial.

6.4. Microscopia confocal de barrido laser

Es una técnica de formacién de imagenes que nos permitid la caracterizacion y
reconstruccion de la estructura tridimensional de nuestros recubrimientos. La técnica
de microscopia confocal de barrido laser nos proporcioné informacion de la
estructura interna y superficial de los recubrimientos de Ni-P negros con base en su

fluorescencia, la cual a su vez depende de la composicion y estructura en superficie.

La Microscopia Confocal nos permitio el estudio de los recubrimientos con marcaje
fluorescente, haciendo secciones épticas de las mismas, mediante la excitacion de

la muestra punto a punto por medio de un barrido laser.

En la Figura 28 se pueden observar las imagenes CLSM para el acero al carbono
AISI 1018 con un recubrimiento de Ni-P negro de doble capa, de acuerdo a su
composicién quimica la emision se dio en dos colores (color rojo corresponde a cruz
roja y color verde a la cruz verde), la fluorescencia emitida en color verde es
proveniente del fosforo, en tanto que la fluorescencia emitida en color rojo se atribuye
a que la presenta un metal como el niquel. Lo anterior permite distinguir entre los
elementos niquel y fosforo del material, asi como la distribucion, tamafio y forma de
las particulas de fosforo en el recubrimiento. En la Figura 28 podemos observar una
imagen 3D del recubrimiento Ni-P negro de doble capa que da una evidencia muy
clara de la distribucion de fésforo una vez que se ha depositado un recubrimiento de
Ni-P sobre la superficie de acero. Otra situacién la cual se puede atribuir a que se

esté llevando a cabo es que la capa de Ni-P sea porosa y que se tenga una
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fluorescencia de las particulas de foésforo saliendo de debajo de la capa roja

representada por la fluorescencia del niquel.

En la Figura 29 se puede observar el espectro de fluorescencia de dos puntos
marcados en la imagen (a), la cruz verde corresponde al espectro en linea verde y la

cruz roja corresponde al espectro en linea roja.

El espectro de linea roja se asocia a la fluorescencia del metal niquel que se da a
una longitud de onda de emision de 633 nm aproximadamente, el espectro de linea
verde se asocia a la fluorescencia del fésforo cuyo valor de longitud de onda de

emision se ubica en 550 nm aproximadamente.

Las lineas punteadas que se encuentran dentro del gréfico corresponden a las lineas
laser que se emplearon para la excitacion de las muestras, en el rango donde emite
fluorescencia el fésforo y el niquel. Las tres lineas laser utilizadas fueron de: 405 nm,
488 nm, 561 nm y 633 nm.

En el presente estudio se selecciond esta técnica de caracterizacion ya que nos
permitié conocer la distribucion de los elementos dentro del recubrimiento de Ni-P
negro de doble capa, aunado a lo anterior para identificar si alguno de los elementos
presentes en las capas depositadas sobre el acero 1018 presentaban fluorescencia,

lo cual nos dio como resultado que tanto el Niguel como el Fosforo la presentan.
6.5. Espectroscopia de emisién de descargas luminosas eléctricas (GDOES)

La espectroscopia GDOES nos permitié la determinacion de la composicion quimica
de los diferentes recubrimientos de Ni-P negros de doble capa sobre un sustrato de

acero al carbono AISI 1018 con un acabado superficial pulido.

El analisis consiste en realizar una erosion de la superficie de la muestra que se lleva
a cabo a una cierta velocidad, durante el transcurso de la erosion se va cuantificando
cada uno de los elementos que pudieran estar presentes en la muestra. En la Figura

30 se puede observar el espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P negro de una
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capa con acabado pulido de donde se puede obtener aproximadamente el espesor
del recubrimiento de Ni-P y Ni-P negro teniendo en conjunto un espesor aproximado
de 4.5 ym, con ayuda de un perfilbmetro mecanico se realizé un barrido de la zona
en donde se origino la huella por el efecto de erosion para realizar la cuantificacion

de los elementos por GDOES. El espesor erosionado de la muestra fue de 18 pm.

De la Figura 30 se observa que los elementos que predominan son el Niy el P con
62.5 %wt y 37.5 %wt respectivamente en un espesor de 3.5 um lo cual nos
proporciona una evidencia contundente de la presencia de un recubrimiento de Ni-P
gue ha sido depositado, posterior a un espesor de 3.5 um se puede observar un
aumento significativo de Fe representado por la linea negra lo que nos indica que se
trata del sustrato sobre el cual se deposito el Ni-P que fue acero al carbono AISI
1018.

En la Figura 31 se realiz6 una amplificacion a la zona de 0 um a 6 um de espesor de
la Figura 30 para observar el comportamiento del espectro en los primeros
micrémetros de espesor del material, es decir la zona mas superficial de la muestra.
Se puede observar que de 0 um a 0.5 um de espesor se tiene un porcentaje promedio
de oxigeno de 5 %wt y de niquel en esta misma region un porcentaje de 25 %wt
aproximadamente, estos datos nos revelan la presencia de un recubrimiento formado
de niquel y oxigeno en la capa mas externa de la placa ya que a simple vista es
posible observar un color negro que corresponde a una capa de 6xido de niquel.

En la Figura 32 se observa el espectro GDOES para un recubrimiento Ni-P negro de
doble capa con acabado pulido, la linea roja corresponde al niquel, la linea azul al P
gue son los elementos preponderantes de 0 um a 6 um aproximadamente con
porcentajes promedio de 30 %wt para fosforo y de 60 %wt para niquel
respectivamente, lo anterior nuevamente nos da informacion de que en esta zona se
tiene un recubrimiento de Ni-P en una proporcion de 2 a 1. A partir de 6 um se puede
observar claramente un aumento del porcentaje de Fe de aproximadamente cero
hasta un 100 %wt debido a que la erosiéon del material en ese espesor alcanzé por

completo al sustrato en donde fue depositado el Ni-P.
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En la Figura 33 se puede observar una amplificacion del espectro GDOES
presentado en la Figura 32 en una zona de espesor comprendida de O pm a 9 um
con el fin de verificar la formacion del recubrimiento de 6xido de niquel, lo anterior se
pudo observar por la presencia de oxigeno en un porcentaje aproximado de 12 %wt
al inicio del proceso de erosién del material y una cantidad de 25%wt de niquel, lo
anterior nos permite afirmar que se tenia la presencia de una capa muy pequefia de
oxido de niquel en la superficie, lo cual es evidente a simple vista por el color negro

del material correspondiente a la formacion de un éxido de niquel.

Por medio de los espectros de GDOES nos fue posible verificar la formacién de la
capa negra correspondiente a un oxido de niquel y la formacion de la capa de Ni-P
sobre el sustrato de acero al carbono y se pudieron cuantificar los elementos que las

conforman.

De la Figura 33 es posible afirmar que se tiene un material con doble capa de Ni-P
debido a que se puede observar una pequefa variacion del porcentaje de niquel y
de fosforo aproximadamente en 4.5 um siendo esto indicativo de la formacion de una
interface entre capa y capa. También se puede observar que el espesor de las dos
capas es de 6 um el cual es mayor que el presentado para un material con solo una

capa de Ni-P.
6.6. Curvas de Polarizacion

La corrosion de los recubrimientos Ni-P negros fue evaluada haciendo uso de la
técnica electroquimica de curvas de polarizacion, utilizando un electrolito de NaCl 0.5

M como medio de prueba.

En la Figura 34 se pueden observar las curvas de polarizacion potenciodinamicas en
NaCl 0.5 M para muestras de acero al carbono 1018 con diferente acabado
superficial que era el sustrato donde se deposito el Ni-P; los valores de potencial de
corrosion para cada una de las muestras fueron de -692 mV para el acero desbastado

representado por la linea azul, de -647 mV para el acero con acabado sandblast
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representado por la linea roja 'y de -559 para el acero pulido representado por la linea
verde. Los valores de velocidad de corrosion para los tres materiales anteriores
fueron de 5 mpy, 17 mpy y 12 mpy respectivamente. Los valores de potencial de
corrosion nos permiten saber cual de los materiales presenta una mayor o menor
susceptibilidad a presentar corrosion por lo cual con los valores obtenidos de
potencial el material menos susceptible a presentar corrosion es el acero desbastado
y el mas susceptible el acero con acabado superficial de sandblast, lo anterior puede
ser atribuido a que los cloruros presentes en el electrolito de prueba tienen una region
con un valor de rugosidad mas alto lo que sirve como sitio de nucleacion para
favorecer picaduras. En el caso del acero desbastado es posible que sea menos
susceptible al proceso corrosivo por el hecho de que pudieran haber quedado
regiones con cierta cantidad de 6xido que no fue removido en su totalidad con el
desbaste lo que funcionaria como una capa pasiva que finalmente retardaria el

proceso de ataque por cloruros.

La velocidad de corrosion nos indica la rapidez con la que el material se deterioraria
al estar en contacto con una solucién de cloruros siendo la pérdida de material de 17

milimetros por afio para el acero pulido.

En la Figura 35 se pueden observar las curvas de polarizacion para un recubrimiento
Ni-P negro de una capa con diferente acabado superficial, los potenciales de
corrosion obtenidos fueron de -489 mV, -389 mV y -524 mV para la superficie
desbastada, pulida y sandblast respectivamente representada por la linea azul, la
linea verde y la roja. Los valores de velocidad de corrosion fueron de 9 mpy, 10 mpy
y 18 mpy. Lo anterior nos arroja como resultado que la superficie con menos
susceptibilidad a presentar un proceso corrosivo es la de sandblast con un
recubrimiento Ni-P negro contrario a lo que presentaba cuando no tenia ningun
recubrimiento, por lo que podemos asociar esa baja susceptibilidad a un factor de
area ya que esta disminuye por la formacion del recubrimiento Ni-P negro, ademas

gue pudiera estar asociado a la distribucion de los elementos en el material.
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De la Figura 36 se pueden observar las curvas de polarizacion para muestras de
recubrimiento de Ni-P negro de doble capa con diferente acabado superficial. Los
potenciales de corrosion obtenidos fueron de -418 mV, -435 mV y de -573 mV para
las superficie desbastada, pulida y sandblast respectivamente representadas por la
linea azul, la linea verde y la roja. Los valores de velocidad de corrosion asociados
fueron de 21, 18 y 7 milimetros por afio. Lo anterior nos da un indicio nuevamente de
gue la superficie sandblast con un recubrimiento de Ni-P negro de doble capa es
menos susceptible a presentar corrosion bajo las condiciones probadas en el

presente estudio.
6.7. Espectroscopia de reflectancia

La reflectancia es la capacidad que tiene un cuerpo de reflejar la luz. Un
recubrimiento selectivo solar ideal (absorbente solar) debe tener un alto coeficiente

de absorcién y baja emitancia.

Las superficies ultra negras como las fabricadas en este trabajo, son usadas como
recubrimientos por su baja reflectancia en instrumentos Opticos y sensores que

realizan mediciones en la region espectral ultravioleta, infrarrojo y visible.

En la Figura 37 se puede observar el espectro de reflectancia de un recubrimiento
Ni-P negro de una capa y de doble capa en la regién del visible del espectro
electromagnético en donde se pueden apreciar valores de porcentaje de reflectancia
muy bajos lo cual trae consigo valores de absorbancia en esa regién
aproximadamente del 92% y 96% respectivamente, lo cual indica que esta superficie
es capaz de absorber en gran medida la radiacion proveniente del sol en esa region

del espectro.

En la Figura 38 se puede observar el espectro de reflectancia para un recubrimiento
Ni-P negro de una capa en la region del infrarrojo cercano que llega hasta un valor
de 2000 nm de longitud de onda, también en este espectro se puede identificar una

superficie con una gran capacidad de absorcion solar del orden del 95%.
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Finalmente en la Figura 39 se obtuvo el espectro de reflectancia para el mismo
recubrimiento pero ahora utilizando una longitud de 2000 nm a 15000 nm
correspondiente a la region de infrarrojo medio del espectro electromagnético, en
este espectro es posible observar que el porcentaje de reflectancia se va
incrementando conforme se incrementa la longitud de onda, es decir conforme se va

acercando a la region del infrarrojo lejano.

Al haber un aumento en el porcentaje de reflectancia la absorbancia del material

tiende a su disminucion.
6.8. ABSORBDX

El software ABSORBDX del equipo de difraccion de rayos X nos permitié calcular los
coeficientes de atenuacion el cual es un coeficiente de absorcion masico que
depende de la longitud de onda de la radiacion y de la densidad del material que se
esta probando. El objetivo de utilizar este software fue calcular el espesor de la capa
ideal de cada material que pueda absorber una cierta cantidad de radiacién con una

longitud de onda especifica.

Las longitudes de onda probadas en el software fueron de 250 nm a 16000 nm lo
cual cubre desde el ultravioleta hasta el infrarrojo lejano del espectro
electromagnético correspondiente a la region de prueba de los materiales por la

técnica de espectroscopia de reflectancia.

También se seleccionaron tres composiciones de material que son cada una de las
capas con las que cuenta el recubrimiento de Ni-P estas tres composiciones fueron:
68%Ni-329%0, 85%Ni-15%P y 34%Ni-6%P-37%C-16%0-3%Fe-4%Na. Estas
composiciones fueron obtenidas de los mapeos de composicion obtenidos por
GDOES en porcentaje en peso. Con valores de densidad de 0.0031 g/cm?, 5.6 g/cm?

y 0.0062 g/cm? respectivamente.

Una vez calculada la densidad de cada material de prueba y seleccionadas las
longitudes de onda de la radiacion se procedio a realizar el célculo de los coeficientes
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de atenuacion. En la Figura 40 se puede observar un grafico que relaciona el
coeficiente de atenuacion () con la longitud de onda que incide en el material, para
la capa de Ni-P se obtuvieron valores de p de 13700 cm?/g en la region del visible a
664 cm?/g en la regién del infrarrojo lejano, esto quiere decir que el material presenta
una mayor capacidad absorbente en la region del UV-Vis hasta el infrarrojo medio y
posteriormente cae su valor de coeficiente de absorcidén en la regién del infrarrojo
lejano. En el caso de la capa de Ni-O el coeficiente de atenuacion fue de 6 hasta
presentar un valor de 2.6X107 en la region del infrarrojo medio-lejano y para el
material Ni-P-C-O-Fe-Na los coeficientes fueron de 9X10° cm?/g hasta 9.4X10’ cm?/g
respectivamente. Para el caso del material Ni-P-C-O-Fe-Na los valores de los
coeficientes nos dan indicio de que sus propiedades absorbentes son muy buenas
en la regidn del espectro electromagnético probada, sin embargo para el Ni-O
solamente tuvo valores altos de coeficiente para la region del infrarrojo medio al

lejano.

En la Figura 41 se puede observar el grafico de espesor de capa expresado en pm
contra la longitud de onda que incide sobre el material, para la capa de Ni-O se
estarian requiriendo espesores de capa de 5 um a 0.1 um dependiendo de la longitud
de onda que incidiera sobre el material, sin embargo la region de absorcion solar esta
de 300 nm a 2000 nm por lo cual podriamos considerar que el espesor ideal se
encontraria entre 5 um y 1.5 um aproximadamente. Para el caso del material Ni-P-
C-O-Fe-Na el espesor de capa ideal se encontraria entre 1.7 um y 0.5 um para

asegurar una excelente captacion de la radiacion solar.

En el caso de la capa de Ni-P al contrario de los otros materiales sus espesores de
capavan de 0.1 um a 2.6 um con espesores ideales de 0.1 um a 0.5 pum para cubrir

la regidn del espectro de interés.

Cabe mencionar que se tratan de céalculos tedricos que representan un acercamiento
de los fenbmenos que pudieran tener lugar en el proceso de absorcion de cada uno

de los materiales dependiendo de su composicion.
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7. CONCLUSIONES

Debido a los problemas ecolégicos derivados del uso de fuentes de energia como e
petréleo han surgido nuevas investigaciones con el propdsito de encontrar fuente de
energia limpias como lo es la utilizacion de la energia que proviene del sol, es por
ello que como una forma de aprovechar esa energia se propone un material con un
recubrimiento Ni-P negro de doble capa que pueda absorber la energia del sol para

Su posterior aprovechamiento como energia térmica.

Como conclusiéon general de la presente investigacion se puede mencionar que un
recubrimiento Ni-P negro de doble capa mostré una excelente capacidad de
absorcion de radiacion solar con un 96% de eficiencia cubriendo longitudes de onda
desde 300 nm hasta 2,000 nm.

El porcentaje de absorcion para un material con una capa de Ni-P y Ni-P negro fue
de 92% mientras que para el mismo material con doble capa fue de 96%, lo anterior
muestra un aumento del aprovechamiento de la radiacion en un rango de 300 a 2,000
nm por lo cual se podria atribuir una mayor eficiencia a un material con doble capa

gue con una sola capa de material absorbente.

Se pudieron obtener los recubrimientos Ni-P negros con un porcentaje de fosforo del
6% a partir de un proceso electroless bajo las condiciones de operacion mostradas
en la presente tesis. Los factores que influyen en la formacién del recubrimiento

fueron pHy T y la concentracion de hipofosfito de sodio.

Pasando a la caracterizaciéon del material absorbente y mas especificamente de la
capa responsable de tal absorcion que es un 6xido de niquel de color negro se
encontré que es un material no cristalino ya que no se revelaron picos de difraccion

correspondientes al compuesto.

La morfologia de la superficie es muy importante ya que de ella depende la capacidad

de absorcion solar que presenta un recubrimiento negro de Ni-P. Un material con

excelentes propiedades absorbentes solares se logré obtener debido a la generacion
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de una rugosidad en el sustrato por medio de sandblasteo y posteriormente con una

disolucion selectiva con acido nitrico.

Por medio de la técnica de perfilometria se pudo conocer la rugosidad de las tres
superficies empleadas para llevar a cabo el recubrimiento de Ni-P negro siendo la de
mayor valor de rugosidad la de acabado sandblast y cuya morfologia da como

resultado una superficie con porcentajes de absorcion alrededor del 95%.

La técnica de microscopia confocal de barrido nos permitié conocer que tanto el
niquel como el fésforo son materiales que presentan fluorescencia, ademas de que
se pudo observar la distribucién del fésforo en el material representado por las zonas

de color verde.

Los espectros GDOES nos proporciond la informacion necesaria para conocer los
espesores de las capas de depdsito obtenidas que fueron de 4.5 um para una capa
y 6 um para dos capas, ademas de que pudimos obtener la composicion del
recubrimiento representada por la presencia en cantidades importantes de Ni, Py O.
Por medio de los espectros GDOES nos fue posible corroborar la formaciéon de la

capa de Ni-P y la capa de 6xido de niquel responsable del proceso de absorcion.

En cuanto a las pruebas electroguimicas fue evaluado cada uno de los
recubrimientos con el fin de obtener el potencial de corrosién y la velocidad de
corrosion. El material que presenté la mejor resistencia al avance de la corrosion fue
un recubrimiento de Ni-P negro de una capa o doble capa depositado sobre un
sustrato de acero al carbono AISI 1018 con acabado superficial sandblast. Cabe
resaltar que las curvas de polarizacion obtenidas reflejan un valor de potencial y
velocidad de corrosién de la capa superficial del material, por lo cual es una limitante

de la técnica para poder observar algun efecto de la doble capa.

Por medio de los célculos del coeficiente de atenuacién y de los espesores de capa

ideales se puede concluir que dependiendo de la radiacién del espectro que quiera
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absorberse este espesor debera variar, sin embargo se puede trabajar en un rango
para una capa de Oxido de niquel de 1.5 um a 5 pm.

Como perspectivas del presente trabajo quedaria fabricar un material con capas
negras sucesivas que pudieran cumplir con los espesores ideales obtenidos por
medio del coeficiente de atenuacion para aumentar su capacidad absorbente en la

region de interés del espectro electromagnético.

También tener un mejor control de la distribucion y el tamafio de las particulas de
fésforo debido a que este sufre una disolucion selectiva por lo cual se podria controlar
el tamafo del poro dejado por su disolucion lo cual tendria un efecto importante en

la absorcidn y retencion de la radiacion solar.

Otra perspectiva seria el aplicar un tratamiento térmico a los recubrimientos para
disminuir el grado de porosidad del recubrimiento y trayendo consigo una mayor

resistencia a la corrosion.
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