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Objetivo general:

Recuperar banos tipo Watts empleados para la electrodeposicion de niquel metélico
contaminados con abrillantador primario en exceso, por medio de tratamiento con carbon

activado y corroborar los resultados con celda Hull.

Objetivos especificos:

e Determinar la composicioén de un bafo tipo Watts utilizando tiourea, sacarosa y dextrina
como agentes de adicion.

e Cuantificar la cantidad en exceso de tiourea, como contaminante, que el carbon activado
puede tratar.

e Determinar la cantidad de carbon activado como medio de recuperacion para bafios de
niquel contaminado con tiourea.

e Utilizar la celda Hull como método practico para la evaluacion de baios electroliticos.

e Oftrecer un procedimiento al sector industrial, efectivo, con muy bajo costo y sencillo de
utilizar para determinar las concentraciones de los contaminantes que afectan el resultado
de un recubrimiento asi como la determinacion de las cantidades de carbon activado

requerido para la recuperacion del baiio.



Justificacion

Actualmente la industria dedicada a los recubrimientos metalicos por medios
electroliticos como el cincado, cobrizado, niquelado, cromado entre otros mas, presentan un
gran auge por el sin fin de aplicaciones dentro de sectores industriales como el automotriz,

aerondutica, telecomunicaciones, joyeria, electronica, entre otras.

El niquelado es uno de los recubrimientos mas utilizado dentro de los sectores
anteriormente mencionados debido a su resistencia a la corrosion y sobre todo porque en la
mayoria de los revestimientos es empleado como subcapa para otros depdsitos con mayor

lustre y resistencia mecanica.

Una de las problemadticas que presenta este tipo de recubrimiento es la falta de
seguimiento a las variables del proceso. Entre las multiples causantes de descompensacion
se menciona el descuido en el control del contenido de los componentes del bafo,

particularmente los aditivos, en especifico los abrillantadores.

Los abrillantadores son sustancias quimicas que tienen la funcidén de otorgar un mayor
brillo al deposito mejorando la apariencia fisica del recubrimiento, logrando un lustre

significativo al metal adherido sobre el material base.

Por otra parte el uso indiscriminado de estos compuestos de caracter orgénico,
contrario a la creencia de usar “mdas es mejor” lleva a contaminar las cubas de niquelado
ocasionando que los revestimientos tengan principalmente apariencias no deseadas,
provocando que estén fuera de especificacion, segin los lineamientos que solicita cada

empresa.

Un procedimiento para remover este tipo de contaminacidn orgénica es el tratamiento
con carb6n activado, haciéndolo un método idoneo para recuperar las soluciones de un baio
electrolitico, sin embargo es requerido hacer pruebas de laboratorio para determinar la

cantidad de carbon que necesita la composicion especifica que establece cada empresa.



La forma de corroborar, asi como de tener control y precision de los resultados de
estos depositos es utilizando la celda Hull, siendo una técnica facil y econdmica que muestra
el comportamiento en tiempo real de los cambios en la composicion del bafio asi como del
manejo de las variables del proceso como: densidad de corriente, temperatura, composicion

de las sustancias disueltas y purificacion, filtrado, recirculacion, etc.
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Resumen

Los recubrimientos metélicos obtenidos por procesos electroquimicos han sido
ampliamente usados con fines de proteccion contra la corrosion y de ornato. Obtener esas
capas de metal con las caracteristicas requeridas por los empleadores requiere del control
riguroso de las condiciones de operacion de dichos procesos como son: tratamiento de
superficie, densidad de corriente, temperatura, composicion de la solucion a emplear (bafios
electroliticos), material base por recubrir, pH, agitacion, filtracion y tratamientos de

purificacion de los bafios.

El presente trabajo se centr6 en la recuperacion de un bafio de niquel brillante tipo
Watts, que fue contaminado con abrillantador primario en este caso tiourea usando carbon
activado en una relacion de 1.5 gramos de carbon activado por litro de bafio. Los resultados

experimentales se obtuvieron a partir de la celda Hull.

Para lograr lo anterior se determind primero la composicion para un bafio de niquel
brillante con base a la informacidn que reporta la bibliografia del ramo de la galvanoplastia
(Metal Finishing: 2013); estableciéndose la siguientes cantidades: sulfato de niquel: 300 g/L,
cloruro de niquel 45 g/L, acido borico: 45 g/L (solucion buffer), sacarosa: 0.15 g/L
(transportador), dextrina: 0.05 g/L (abrillantador secundario), y tiourea: 0.05 g/L

(abrillantador primario).

Se selecciono el abrillantador primario como contaminante, estableciendo un exceso
del 600%, demostrando el efecto que tiene el exceso de este aditivo en la apariencia del
deposito mostrando una zona “aperlada” (término empleado en la industria), sobre el panel

de prueba.

A continuacion se procedi6 a tratar el bafio con carbon activado requiriéndose 1.5 g
por litro de solucion, con una relacion de 2.5 g de carbon activado por cada gramo de tiourea

a remover, evidenciandose la ausencia del aperlado.
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El uso de la celda Hull se justifica porque es un método sencillo, de bajo costo, que
permite realizar pruebas a diferentes densidades de corriente en un solo panel o probeta, es
facil de interpretar y su uso es comun en los laboratorios de control de calidad en la industria

de la galvanoplastia.

Palabras clave: Niquelado, tiourea, celda Hull.
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Abstract.

Metal coatings obtained by electrochemical processes have been widely used for
corrosion and ornamental protection purposes. Obtaining those layers of metal with the
characteristics required by employers requires rigorous control of the operating conditions of
such processes as they are; surface treatment, current density, temperature, composition of
the solution to be used (electrolytic baths), base material to be coated, pH, stirring, filtration

and bath purification treatments.

The present work focused on the recovery of a bright nickel bath Watts type, which
was contaminated with primary brightener in this case thiourea using activated carbon in a
ratio of 1.5 grams of activated carbon per liter of bath. The experimental results were obtained

from the Hull cell.

To achieve the above, the composition for a bright nickel bath was first determined
based on the information reported in the literature of the electroplating industry (Metal
Finishing: 2013); establishing the following amounts: nickel sulfate: 300 g/ 1, nickel chloride
45 g/ 1, boric acid: 45 g/ I (buffer solution), sucrose: 0.15 g/ 1 (transporter), dextrin: 0.05 g
/'1 (secondary brightener), and thiourea: 0.05 g/ 1 (primary brightener).

The primary brightener was selected as a contaminant, establishing an excess of 600%,
demonstrating the effect that the excess of this additive has on the appearance of the deposit

showing a “pearling” zone (term used in the industry), on the test panel.

The bath was then treated with activated carbon, requiring 1.5 g per liter of solution,
with a ratio of 2.5 g of activated carbon for each gram of thiourea to be removed, evidencing

the absence of pearling.

The use of the Hull cell is justified because it is a simple, low-cost method that allows
testing at different current densities in a single panel or test tube, it is easy to interpret and its

use is common in quality control laboratories in the electroplating industry.

Keywords: Nickel plating, thiourea, Hull cell.
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Introduccion

El acabado de metales es el nombre que se da a un amplio rango de procesos que
tienen como proposito modificar sus propiedades superficiales. En los origenes de esta
industria se buscaba dar valor a articulos metélicos con fines ornamentales. Posteriormente
se enfocd hacia propositos de proteccion contra la corrosion, proveyéndoles de propiedades
fisicas o mecanicas que el material base no poseia. En la actualidad ambos propdsitos,

ornamental y de proteccion van de la mano.

Un proceso de caracter electroquimico que utiliza el principio de las celdas
electroliticas conocido como Galvanoplastia consiste en recubrir con una o mas capas
relativamente delgadas el metal base. La calidad y acabado del recubrimiento depende de un
amplio rango de variables de proceso asi como de condiciones de operacidon, como son la
composicion del electrolito y su purificacion, control de los agentes de adicion, pH,
temperatura, densidad de corriente, tipo de anodo, geometria de la celda y condiciones de

flujo.

La lista de metales susceptibles de ser electrodepositados es muy amplia, aunque
algunos como el cobre, niquel, zinc, cromo, oro, plata, rodio, son de extrema importancia

practica en aplicaciones de uso industrial y comercial.

El recubrimiento de niquel conocido como niquelado es uno de los mas empleados
debido a las caracteristicas fisicas que posee como dureza, ductilidad, espesores homogéneos

y quimicas como alta resistencia a la corrosion.

El niquelado es la depositacion electrolitica de una capa de niquel sobre un sustrato.
El proceso implica el uso de una celda o cuba electrolitica que contiene dos metales
conocidos como electrodos, llevandose a cabo la disolucion de uno de ellos el anodo y la
depositacion de niquel en el otro el catodo mediante la aplicacion de corriente continua entre
anodo y catodo, provocando el paso de corriente a través de una solucion acuosa conocida
como baiio electrolitico que contiene principalmente sales de niquel, y sustancias organicas

conocidas como agentes de adicion que generan brillo, dureza y nivelacion al recubrimiento.
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En particular, la tecnologia de -electrodepositacion de niquel decorativo ha
evolucionado debido al desarrollo de diversas composiciones de soluciones para
recubrimientos brillantes, semibrillantes, y multicapa. El resultado més importante ha sido el
incremento en la resistencia a la corrosion que le permite ser base para recubrirlo
posteriormente con cromo. Adicionalmente las nuevas y mejoradas técnicas para
recubrimientos sobre plésticos, aleaciones de aluminio y acero inoxidable han aumentado el

ambito de las aplicaciones decorativas.

Las soluciones para electrodepositar niquel con acabado brillante emplean una
combinacion de aditivos cuidadosamente formulados para producir brillo sobre un amplio
rango de densidades de corriente. Ello da como resultado excelentes caracteristicas de

nivelacion del depdsito, ductilidad y baja tension interna.

Los procesos electroliticos modernos permiten el uso de altos margenes de densidades
de corriente y temperaturas, y son menos sensibles a los contaminantes metalicos, facilitan
la purificacion de los bafios por filtrado removiendo subproductos de reacciones secundarias

mediante el uso de carbon activado.

Los aditivos para el niquelado brillante se pueden dividir en tres categorias:
acarreadores, abrillantadores y abrillantadores auxiliares, términos usados en el ramo de la
galvanoplastia aunque la terminologia no esta estandarizada y dependera de la bibliografia

consultada.

En todo proceso el control de las variables como, densidad de corriente, temperatura,
composicion de la solucidon a emplear (bafios electroliticos), pH, y de las condiciones de
operacion; agitacion, filtracion y tratamientos de purificacion de los bafios, principalmente,
requieren de seguimiento y una forma es usar la celda Hull en el laboratorio de control de

calidad.

Sin embargo existen problematicas que se presentan con frecuencia sobre todo
cuando no se controla la composicion de las soluciones electroliticas, conocido este caso

como descomposicion del bafio.
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Considerando lo anterior, el presente trabajo propone un procedimiento sensible de
ser empleado en la recuperacion de un bafio de niquel brillante contaminado por abrillantador
primario por medio del uso de carbon activado. Para este fin el trabajo se divide en 6 capitulos

con los siguientes contenidos.

Capitulo I Generalidades: Describe el proceso general que se emplea en la industria
del tratamiento de superficies y los pasos a seguir para la obtencion de un electrodepdsito

metalico.

Capitulo II Marco tedrico de electrodeposicion: Detalla los factores que
intervienen en la deposicion de metales de revestimiento metalico, asi como los mecanismos

que se llevan a cabo en dicho proceso.

Capitulo III Recuperacion de baiios de niquel: Presenta las caracteristicas de brillo
de los depositos de niquel, asi como las problematicas de calidad que tienen estos depdsitos

y la técnica para su control.

Capitulo IV Desarrollo experimental: Presenta paso a paso el procedimiento para
la obtencion del recubrimiento de niquel brillante, 1a contaminacion y su recuperacion, dando

seguimiento con las probetas de la celda Hull.

Capitulo V Resultados y analisis de resultados.: Muestra los resultados obtenidos
en la fase experimental, su andlisis de forma individual y global, asi como las observaciones

pertinentes.
Conclusiones: Conclusiones a las que se llegan en base a los resultados.

Referencias bibliograficas.
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Capitulo I

Generalidades



1.1. Electrodepositos

Los procesos de electrodeposicion consisten en adherir un metal sobre una superficie
(metal, pléstico, etc.), con la finalidad de mejorar las propiedades mecanicas y/o decorativas
del material a recubrir. (Berrio: 2017) En la actualidad es una técnica ampliamente utilizada
por su gran capacidad de proteccion contra la corrosiéon aun en condiciones altamente

abrasivas.
1.1.1. Galvanoplastia

La galvanoplastia es el proceso de obtencion de una capa metalica, la cual es
depositada sobre otro metal por medio del suministro de corriente eléctrica en un medio

acuoso rico en sales del metal por adherir (Flores: 2009).
1.1.1.1. Usos y aplicaciones industriales

Los recubrimientos de caracter metélico tiene un sin fin de aplicaciones dentro de
varios sectores industriales con la finalidad de mejorar las propiedades del material base

(acero, aleaciones de cobre, aluminio, entre otras). Entre las propiedades a mejorar estan:

° Resistencia a la corrosion.
° Aumento de dureza.

° Resistencia a la corrosion.
. Mejora de aspecto.

Los sectores industriales que requieren con mayor frecuencia de los productos de la
galvanoplastia (Berrio: 2017) son: automotriz, aerondutico, quimico, electronico, nuclear,

plasticos, textil, joyeria, construccion y residencial, entre otros.
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1.2. Proceso de recubrimientos metalicos

Los procesos de electrodeposicion se dividen en dos grandes etapas. La primera
consiste en dar tratamiento a la superficie del material por depositar, y la segunda es

conformada por la deposicion del metal.
1.2.1. Tratamiento de superficies

Los recubrimientos como el cincado, cromado, niquelado, cobrizado, entre otros
tienen la finalidad de modificar la superficie de los materiales por medio de la deposicion de

capas de metal, sobre una superficie a tratar y sus propésitos son:

o Decorativo: mejorar la apariencia y estética de la pieza.
. Protector: mayor dureza, mayor resistencia a la corrosion.
. Funcional: para favorecer tratamientos posteriores.

Independientemente del tipo de proceso y recubrimiento a efectuarse todos ellos
requieren de tratamientos de superficies de limpieza previos y que cominmente es posible

resumirlos como se muestra a continuacion:

Desengrase

Desengrase

ultrasonido Lavado

guimico

\4

Decapado

Lavado Secado

Figura 1: Diagrama del proceso de tratamiento de superficies. (Ambioma consult, SL:
2007, Guia sobre las mejores técnicas disponibles en Espana del sector de tratamiento de

superficies metalicas y plasticas. 322).
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1.2.2. Limpieza

El proposito es eliminar grasas, aceites, 0xidos, rebabas, arenas etc., estas sustancias
provienen de tratamientos fisicos como; troquelado, laminado, fundicion, torneado o

trefilado, que se usaron para dar forma a las piezas por recubrir.

Por ello la limpieza se lleva a cabo en diferentes etapas las cuales se describen a

continuacion.
1.2.2.1. Desengrase con disolventes

Es empleado tanto en frio como en fase vapor y su finalidad es eliminar grasas,
pintura y/o barnices. Para el sistema en frio se realiza por inmersion, y para la fase en vapor
los disolventes se calientan y los vapores hacen contacto con la pieza realizando el efecto

desengrasante.

Tabla 1: Productos mas usados en la industria para el tratamiento inicial de

superficies (De Leén: 2016).

Productos mas Materiales

Desengrase Tipo de tratamiento utilizados climinados

Tricloroetano,

tricloroetileno,
Disolventes. percloroetileno,
cloruro de metilo, Grasas, pinturas,
triclorofluoretano barnices.

Frio.

Fase vapor

Derivados de sosa

Desengrases. Soluciones acuosas .
caustica.

1.2.2.2. Desengrase con detergentes

Un desengrase quimico con detergente permite eliminar cualquier tipo de grasa por
su composicion alcalina y las sustancias tensoactivas que contienen disminuyen la tension
superficial del aceite en el baflo. Este desengrase se realiza mediante las siguientes técnicas

o el conjunto de estas.
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1.2.2.2.1. Desengrase por inmersion

Se emplean agentes emulsificantes para favorecer el efecto mecanico de la limpieza,

normalmente se utiliza algiin mecanismo de agitacion (moviales, difusores o aire).

Figura 2: Desengrase por inmersion. (Unizinc: 2019).
1.2.2.2.2. Desengrase por ultrasonido

Este sistema estd compuesto por un mecanismo de ultrasonido a través de modulos,
los cuales generan un efecto de “golpeteo” sobre la superficie de la pieza y efectuando una
limpieza mecanica, como resultado se remueven pastas y rebabas que se encuentren en la

superficie o al interior del material a procesar.

Figura 3: Tina de ultrasonido. (Galvano-ambiente: 2019).
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1.2.2.2.3. Desengrase electrolitico

Consiste en someter las piezas al paso de corriente eléctrica a través de una solucion

alcalina. Las grasas saponificables reaccionan con la solucion alcalina, y el hidrégeno

originado por la reduccion del agua sobre el catodo (piezas a limpiar) que se desprende sobre

su superficie favorece la remocion de las grasas, asi como el desprendimiento de los 6xidos

metalicos.

Tabla 2: Desengrasantes mas empleados en sistemas de lavado (De Ledn: 2016).

Tipo de tratamiento.

Productos.

Desengrase quimico y
ultrasonidos.
Desengrases.

Sosa caustica.
Carbonato sodico.
Fosfato trisddico.

Metasilicato sodico.

Desengrases electroliticos.

Sosa caustica.
Fosfato trisddico.

Gluconato sodico.

Figura 4: Tina de lavado electrolitico. (mmc ultrasonidos: 2019).
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1.2.2.2.4. Activado o decapado suave

Su principal efecto es eliminar los 6xidos metélicos de la superficie a recubrir, usando
soluciones acidas, buscando neutralizar la superficie que viene del tratamiento alcalino de
limpieza, preparandola para su tratamiento en el bafio del proceso posterior. A esta operacion
se le conoce como activacion. La tabla nimero 3 muestra los acidos mas usados, su

concentracion y temperatura de operacion.

Tabla 3: Acidos empleados en la activacion de materiales (Prado: 2016).

Acido usado. Concentracion (% volumen). Temperatura.
Acido sulfirrico. 20-25% 60°C
Acido clorhidrico. 12-22% 30-35°C
Acido fluorhidrico. 20-25% 35-40 °C
Acido nitrico. 10% 68-79 °C

Figura 5: Piezas en proceso de decapado para la remocion de 6xidos (Recubrimientos

metalicos Vicente S L.: 2019).
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El uso de soluciones de acido sulfurico permite la reduccion del tiempo del decapado
ya que en este paso la temperatura de la solucion aumenta al sumergir las piezas, sin embargo

es necesario regularla para controlar el grado de ataque sobre el metal base.

Si se usa acido clorhidrico y se incrementa la temperatura de operacion se provoca la
emision de vapores acidos resultando en un mayor ataque del metal base con su consecuente

disolucion.
El acido fluorhidrico se usa para hierro fundido principalmente.

También es posible emplear difluoruro amoénico (F2HNH4) como sustancia de

activacion pero todo depende del material a tratar.

1.2.3. Recubrimientos metalicos

El esquema general de un proceso electrolitico, ver figura 6, puede describirse como
el mecanismo de recubrimiento electrolitico en el cual se sumerge la superficie a tratar, en
una solucion llamada electrolito que posee los iones del metal a depositar, y la pieza a recubrir
constituye el catodo de la cuba o celda electrolitica, mientras que el anodo es del metal a
recubrir disolviéndose formando los iones a depositarse, aplicando un voltaje determinado

mediante una fuente de corriente directa.

El anodo esta formado por piezas de gran pureza del metal de deposicion cuya mision
es mantener constante la concentracion de los iones metélicos en el electrolito. En algunos
procesos, como en el caso del cromado se emplean anodos inertes cuya funcién es cerrar el

circuito eléctrico.
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Cationes

i Disolucidn
| electrolito

Figura 6: Esquema general de una cuba electrolitica. (Castafios: 2015)

Aunque existen diferentes procesos electroliticos como el cincado, cadmiado,
cobreado, latonados, electro-pulido, niquelado y cromado entre otros, para el propdsito de

este trabajo solo se hard mencién y desarrollo del proceso de niquelado y cromado.

Independientemente del proceso las variables principales que influyen en los
recubrimientos son: temperatura, pH, agitacion, concentracion de las sales del electrolito,

adicion de compuestos organicos, anodos solubles o inertes, densidad de corriente.

El control de estas variables tiene como propdsito obtener depdsitos metalicos que
cumplen con caracteristicas especificas de espesor, resistencia a la corrosion, ductilidad,

adherencia y apariencia (brillo). (Inco: 1989).
1.2.3.1. Niquelado

En los procesos de recubrimiento de superficies se emplea una subcapa de niquel para
favorecer la resistencia a la corrosion y posterior deposicion del metal decorativo. El
niquelado normalmente cumple con la funcidén de subcapa, ver figura 7, en tratamientos de

hierro, aluminio, cobre, zinc y aleaciones de laton.
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Figura 7: Esquema que muestra en qué tipo de recubrimiento metélico es usado como
subcapa en tratamientos electroliticos. (Ambioma consult, SL: 2007, Guia sobre las mejores
técnicas disponibles en Espafia del sector de tratamiento de superficies metalicos y

plasticas, 322).

La formulacion basica de una solucion tipo Watts para obtener un recubrimiento de

niquel se muestra en la tabla namero 4.

Tabla 4: Condiciones de operacion y elementos que posee una solucion Watts,

bafios para niquelar. (Metal Finishing: 2013).

Parédmetro. Rango.
Sulfato de niquel. 90-365 g/L.
Cloruro de niquel. 45-200 g/L.

Acido borico. 40-45 g/L.

Temperatura. 45-60 °C.

Densidad de corriente. 1-8 A/dm?
pH. 3.54.5

Los baios de niquel pueden operar sin aditivos, aunque se les puede complementar

con humectantes para reducir la generacion de burbujas en la superficie del material. El uso
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de componentes organicos es empleado para modificar la estructura del niquel dando

apariencia de niquel brillante, semi-brillante o satinado.

Figura 8: Tina electrolitica de recubrimiento de niquel. (BidSpotter: 2019).
1.2.3.2. Lavado

El proceso de lavado consiste en la remocion de solucion que se haya quedado impregnada
en la superficie del material recubierto. El proposito de este paso es preparar el material para
el siguiente proceso eliminando las sales que puedan contaminar con agentes ajenos a la
siguiente cuba de revestimiento metalico. Para el caso especifico de salir de una tina de niquel
con este paso se evita que la cuba siguiente se contamine con agentes organicos y sobre todo

con niquel.
1.2.3.3. Cromado

Particularmente en caso de requerir una pelicula de cromo sobre el niquel se emplea
un compuesto de cromo hexavalente (acido crémico) en solucion acuosa. Este recubrimiento
se usa como acabado decorativo ademas de ofrecer resistencia a la corrosion. El cromo

depositado pierde su toxicidad en estado elemental.

Se cuenta industrialmente con tres procesos para obtener peliculas de cromo y su

eleccion depende del uso o aplicacion. Asi se tienen:
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o Cromo decorativo. También llamado cromo brillante se realiza
después de una capa de niquel, las condiciones de operacion se presentan en la tabla

numero 5.

Tabla 5: Condiciones de operacidon y elementos que posee una cuba de 4cido

crémico. (Schlesinger: 2000).

Parametro. Rango.
Acido crémico. 80-400 g/L
Acido sulfurico. 0.4-4 g/L

Temperatura. 40-50 °C

Densidad de corriente 5-55 A/dm?

Anodos insolubles 93 % Pb, 7 % Sn

. Cromo duro: Se utiliza en piezas que requieren de una gran resistencia
mecanica (cilindros hidraulicos, amortiguadores, etc.).

. Cromo negro: Es un tipo de cromo decorativo y se emplea para
recubrimientos en piezas negras. Utiliza un catalizador y temperatura para otorgar

propiedades fisicas, mecénicas, y quimicas que requiere la pieza.

Figura 9: Linea de recubrimiento de cromo (roymaplast: 2019).

28



1.2.3.4. Lavado

Esta etapa es esencial para este procesos ya que se debe de evitar, a toda costa, la
contaminacion cruzada entre bafios ademas de evitar la participacion del electrolito del paso

anterior sobre la superficie que sera tratada.

Figura 10: Tinas de lavado de una linea de recubrimiento metalico.

1.2.4. Secado

Este paso evita que el material adquiera defectos de mancha o de corrosion. Los

métodos mas empleados son:

o Secado por agua caliente: consiste en sumergir las piezas en agua
caliente por unos segundos y secar al aire. Se usa principalmente en lineas manuales
y de poca capacidad de produccion. Para piezas cromadas pueden emplear agua a 90
°C.

. Secado por aire caliente: en lineas automaticas o manuales de gran
capacidad se emplean estos sistemas. La temperatura del aire oscila entre 60 y 80°C.
En grandes sistemas se emplean intercambiadores de calor por vapor o aceite. Otra

opcidn es el uso de quemadores de gas.
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Capitulo 11

Marco teorico de
electrodepositacion
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Desde un punto de vista teorico, es necesario considerar los siguientes factores que

influyen en un proceso de electrodepositacion metalica. (Palomar: 1995).

e Acabado que presenta el electrodo que recibira el recubrimiento metalico ya que
puede presentar irregularidades en su superficie.

o Compatibilidad del sustrato y los iones que construirdn el depdsito metalico.

e Geometria de los nucleos formados.

e (Capacidad de la generacion de iones del electrodo anodico.
2.1. Proceso de electrocristalizacion

La generacion de depositos metélicos depende, como todo proceso electroquimico,
de dos procesos, la transferencia de carga sobre el electrodo, y la transferencia de masa de
las especies i06nicas hacia la superficie del electrodo. Esto se presenta en la interfase o sea la

zona de contacto entre el metal y la solucion.

Los iones que presentan carga positiva se trasladan junto con el agua de hidratacion
hacia el polo negativo o catodo, y los iones hidratados con cargas negativos emigran hacia el
polo positivo u anodo, cerrando con ello el circuito, llevandose a cabo reacciones de

reduccién y oxidacion simultaneamente. (Julve: 1989, Gomez: 2011).

El proceso de formacion de la capa del metal depositado consiste de diferentes etapas:

1. Difusion de iones desde la solucion a la superficie del electrodo,

2. Transferencia de electrones,

3. Pérdida parcial o total de la esfera de solvatacion, resultando en la formacién de ad—
atomos,

4. Difusion superficial de ad—atomos,

5. Definicion de centros de crecimiento de ad—atomos para formar un nucleo critico sobre
una superficie perfectamente lisa o sobre un sustrato particular,

6. Incorporacion de ad—atomos a sitios de la red,

7. Desarrollo de caracteristicas cristalograficas y morfoldgicas de los depositos.

En la figura 11 se resumen graficamente las etapas.
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Figura 11: Etapas involucradas en la electrodeposicion de una pelicula metélica sobre un

catodo. (Galindez: 2011)

Galindez (2011) menciona que las caracteristicas del electrodeposito depende de las
condiciones de operacion del deposito, la naturaleza del sustrato, composicion de la solucion

asi como su pureza.

Schrebler (2007) y Julve (1987) senalan que una superficie presenta sitios muy
diferentes de deposito debido a defectos estructurales (dislocaciones helicoidales, escalones,
esquinas entre otros) en los cuales un atomo puede incrustarse, salvo casos excepcionales la

superficie serd uniforme completamente.

Entre los sitios bajo los cuales se pueden adherir un atomo se encuentran:

Sitio superficial (m1).

e Sitio de borde (m2).

e Sitio de esquina (m3).

e Sitio de vacancia de borde (m4).

e Sitio de vacancia superficial (m5).
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Figura 12: Sitios de deposicion presentes en una superficie. (Schrebler: 2007)

2.2. Mecanismos de trasferencia de iones

Existen diferentes teorias de los tipos de mecanismos de trasferencia de iones los

cuales se describen a continuacion.
2.2.1. Mecanismos en 2D y 3D
Los mecanismos de electrodepositacion segun Nava (2013) se pueden dividir en:

Mecanismo por capas: La superficie es revestida paso a paso, unidad por unidad
generando una variedad de formas de crecimiento pero siempre generando capa por capa

como columnas, bigotes y fibras.

Mecanismo tridimensional: A diferencia del mecanismo de generacion de capas el
deposito no solo crece de forma longitudinal sino también de forma ascendente, este

mecanismo se comprende de 4 pasos.

e Formacion de ntcleos aislados y crecimiento 3D
e Union de los cristales.
e Formacion de una red.

e Formacion del depdsito contintio.

Ambos mecanismos son representados en la figura 13.
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Figura 13: Tipos de crecimiento, los incisos a y b indican el mecanismo por capas y

el inciso ¢ es el mecanismo por crecimiento de forma tridimensional (Mahmud: 2017).
2.2.2. Mecanismos de transferencia
Otros mecanismos propuestos son los siguientes:

Mecanismo de transferencia directa: Se lleva a cabo sobre un borde especifico de
transferencia de carga, donde se encuentre una torcedura o escaldén. El cual debe de ser
rellenado ya sea de forma directa y localizada, o por medio de traslado hasta encontrar el

punto donde se requiere la deposicion del ion.

Mecanismo de trasferencia de ion terraza: En este mecanismo el ion esta rodeado
por agua, hidratado, razén por la cual busca el lugar que presente menor energia, en este caso

el 1on se puede desplazar libre por el deposito ya que no se ha unido del todo.
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Figura 14: Las imagenes indican lo siguiente: (a) representacion del mecanismo
de trasferencia directa, (b) esquematiza el mecanismo de trasferencia de ion sobre
una terraza. (Palomar: 1995).

2.3. Crecimiento anormal de cristales
Los crecimientos de tipo anormal se deben a diferentes factores como la intervencion

de los aditivos, descontrol de los parametros de operacion, pH, temperatura, aditivos, y

concentracion de iones del metal (Nava: 2013).

La variacion del potencial del electrodo mal controlado provoca irregularidades en la

morfologia y velocidad de crecimiento del depdsito. Entre las malformaciones se encuentran:

o Dentritas: Su caracteristica principal es la forma de planta petrificada,

se debe basicamente al uso de altas densidades de corriente.

Figura 15: Crecimiento anormal tipo dentritas. (Mahmud: 2017)
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J Tipo bigote de gato o “Whiskers”: Respecto del fendmeno de
crecimiento metalico de whiskers, este difiere de las dentritas porque crecen
mucho mas longitudinalmente que lateralmente, no tienen tendencia a los
crecimientos laterales, exhiben un aumento de dos a tres veces la resistividad
eléctrica respecto del metal puro, y una resistencia a la traccion en un orden
de magnitud mayor que en cristales del metal puro y son a menudo cristales
unicos. En el fendémeno de Whiskers existe una competitividad entre la
aglomeracion generada por moléculas de aditivos y los 4tomos de metal que

se estan depositando.

Figura 16: Crecimiento de cristales tipo bigote de gato o “Whiskers” (Mahmud: 2017).

o Crecimiento en espiral, “tipo tornillo” o “screw dislocation”: En esta
malformacion los aditivos bloquean el sitio de crecimiento de cristales actuando
como agentes que pasivan o inhiben el sitio generando depositos mas policristalinos

por la formacion de las llamadas dislocaciones.

Figura 17: Deposito tipo tornillo “screw dislocation”. (Mahmud: 2017)
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Capitulo 111
Recuperacion de banos

de niquel brillante



3.1.Historia del niquelado

Datos historicos (Gabe: 2007, De Barri: 2010) estiman que el niquelado inicio su
desarrollo en 1837; G. Bird, J. Shore (1840), A. Smee (1841) en Inglaterra, Ruolz (1843) en
Francia, Bottger (1843) en Alemania, G. Gore (1855) y Bequerel (1862) describieron un baio
para este proposito, sin embargo, fue I. Adams (1869), que siguiendo los pasos de Roseleur
(1849), patentd un bafo en Boston, “el primer bafio comercial de niquelado”, dando a su
compaiiia el virtual monopolio del niquelado electrolitico durante los siguientes 17 afios.
También en ese afio, W. H. Remington publicd otra patente, aumentando la comercializacion

del proceso.

Posteriormente, en 1873, Adams patent6 otro procedimiento el cual incluia el sulfato
de niquel, en 1878 E. Weston patento la introduccion de acido borico en el bafio, y en 1879
Powell la de acido citrico y benzoico como aditivos. En 1880, Pfanhauser en Viena y E. R.
Canning en Birmingham fabricaron sales de niquel para bafios de niquelar, fundando sus

respectivas compaifias, Langbein Pfanhauser Werke (LPW) y Canning Ltd.
3.2. Reacciones

El proceso consiste en reducir iones de Ni*? sobre el citodo, provenientes de la
solucion electrolitica. El niquel del material anodico es oxidado proveyendo de dichos iones
al electrolito, de tal forma que teéricamente la cantidad iones niquel formados en el &nodo
son consumidos en el catodo. Este proceso electroquimico se produce al conectar una fuente
de corriente directa mediante los electrodos que se encuentran sumergidos en la solucion.

(Inco: 2006).

La reaccion de formacion del deposito de niquel en el catodo es la reduccion del Ni*

a Ni como se muestra en la siguiente reaccion:
Ni2 + 2e” = Ni ec. 1
El mecanismo de electrodeposicion de niquel paso a paso es el siguiente.

Ni*2+ X 2> (NiX)" ec. 2
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(NiX)" + e = (NiX)abs ec. 3
(NiX) abs + € 2 Ni + X ec.4

Donde X puede corresponder a un anién como OH", SO42, o CI". El paso de absorcién
de niquel formado (NiX)ans (X= Cl"u OH) sobre la superficie es determinante, ya que es en
ese momento se lleva a cabo la transferencia de carga que condiciona el resto del proceso de

metalizacion. (Hernandez: 2015).

Durante el proceso una parte de la corriente suministrada en el cdtodo se consume en
una segunda reaccion, cogenerando hidrogeno producto de la reaccion de reduccion del agua,
por lo que la eficiencia de la reaccion principal, reduccion de Ni*? a Ni, disminuye de un 3 a

7% su eficiencia.
2H,O + 2¢ 2> H» + OH ec.5

Mientras que en el dnodo la reaccion de oxidacion del agua genera oxigeno,

disminuyendo la eficiencia de disolucion del niquel a Ni*2.

H>O 2> 120, + OH ec. 6
3.3. Tipos de baiios de niquel

El uso de recubrimientos de niquel es muy amplio por lo que se ha diversificado segun
los usos de ingenieria que se deseen dar al material como propiedades funcionales, dureza,

resistencia a la corrosion y propiedades magnéticas.

Entre los bafios mas empleados se encuentran los de electroformado y el tipo niquel

Watts
3.3.1. Electroformacion

Es la produccion o reproduccion de piezas por electrodeposicion sobre un mandril o
molde que es separado posteriormente. (Metal Finishing: 2013). Este proceso se utiliza
principalmente en la fabricacion de discos compactos, DVD’s, hologramas y en cilindros de
impresion, ver figura 18.
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Figura 18: Obtencién de un recubrimiento de niquel por el método de

electroformado. (Hurtado: 2014).

Se emplea una solucién de sulfamato de niquel (NiSO3NH2), que permite obtener
depositos con bajas tensiones internas, trabajar a alta velocidad de deposicion, y un buen
poder de penetracion. Sin embargo el costo de este deposito es alto. Al igual que los bafios
Watts pueden usar aditivos organicos (p. ej. naftaleno, sacarina, acido tri-sulfonico)
(Ambioma: 2007) para obtener mayor dureza, mejor compactacion del depdsito y reduccion

del tamano del grano.
3.3.2. Solucion de niquel tipo Watts

Una de las composiciones de los bafios para niquelar mas estudiadas y empleadas en

la industria es la de bafio tipo Watts cuyos componente principales son:

e Sulfato de niquel II, (NiSOs): Es la principal fuente de iones niquelosos (Niy ion).
Una concentraciéon mayor a la recomendada es usada para obtener depdsitos con
mayor lustre.

e Cloruro de niquel II, (NiCly): Su funcién principal es mejorar la corrosion (oxidacion)
del anodo y aumentar la conductividad del bafo.

e Acido bérico (H;BOs3): Se utiliza como tampén en la regulacién del pH.

El bafio tipo Watts es empleado para obtener un acabado decorativo, para ello la
solucioén se complementa con aditivos organicos cuya funcion es modular el arreglo de la

estructura cristalina, otorgandole principalmente un acabado brillante, o semi-brillante.
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Muchos autores e industrias difieren con respecto a las concentraciones 6ptimas de

las sales empleadas para la elaboracion del bafio tipo Watts, pero cabe aclarar que las

condiciones de operacion estan dadas acorde con los requerimientos y estandares de calidad

requeridos. En la tabla nimero 6 se muestran las condiciones de operacion, composicion del

electrolito y propiedades mecanicas adquiridas al usar una solucién tipo Watts.

Tabla 6: Soluciones de electrodeposicion de niquel. (Schlesinger: 2000).

Condiciones de
operacion

Parametros. Niquel Watts Sulfamato de niquel
Sulfato de niquel.
(NiSO4+ 6H,0) 225-400 -
Composicion del | Sulfamato de niquel. i 300-450
electrolito (g/1) (NiSO3NH>»)
Cloruro de niquel.
(NiCL* 6H20) 30-60 0-30
Acido bérico. (H;BO3) 30-45 30-45
Temperatura (°C) 44-66 32-60
Agitacion Mecénica o aire Mecanica o aire

Densidad de corriente

(A/dmz) 3-11 0.5-30
pH 2-4.5 3.5-5.0
Resistencia a la
traccion (MPa) 345-485 415-610
Propiedades ElOHgaClén (%) 10'30 5'30
mecanicas
Dureza 130-200 170-230
Estrés interno (MPa) 125-185 0-55
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3.3.2.1. Tipos de baiio Watts

A los depodsitos de niquel se les pueden otorgar caracteristicas especificas
dependiendo del acabado, propiedades fisicas y mecénicas del recubrimiento deseado. El uso
de capas multiples de depositos de niquel permite una mayor resistencia a la corrosion. Entre

los depodsitos cominmente empleados se presentan a continuacion.
3.3.2.1.1. Niquel semi-brillante

El deposito de niquel semi-brillante, ver figura 19, es usado como deposito base al
recubrimiento de niquel brillante o mate, estos depositos al carecer de aditivos o de elementos
que contengan azufre producen un depdsito semi-lustroso y en ocasiones presenta una
apariencia aperlada, estos revestimientos se caracterizan porque la forma del deposito es

columnar.

Figura 19: Material con acabado niquel semi-brillante (la apariencia blancuzca mejor

conocida como aperlado es caracteristica de estos depdsitos). (Garcia 2015).

Entre los aditivos empleados para este tipo de bafio estan la cumarina y/o el acido

melil6tico (glucocido de cumarina).

42



3.3.2.1.2. Niquel brillante

Estos depositos son de apariencia lustrosa y la forma de crecimiento del deposito es
laminar, provocada por el uso de compuestos organicos como las sulfonas o grupos
insaturados como C=0; N-C=S; -C=N en su composicion. Estas sustancias modifican la
forma en la que se deposita el niquel y cada una de ellas tiene un papel fundamental en el

cambio de la apariencia final, figura 20.

Figura 20: Material con recubrimiento de niquel brillante. (Garcia 2015).

Entre los compuestos organicos empleados estdn acido benzen-disulfonico, acido

benzen-trisulfonico, benzen-sulfonamidas y sulfonimidas como derivados de la sacarina.

3.4. Aditivos

La mayoria de las soluciones empleadas de niquel decorativo requieren de
compuestos organicos y estos afectan las propiedades del depdsito por su incorporacion al
mismo, como por ejemplo compuestos organicos con contenido de azufre reducen

significativamente el estrés de los recubrimientos de niquel asi como brindan un acabado mas

lustroso. (Inco: 2006, Galindez: 2011, Edinea: 2015).

Los aditivos usados en estos bafos se dividen en tres grandes grupos.
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e Trasportadores: son compuestos ciclicos aromaticos y tienen como objetivo producir

depositos lustrosos regulando el tamaio del grano (grupo de cristales agrupados con

la misma orientacién) que se forma durante el depdsito. Las concentraciones mas

utilizadas son de 1 a 25 g/L. Este tipo de compuestos solo se eliminan por arrastre o

por filtracion con carbon activado. (Hernandez: 2015). Entre los mas usados se

presentan en la tabla 7.

Tabla 7: Compuestos empleados como transportadores (Garcia: 2019).

Compuesto. Formula. Estructura.
HO ,
Acido bencenosulfonico CeHsO3S o/é /‘; N ;
o
H.C
Para-tolueno sulfonamida C7HoNO:S \@\ SfE o
5=
MH.,
O
Sacarina s6dica C7H4NNaOsS ©i/</N_ Na"
Sa
// 0O
O
CH, IClil
Alil sulfonato de sodio C3HsSOsNa H CJ\/TQI)‘ONa
= O
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e Abrillantadores primarios (Schlesinger: 2000): este tipo de aditivos tienen dos

funciones:

o Contribuir en la formacion de depositos brillantes.

o Aumentar la solubilidad del segundo agente

A diferencia de los transportadores, estos compuestos se emplean en

concentraciones muy bajas que oscilan entre los 0.005 a 0.2 g/L. La tabla nimero 8

presenta lo mas empleados.

Tabla 8: Compuestos empleados como abrillantadores primarios (Garcia: 2019).

Compuesto Formula Estructura
S
Tiourea CH4N,S (|l
PN
HoN NH,
N
Coumarina CoHsO2
@)
Sacarina C7HsNOsS NH
/
S~
/72
o) @)

Estos compuestos tienen una influencia muy importante en la aparicion de brillo en

consecuencia su concentracion debe ser controlada cuidadosamente durante el proceso. Es

importante sefialar que trabajan, por lo general, a densidades de corriente altas.
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e Abrillantadores secundarios o auxiliares (Metal Finishing: 2013): Su trabajo es
aumentar el lustre de los depdsitos, colaborando activamente con los transportadores
y los abrillantadores primarios, su concentracion varia entre los 0.1 a 4 g/L. Contrario
a los primarios estos trabajan a densidades de corriente baja. Los mas empleados se

muestran en la tabla 9.

Tabla 9: Compuestos empleados como abrillantadores secundarios. (Garcia: 2019)

Compuesto. Formula. Estructura.
lil sulf s Q
Alil sulfonato o
C3HsSOsN S.
sodico S H?CJ\/(S ONa
CH,OH [ CH,OH | CH,0OH
0] 0) o)
Dextrina (CsH1005)n OH OH OH
OH -0 —0 OH
OH L OH 1, OH

El mecanismo de electrodeposicion de niquel requiere un primer paso, la adsorcion
de las especies en el catodo, acompanado de la inhibicion del crecimiento de determinadas
zonas de la estructura cristalina del depdsito metélico. En ausencia de aditivos, especies como
Hz, Hags, y N1(OH)2, producidas como consecuencia de la reduccion de los protones en el

catodo, determinan las caracteristicas microestructurales del deposito de niquel.

El mecanismo a través del cual los aditivos organicos modifican el proceso de
electrocristalizacion y generan depositos de muy alto brillo también depende de una
adsorcion, una hidrogenacion y una desorcion. La molécula organica se adsorbe en la
superficie, a través de su doble enlace, bloqueando ciertos sitios en la red del niquel y
alterando la forma en la que ocurre el crecimiento de las distintas caras del cristal. E1 doble

enlace reacciona con el hidrogeno generado en la superficie catddica, reduciéndose y
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posteriormente desadsorbiéndose de la superficie o bien, incorporandose al depdsito. El
grado en el que ocurre esto depende en gran medida del grado de insaturacion, del tamafio y
de la forma de la molécula organica, asi como de los grupos funcionales presentes, de su

aromaticidad o de factores estereoquimicos (Hernandez: 2015).

El brillo es conseguido cuando la microestructura de los componentes de la superficie
forma un plano que no presenta variaciones mas grandes que la longitud de onda de la luz y
con unos granos orientados adecuadamente. El criterio para obtener una estructura brillante
no es simplemente el hecho de tener depositos conformados con granos finos, sino mas bien
la obtencion de cristales planos. No esta completamente elucidado como la compleja mezcla
de transportadores, abrillantadores y auxiliares funcionan cada uno por separado, pero si esta
claro que debe existir un efecto sinérgico entre todos ellos, para conformar una superficie

brillante (Hernédndez: 2015).

Estudios realizados (Plieth: 2008), utilizando aditivos en niquelado comprende su
influencia en el electrolito , su efecto sobre el brillo, asi como las concentraciones optimas y

condiciones de operacion bajo la cuales debe de trabajar el bafio.

Aunque no se conocen con precision algunos de los mecanismos de la interaccion de
los aditivos con los depositos metalicos, en la literatura se han presentado algunas propuestas.
Generalmente estos modelos se centran en la accion de adherencia del ion metdlico a la

superficie a recubrir (Plieth: 2008).
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Figura 21. Mecanismo de interaccion de aditivos propuesto empleado en recubrimientos

metalicos. (Plieth: 2008).

Por ejemplo en el caso de la tiourea, usada como abrillantador primario, y debido a
que es una pequefia molécula con presencia de S y los grupos amino, en medio acido produce

efectos significativos como los siguientes:
1.- Es inhibidor en la doble capa
2-Incrementa la corriente limite difusional
3-Modifica la morfologia y la textura de los depositos

El efecto inhibidor de la tiourea se muestra hasta cierta concentracion y luego decrece.
Las moléculas se adsorben verticalmente al metal base via el atomo de azufre actia como un
inhibidor de la evolucion de hidrégeno pero a la vez promueve la adsorcion de hidrogeno
sobre los depositos de algunos metales. La morfologia y el tamafo de grano dependen de una
concentracion Optima del aditivo ya que provocan variacion en la orientacion cristalina con
el sobrepotencial. Ademas la tiourea actua como un inhibidor hasta una cierta concentracion
critica. La misma reduce la disolucion del metal base y disminuye la evolucién de hidrogeno

por bloqueo de la superficie del electrodo. (Mahmud: 2017).
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3.5. Contaminantes en bafios de niquelado

La contaminacién de los bafios de recubrimientos metéalicos se genera a partir de
pequefias cantidades de impurezas ya sea de caracter metalico u orgénico dando origen a
problemas en la apariencia de los depdsitos. Entre las fuentes mas comunes de contaminacion

son:

e Arrastre de tratamientos anteriores.

e Rebabas, arenas, grasas y pastas.

e Componentes que caigan del bastidor dentro de la cuba.
e Sales de niquel y anodos impuros.

e Productos de la corrosion de equipos cercanos.

3.5.1. Metalica

Por lo general es causada por la presencia de metales como fierro, cobre, zinc, cromo
hexavalente, aluminio, plomo principalmente. Comtinmente la eliminacion de estos metales

se puede hacer por electrolisis, aumentos de pH o el uso de ambos.

El proceso de electrolisis o electrolizado consiste en la colocaciéon de un céatodo
corrugado (lamina acanalada) que trabaja a una densidad de corriente que oscilara de entre

la 0.2 a 0.5 A/dm? (Metal Finishing: 2013).

Las formas de remocidn de estos metales se describen en la tabla numero 10.
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Tabla 10: Maxima concentracion de impurezas metalicas y tratamientos de

purificacion (Metal Finishing: 2013).

Impureza Méxima concentracion Tratamiento de purificacion
(ppm)
Fierro 50 Elevar pH y electrolizar
Cobre 40 Elevar pH y electrolizar
Zinc 50 Elevar pH y electrolizar
Plomo 2 Electrolisis
Aluminio 60 Elevar Ph
Cromo 10 pH alto. Puede ser necesario proceder con
hexavalente tratamiento con permanganato de potasio-
carbonato de plomo seguido de la
eliminacion del plomo

3.5.2. Organica

La contaminacion orgénica en bafios de niquel generalmente es afectada por, los

siguientes factores:

e Descomposicion de aditivos abrillantadores y agentes niveladores.

e Introduccion accidental de aceite o grasa de las cadenas transportadoras.
e Aceite de las compresoras de aire.

e Extractos de tanques y boquillas de hule.

e Recubrimientos de bastidores.

e Telas de filtros y bolsas de algodon.

e Compuestos del proceso de pulido (pastas y grasa).
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Sin embargo pueden y deben ser controlados por medio de sistemas de control de

calidad.
3.5.2.1. Remocion de contaminacion organica

En la actualidad, la recuperacion de banos de niquel se lleva a cabo debido a la

contaminacion orgéanica, provocados principalmente por los aditivos.

Una de las formas mas comunes y utilizadas de remocion es por medio de la filtracion
de la solucion utilizando carbon activado, sobre todo cuando la contaminacion se considere

de media a moderada, esto es que las consecuencias no sean fatales en los depositos.

Para casos de contaminacion severa, se tendran que usar en conjunto en tratamientos
aun mas agresivos en donde la materia organica tendra que ser “quemada” obteniéndose un
bafio completamente libre de componentes organicos, es decir se tendrd una nueva solucién
Watts libre de todo aditivo. Estos tratamientos se llegan a realizar con perdxidos (diluido al
30%, de 0.5 a 1 ml/L), o en caso mas extremo se debe de realizar un tratamiento con

permanganato de potasio a una concentracion de 1 g/ (Metal Finishing: 2013).

La duracién del tratamiento varia de acuerdo del volumen de electrolito a tratar, ya
que dependera de la velocidad a la que se haga recircular el contenido del tanque al interior
del filtro, comtinmente llega a ser de seis horas para volimenes muy grandes (p. €j. 24 m?
por tanque), buscando que la solucidon este en contacto el mayor tiempo posible con el

material filtrante.

Durante el proceso de recuperacion, la linea de produccion debe estar totalmente
detenida o sacar de produccién la solucidon en cuestion, porque el electrolito no estard en
condiciones de usarse ni aun después del tratamiento ya que se debe de verificarse que el

tratamiento ha sido efectivo y los aditivos se han ajustado.
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3.5.2.2. Carbon activado

El carbon activado es un solido el cual puede tener diferentes presentaciones como
polvo, granulos o pellets. La composicion quimica de este compuesto es: 80% carbono, 10%
cenizas, 9% oxigeno, y 0.5% hidrogeno. Puede obtenerse a partir de carbén mineral, residuos

de madera, cascara de coco, etc., por lo que tiende a ser un material muy poroso, cualidad

por la cual es un material altamente adsorbente (Gonzales: 2004).

Figura 22: Diferentes presentaciones de carbon activado. Pellets (lado izquierdo), granular

(centro) y polvo (lado derecho). (canstock: 2019).

Este compuesto es un producto que posee una estructura similar a la del grafito y
puede llegar a tener un area superficial entre 1000 a 3000 m* g de carbon activado
(dependiendo del método de activacion), por lo que es un material muy adecuado para

eliminar una gran cantidad de compuestos ya sea en fase gaseosa o en disolucion.
Los principales procesos de activacion son:

e Tratamiento fisico: es sometido a la accion de gases calientes a alta
temperatura como vapor de agua, dioxido de carbono o gases que actiien
sobre los materiales de caracter volatil para que sean arrastrados.

e Tratamiento quimico: se expone el carbon en contacto de clururo de zinc

o acido fosforico.
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Ademas del proceso de activacion una de las partes medulares en el carbon activado

es su porosidad. El tipo de poro que puede estar presente en este compuesto son de tres tipos:

e Microporos: no exceden los 2 nm y representa el 95% del area de
adsorcion, estos poros atrapan moléculas pequefias y compuestos mas
volatiles que el agua.

e Macroporos: exceden los 50 nm, representan del 0.05-0.02% de la
superficie especifica del carbon activado. En estos poros se adsorben
moléculas grandes.

e Mesoporos: También llamados poros de transicion ya que son una via
hacia los microporos. Su tamafio va de los 2 a los 50 nm y son ideales para
retener moléculas intermedias a las anteriores y su area especifica no es

superior el 5%.

El carbon activado es de naturaleza apolar por lo que tiende atrapar compuestos de
caracter apolar y de alto peso molecular. Particularmente las sustancias que son polares son

retenidas débilmente en la superficie del carbon. (Manual del carbon activado).
3.5.2.2.1. Uso en galvanoplastia

El carbon activado es un compuesto que por su gran capacidad de adsorcidon remueve
elementos perjudiciales para el bafio (principalmente organicos), las concentraciones usadas
varian en funcion del nivel de contaminacion (Rose: 2014). Para niveles de contaminacion
de media a moderada en donde se aprecian los defectos de aperlado o nubosidad en el

recubrimiento, se usan de 1 a 3 gramos de carbon por litro de solucion a tratar.

La finalidad es eliminar algunos agentes organicos que provocan la contaminacion,
sin embargo habra que dar seguimiento al resto de los aditivos ya que son sensibles de

afectarse en sus concentraciones.

Este tratamiento llega a ser un buen inicio para la recuperacion de bafnos brillantes
pero debe verificarse mediante pruebas en el laboratorio de control de calidad que se ha

alcanzado la concentracion requerida del agente orgédnico. Si los depdsitos en celdas de
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prueba muestran las caracteristicas que presentaba inicialmente puede considerarse que el
tratamiento fue adecuado, de lo contrario habra que recurrir a tratamientos de oxidacién mas

severos (Snyder: 2011).

En galvanoplastia se recomienda carbon activado en la presentacion de polvo

finamente molido para garantizar mayor superficie de contacto.
3.6.Control de calidad de los baiios de niquel.

Los errores comunes que se cometen en galvanoplastia se deben a la falta de

conocimiento de conceptos fundamentales sobre procesos electroquimicos.

Los problemas de calidad que se presentan a causa de la falta de control de los aditivos

por deficiencia o exceso, deben ser atendidos implementando procedimientos de rutina.

La situacion mas frecuente es la descompensacion del bafio por concentraciones bajas
y la accion inmediata es la adicion sin verificar la cantidad requerida, y el verdadero problema

es que un ajuste de forma descontrolada no permite su adecuada recuperacion.

Los abrillantadores primarios tienden a dar resultados muy evidentes cuando se ha
excedido su concentracion de trabajo reflejandose en inmediatamente en la apariencia del

deposito.

Aunado a esto, es frecuente la falta de pruebas para decidir la cantidad por agregar de

aditivos, lo que origina un problema mas grave, llegando incluso a desechar el bafio completo.
3.6.1. Problemas de calidad en recubrimientos metalicos

Los problemas de control de calidad en cuanto a los aditivos generan altos porcentajes
de reproceso y una gran cantidad de material de desperdicio, los factores que propician estos

desperdicios son, figura 23:
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Factor quimico

eConcentracion
epH
eTemperatura
*Mantenimiento

Causas
del

defecto
Factor Factor
humano. electrico.
eConocimientos. *Rectificadores
eExperiencias. eContactos
eHabilidades. *Red electrica.
*Capacitacion *Mantenimiento.

Figura 23: Factores potenciales causantes de defectivo. (Prado: 2016)
Los problemas mas recurrentes en los depositos de metales por via electrolitica son:

. Depositos oscuros: son provocados por impurezas de caracter metalico
(fierro, zinc o cobre), ya que se depositan en las zonas de baja densidad, figura 24.

Otro factor que genera este defecto son la contaminacion orgénica.

Figura 24: Se observa material con contaminacion metalica por zinc (Garcia 2015).
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o Bajo espesor: este se encuentra por debajo del espesor estandar
manejado por la empresa y son generados por la baja concentracion de acarreadores,

anodos desgastados o baja densidad de corriente, figura 25.

Figura 25: Material con bajo espesor los espesores que presenta este recubrimiento no

cumplen con los estandares de calidad marcados por la empresa. (Garcia 2017).

. Adherencia deficiente: Se origina por un inadecuado o deficiente ciclo
de limpieza (desengrases desgastados), y/o por una activacion débil. Su principal

caracteristica es el desprendimiento del depdsito metélico del material base, figura

26.

Figura 26: Material con mala adherencia se aprecia que el material no

presenta un recubrimiento homogéneo. (Garcia 2017).
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o Picado: La apariencia es de pequefios orificios profundos en donde se
aprecia el metal base (o capas antecesoras a la capa metalica donde se origina el
defecto), y se encuentran de forma dispersa. Su aparicion se debe a la produccion de
burbujas de hidrogeno (reduccion electroquimica del agua) o al arrastre de particulas

del ayuda filtro, figura 27.

Figura 27: Material afectado por picado. (Garcia 2016).

. Aspereza: Se manifiesta por la deposicion de contaminaciones en la
superficie de la pieza, afectando su apariencia. Se origina por principalmente por
agentes solidos ajenos al contenido de la cuba y pueden ser metalicos u organicos,

figura 28.

Figura 28: Material con aspereza se pueden ver los puntos los cuales son

perceptibles al tacto. (Garcia 2016).
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o Mancha blanca: Los depositos manchados afectan la estética de la
pieza ocasionando que se vean siluetas o marcas que hacen contraste con el resto de

la superficie notandose facilmente, figura 29.

Figura 29: Ambas imagenes muestran material con defecto de mancha

blanca. (Garcia 2018).

o Quemado: Es una sobre deposicion del metal en la superficie de la
pieza. Generalmente estos depositos se muestran sobre las aristas o esquinas del
material a recubrir, son provocados por una inadecuada distribucion de corriente

sobre la pieza, figura 30.

Figura 30: Material afectado con sobre deposicion de material originando

arborescencias en las aristas del material. (Garcia 2017).
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o Briseado/Escurrido: Es un defecto que se manifiesta como puntos
oscuros dispersos muy pequefios, este tipo de defecto se genera por un deficiente

tratamiento de limpieza del metal base, figura 31.

Figura 31: Material con briseado. (Garcia 2015).

Los defectos mencionados se detectan en la apariencia del recubrimiento, no en la

funcionalidad del material, o por detalles de acabado durante el proceso de pulido.

3.7. Celda Hull.

Richard O. Hull desarrollo el artefacto mas utilizado en la industria de la
galvanoplastia, ya que en su momento no existia dando origen a que las pruebas dentro del
ramo se realicen con mayor rapidez y con la finalidad de poder analizar una solucién a

diferentes densidades de corriente dentro de una sola y misma prueba. (Gabe: 2007).
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Figura 32: Diferentes tipos de celdas Hull. (Kocour: 2019).

Esta celda tiene forma trapezoidal, el catodo se coloca de forma diagonal opuesto al

anodo, esto permite obtener diferentes perfiles de densidad de corriente en una sola prueba

(Inco: 2003).

S0 mm

%,

&6 mm

Catodo —/

+— Anodo

127 mm

Figura 33: Representacion esquematica de la celda Hull y dimensiones de la

celda. (Yamamoto: 2015)

Debido a este disefio se obtiene sobre un mismo catodo la respuesta a diferentes
densidades de corriente, lo cual permite reducir el nimero de ensayos necesarios para un
correcto control del sistema, y al mismo tiempo, obtener una clara idea de la influencia que

en la deposicion electrolitica ejercen las diferentes variables del proceso (Fox: 2009).
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Figura 34: Diagrama de medicion del poder de penetracion de una solucion de niquelado
(A) énodo, (B) cétodo inclinado, (C) paredes de la celda, (D) distribucion del flujo de

corriente entre el anodo y catodo (Inco: 1989).
Entre las ventajas que presenta la prueba realizada con la celda Hull estan:

e “La interpretacion de las celdas Hull requiere solo una cantidad moderada de
experiencia. Es una herramienta invaluable para el control diario de la solucion
especialmente para la resolucion de problemas™ (Schlesinger: 2000).

e La celda Hull es una técnica practica la cual permite observar la apariencia de la
superficie sobre un ancho de la region sobre la cual trabaja la densidad de corriente
en una sola operacion (Kazuo: 2014).

e Regularmente en la investigacion de recubrimientos metalicos se recurre al uso de la

celda Hull como una herramienta muy util en desarrollo y control de calidad

(Szklarska: 2015).

Las ventajas de esta sencilla prueba es que ademas de ser de forma rapida no requiere
de procedimientos previos, lo que realmente importa es el resultado de la prueba que es una
imagen esquematica y muy real de los fenomenos que estdn sucediendo en la linea de

produccion.

Esta prueba se centra en la realizacién de ensayos con la solucién Watts y sobre la

misma solucion se pueden realizar los ajustes que se consideren pertinentes.
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Capitulo 1V

Desarrollo experimental
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4.1.Materiales y sustancias empleados

Para realizar la fase experimental inicialmente se requiri6 de preparar una
composicion apropiada de niquel Watts, una solucion acida y alcalina. Los materiales

empleados para las pruebas se resumen en la siguiente tabla nimero 11.

Tabla 11: Tabla de materiales usados en la fase experimental (Garcia: 2019)

Material. Equipo.
e Celda Hull. e Plancha de calentamiento.
e C(Cables con terminaciéon caiman- e Potenciémetro. (Indicador de pH y
caiman. temperatura).
e (Cronometro. e Fuente de poder de CD.

e Anodo de niquel.

e (Catodo de laton.

Reactivos.

e Sulfato de niquel hexahidratado r. a. (NiSO4 6H>O). Marca MEYER.
e Cloruro de niquel r. a. (NiCl). Marca MEYER.

e Acido bérico r. a. (H3BO3). Marca Galber

e Hidroxido de sodio r. a. (NaOH). Marca MEYER.

e Agua destilada.

e Acido clorhidrico r. a. (HCI). Marca MEYER.

e Carbon activado. Marca DyStar
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4.2.Preparacion de soluciones

4.2.1. Solucion tipo Watts

Se selecciond la siguiente composicion para preparar el bafio tipo Watts, tabla 12. En

la figura 35 se muestran los pasos a seguir, ya que debido a las caracteristicas quimicas de

las sustancias, principalmente la solubilidad, es primordial hacerlo en ese orden.

Tabla 12: Componentes y concentraciones del bafio tipo Watts a emplear. (Garcia: 2019).

Sulfato de niquel 300 g/L
Cloruro de niquel. 45 g/L
Acido bérico. 45 g/L

M¢étodo de preparacion de la solucion Watts.

Pesar el acido borico y
disolver en agua en la S
plancha de
calentamiento.

Agregar el sulfato de
niquel a la solucion
anterior y disolver.

Incorporar a la mezcla
el cloruro de niquel y
disolver.

Pasar la solucion a un

Resguardar la

matraz aforado y solucion

aforar.

Figura 35: Diagrama de preparacion de solucion Watts.

Nota: Es importante dejar reposar el bafio por lo menos 24 horas para que la solucion

Watts alcance el equilibrio quimico entre los componentes disueltos, y se tenga una solucion

estable quimicamente.

64



4.2.2. Solucion alcalina

Esta solucién se emplea para remover grasas y oxidos que pudieran estar en la
superficie de las piezas por recubrir (catodo) ya que una condicién fundamental es esté libre

de cualquier material ajeno a ella. En la figura 36 se muestran los pasos para prepararla.

Pesar el hidroxido de Pasar la solucion .
Resguardar la

solucion.

sodio y disolver en a un matraz y
agua. aforar.

Figura 36: Diagrama de preparacion de solucion de hidroxido de sodio al 10%.

4.2.3. Solucion acida
Esta solucion realiza un decapado o limpieza superficial eliminando los residuos que
hayan quedado del tratamiento anterior, ademds de activar la superficie del céatodo

neutralizando la alcalinidad residual.

Disolver acido vaciar a un matraz

Resguardar la

solucion.

clorhidrico en agua. aforado y aforar.

Figura 37: Diagrama de preparacion de la solucion de acido clorhidrico al 10%
4.3.Caracteristicas y preparacion del catodo

El catodo es de laton con dimensiones de 10 centimetros de largo y 7.5 centimetros
de ancho, el proceso con lija de agua se realiza en la siguiente secuencia descendente de

tamafio de grano:

240/ 320/ 500/ 600/ 1200/ 2000.
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La forma de lijado se realizara de menor a mayor en un solo sentido procurando de

no dejar rayas muy profundas y siempre se debe de enjuagar al término del lijado.

Se empleara para la limpieza del catodo un tren de lavado compuesto por el lijado del
catodo, inmersion en una solucion alcalina al 10% y por ultimo una inmersion en la solucion

acida al 10%.

4.4.Uso de la celda Hull

La densidad de corriente es decisiva en la electrodeposicion metélica y constituye un
pardmetro muy utilizado para modificar, de manera rapida, y en tiempo real la estructura del

electrodeposito manifestandose en la apariencia buscada.

4.4.1. Caracteristicas de los componentes de la celda

Las pruebas de niquelado se realizaron en una celda Hull estdndar de forma
trapezoidal con una capacidad de 267 ml. En cada experimento se establecen las condiciones
de amperaje aplicado a la celda y tiempo de recubrimiento. Los resultados permiten definir

las condiciones operativas mas favorables en cuanto la densidad de corriente.

4.4.2. Evaluacion de la densidad de corriente

El valor de la densidad de corriente a lo largo del catodo, se determina mediante la
utilizacion del modelo matematico sugerido en la literatura (Pletcher: 1993), que relaciona
la densidad de corriente en funcidn de la intensidad de corriente aplicada a la celda (I) y la
distancia medida sobre el catodo en donde se muestra la apariencia buscada (L), para la

celda Hull estandar.
DC=1(5.103-5.238*log (L)) ec 7
Donde:
DC: Densidad de corriente (A/dm?)
I: Corriente total aplicada a la celda (A)

L: Distancia desde el borde del lado de alta corriente en la placa del catodo (cm)
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Las siguientes imagenes muestran el esquema del montaje del equipo, conexion de

la celda y la posicion de los electrodos (anodo de niquel y catodo de laton)

,,r-w_al_n_a

P

FOLUCION SEDUN EL TIFO
DE RECURRIMIENTS A
EXPERIMEMNTAR,

Figura 38: Diagrama de Celda Hull con sus respectivas conexiones a la fuente de CD

(Zamora: 2019).

Figura 39: Conexion de la celda para obtener el deposito de niquel brillante.

(Zamora: 2019).

67



El materia sobre el que se hicieron las observaciones es laton.

Figura. 40: Posicion de los electrodos. Anodo a la izquierda y catodo a la derecha.

(Zamora: 2019).

Para las diferentes pruebas de niquelado se establecieron las siguientes condiciones

de operacion:
- Temperatura: 55°C.
-pH: 3.5
- Anodo: Niquel.

- Catodo: Laton.

Para conocer a que densidad de corriente se reproducira el recubrimiento conforme a
la zona seleccionada, se mide la longitud que tenga el panel del punto de mayor densidad de

corriente A al de menor densidad B como lo muestra la figura 41
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Figura 41: Medicién del parametro L. (Zamora: 2019)

En la siguiente figura se muestra paso a paso el procedimiento para realizar las

pruebas en la celda.
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Calentar 500 ml de ezt que Gl pE 52

solucion Watts en la mantenga o1 3.51y
plancha de monitorear que la

calentamiento temperatura de trabajo
' sea de 55°C.

Lijar el catodo como se
describi6 anteriormente
y enjuagar con agua
destilada.

Realizar inmersion del Colocar el anodo dentro
catodo en la solucion de la celda Hull y
acida por un minuto y conectar con la parte
enjuagar con agua positiva del generador de
destilada. corriente.

Sumergir la lamina de
laton en el bafio alcalino
por un minuto y enjuagar

con agua destilada.

Poner el catodo en el
interior de la celda Hull Vaciar en la celda Hull
y conectar con la parte 257 ml de la solucion
negativa de la fuente de Watts caliente.
poder.

Encender la fuente de
poder y regular el
amperaje al que se desea
trabajar.

Una vez iniciada la
electrolisis cronometrar Sacar el catodo de la
el tiempo de la prueba y celda Hull y enjuagar
cortar el suministro de con agua destilada.
energia.

Secar la probeta,
observar la apariencia de
la prueba y anotar las
observaciones.

Figura 42: Diagrama del procedimiento para las pruebas con la celda Hull.

Este procedimiento anteriormente se aplicd a todas las pruebas y en cada etapa se
verificod que el tren de lavado siempre fuera el mismo asi como el del proceso de electrolisis,
ademas se tuvo especial cuidado en revisar que las conexiones eléctricas fueran las correctas
(polo positivo al &nodo y polo negativo al catodo) para evitar la contaminacion de la solucién

con laton.
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La experimentacion se desarrolld con base a las siguientes etapas:

Primera: Con la composicion mostrada en la tabla 12 del bafio tipo Watts (Metal
Finishing: 2013) se trabaja por separado con 1 y 2 A, con la finalidad de encontrar la region

de densidad de corriente a la que el bafio trabaja y que muestra la mejor apariencia brillante.

Segunda: Con base a la etapa 1 se procedié a encontrar la cantidad de sacarosa que
reporta brillo en la zona de alta densidad, usando 2 A, ver resultado en la tabla 13,

encontrando que la cantidad a usar es de 0.15 g/L.

Tercera: Con los resultados de la etapa anterior se experimentd a diferentes
concentraciones de tiourea trabajando a 2, 2.5 y 3 A, obteniéndose una apariencia brillante a

una concentracion de 0.05 g/L.

Cuarta: Considerando el paso anterior se realizaron pruebas para determinar la
proporcion de dextrina, estableciéndose 0.05 g/LL como concentracion adecuada. Para estas

pruebas se emplearon 1, 2.5y 3 A.

En las etapas anteriores se trabajo con tiempos de 2 y 5 minutos, con el propdsito de

definir la apariencia de la zona brillante, estableciendo 2 minutos para las siguientes etapas.

Quinta: Se procedio a aplicar 5 A con la finalidad de ampliar la zona de brillo y

determinar la densidad de corriente a la cual trabaja el bafio.

Sexta: Con el propdsito de establecer el porcentaje de exceso del abrillantador
primario, tiourea (0.05 g/L en la formulacioén), que contamina el bafio y provoca la aparicion
del aperlado, se hicieron experimentaciones progresivas de 0.05 en 0.05 g/L hasta obtener

una concentracion maxima de 0.3 g/L.

Séptima: Para el tratamiento con carbon activado se tomd en consideracion la
informacion del Metal Finishing e Inco de probar cantidades de 1 a 3 gramos de carbon
activado por cada litro de solucion a tratar. Encontrandose que con 1.5 gramos de carbon

activado son suficientes para recuperar el bafio.
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4.5.Deposito en electrodos paralelos

La finalidad de esta prueba es observar los resultados de la apariencia del
recubrimiento en la posicion de electrodos paralelos, como se trabaja en las cubas industriales,
buscando un acabado uniforme del depdsito bajo las condiciones de operacion que se

encontraron en la celda Hull. El arreglo se muestra en la figura nimero 43.

Fuente de CD

Catodo de Anodo de
Laton - - . Niquel

Baho tipo Watts

Figura 43: Imagen del arreglo en paralelo de los electrodos.

4.5.1 Determinacion de corriente
Con las siguientes condiciones de operacion para el niquelado seleccionado:
I=5A.
Concentracion de dextrina: 0.05 g/L.
Concentracion de tiourea= 0.05 g/L.
Concentracién de sacarosa= 0.15 g/L.

L= 2.8 cm es donde se considero la mejor apariencia.

Y usando la ecuacion de la celda Hull, se determina la densidad de corriente.
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Donde
I= intensidad de corriente (A)

DC=densidad de corriente (A/dm?)

DC=I (5.103-5.238 log L)
DC=5 Amp. (5.103-5.238 log (2.8))
DC=13.8039 A/dm?

Considerando la definicion de la densidad de corriente como el amperaje que circula

por una determinada area:

DC=TA

En donde :

I = Corriente que circula por la celda en Amperes

A = Area expuesta del electrodo en unidades de superficie.

Y despejando I para trabajar las [dminas en paralelo, y usando como érea de trabajo

0.3525 dm?*:

I= (13.8039 A/dm?) (0.3525 dm?)
=48 A

Corriente que se aplicara a las placas paralelas.
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Capitulo V

Resultados y analisis de

resultados



5.1 Resultados de las pruebas para determinar las condiciones de

operacion del bafio Watts con aditivos

Para el andlisis de los resultados obtenidos se tomaron en cuenta las siguientes

consideraciones.

La probeta o panel (ldmina) que presenta el recubrimiento se dividié en tres grandes
zonas; la primera comprende la de alta densidad de corriente por ser la més cercana al &nodo
y representan los primeros 3.0 centimetros de distancia entre el borde izquierdo hacia el

centro de la celda.

Zona de media densidad

Zona de x

alta P, Zona de
) .~ LAMINA RECTUBIERTA CELDA HULL b .
densidad aja
densidad
:

ZONA OFTIMA

ZONA
OPACA

ZONA
FOBREMENTE
RECUBRIERTA

Figura 44: Celda que muestra las zonas en las cuales se encuentra dividida una probeta de

prueba de celda Hull.

La zona de baja esta compuesta por los 3.0 centimetros de lado derecho hacia la parte

central de la celda; se denomina asi a esta parte por ser la mas alejada del anodo.

La tercera la comprende la zona de media, de brillo o de trabajo (nombres con los
cuales se le pueden encontrar para la interpretacion de una celda Hull) que es la parte central
de la celda; esta es la zona la cual se debe de analizar ya que de esta depende directamente el

comportamiento de la solucidon en una linea de produccion real.
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Etapa 1:

El
recubrimiento
presenta una
buena
apariencia, el
aperlado es mas
uniforme de la
zona de bajaa
la zona de
media solo en
la zona de alta
el aperlado es
mas tenue.

Tabla 13:

Etapa 2:

En esta prueba
realizada con la
adicion de
sacarosa

(0.15 g/L) se
aprecian los
cambios, ya
que el aperlado
se ve uniforme
en toda la
pieza, este
aperlado se
muestra tenue y
uniforme.

Etapa 3:

La adicion de
tiourea

(0.05 g/L)
muestra que el
brillo aparece

en la zona de
alta densidad,
el resto de la
probeta
presenta un
aperlado tenue
pero uniforme
de la zona de
media a la zona
de baja
densidad.

JpRe vY)ve v ek

Etapa 4:

Al agregar la
dextrina
(0.05 g/L) se
observa que el
brillo que
aparecia en la
zona de alta
densidad se

dezplaza hacia
el centro y

el aperlado
continua
presente de la
zona de baja a
la de media y es
uniforme.

Etapa 5:
Se aplic6 un

amperaje de 5
A que ya
present6 una
apariencia
favorable para
lograr desplazar
la zona de
brillo, dando
como resultado
brilllo en la
zona de alta a
media y en la
zona de baja un
aperlado muy
tenue.

Tabla de resultados de las pruebas del recubrimiento de niquel.

Etapa 6:

Se contamino la
solucion con
tiourea (0.3
g/L)
observandose
que la probeta
muestra un
aperlado en las
zonas de baja a
media y parte
de la zona de
alta, ademas y
el aperlado no
es uniforme.

Etapa 7:

Se aplico el
tratamiento con
carbon activado

(1.5gde
carbon por cada
litro de
solucion),
obteniendose su
recuperacion

alcanzando la
apariencia de la
etapa 5.
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5.2 Resultados de las pruebas que comprueban la efectividad del tratamiento con carbon activado

Tabla 14: Resultados de las pruebas en paralelo, mostrando la efectividad del tratamiento con carbon activado

Bafio sin contaminacion. Bafio contamindo con Bafo recuperado con

Se puede ver que la tiourea. carbdn activado.

probeta no presenta La contaminacion con El tratamiento con carbon
ningun tipo de aperlado y tiourea muestra un activado resulto ser
que el brillo es aperlado no uniformey efectivo ya que se logro
completamente uniforme. bastante evidente obtener la misma
apariencia de la celda antes
de que la solucidn Watts
fuera contaminada.

Como puede verse el marcador fue empleado para demostrar el acabado tipo espejo del acabado obtenido.
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5.3 Cantidad de carbon activado requerido

La relacion de gasto de 0.75 g de carbon activado usado por cada 0.5 L de solucidn,

€S:

Cantidad de carbon activado _ 0.75 g de carbon g de carbomn activado
volumen de solucion "~ 0.5Ldesolucion " L de soluciéon Watts

Por lo tanto para recuperar un bafio tipo Watts contaminado con tiourea a una
concentracion de 0.3 g/L (abrillantador primario) se requieren de 1.5 g de carbén activado

por cada litro de solucion.

Estableciendo una relacion de la cantidad de carbon activado necesario para remover

cada gramo de tiourea se emple6 la siguiente ecuacion.

Cantidad de carbon activado 0.75 g de carbbén . g de carbom activado
Cantidad de tiourea en excesogyyy, 0.3 g de tiourea g de tiourea

El costo aproximado del tratamiento con carbon activado requerido:

0.0015 kg de carbén activado

Cantidad de carbon activado usado _ 11 de solucion Watts
Costo de carbon activado usado 1 kg de carbon activado
$39.44 )
$0.0592

costo del tratamiento =
L de soluciéon Watts

Nota: Costo cotizado el 25 de Septiembre de 2019 por la empresa Shanxi Xinhua Chemical Co.,
Ltd. (2000 USD/Tonelada de carbon activado) y considerando un tipo de cambio de 19.72 pesos

por dolar americano (Fuente Banxico).
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5.4 Analisis de resultados

o La sacarosa al igual de la dextrina tienden a trabajar a baja densidad de
corriente ya que las probetas al usar los bafios con estos aditivos muestran brillo que se
concentra de la zona de baja densidad y conforme se va empleando mayor amperaje aplicado
el brillo se desplaza hacia la zona de alta pero va perdiendo intensidad de brillo, generando
un aperlado uniforme y cada vez mads intenso en la zona de alta.

o Al aumentar la concentracion de dextrina o sacarosa aumenta el aperlado, éste
se va recorriendo de zona de alta hacia la zona de baja por lo que la zona de baja que es la
que contiene el brillo se va reduciendo; estos aditivos por si solos generan aperlado.

o La tiourea en forma individual mostré un comportamiento completamente
distinto a los dos aditivos anteriores, ya que el brillo se concentra en zona de alta, pero el
resto de la celda presenta un aperlado no uniforme, muy irregular incluso nuboso.

o Si la concentracion de tiourea excede los 0.05 gramos por litro (0.05 g/L) el
aperlado es mas intenso y menos uniforme. Por lo que la tiourea sola no aporta mejora en la
apariencia del bafio.

o En el comportamiento de la mezcla se demuestra que la dextrina y la sacarosa
presentan un comportamiento similar que cuando trabajan de forma individual; a bajas
densidades de corriente el brillo se concentra en zona de baja y en las zonas de alta el aperlado
es mas intenso.

o Con la mezcla de tiourea y sacarosa el bafio presento un mejor desplazamiento
del brillo sobre la lamina ya que este corre de zona de alta a la de media, solo que en la zona
de brillo se comienza a ver un empalme con el aperlado de la zona de baja el cual no es de
forma uniforme.

o El comportamiento de la mezcla dextrina y tiourea presenta es el mismo
comportamiento que la mezcla anterior, ya que el brillo se concentra de zona de alta a media

y en zona de baja el aperlado no es uniforme.
En cuanto a la mezcla de los tres aditivos, los resultados mostraron una gran diferencia:

o En la zona de alta el brillo era muy evidente, en la zona de baja el aperlado era
uniforme y tenue, y sobre el brillo se aprecia la presencia un aperlado sobrepuesto sobre el

recubrimiento.
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J Al aumentar el amperaje el brillo fue mas intenso y mas lustroso desplazando
hacia la zona de baja densidad el aperlado y de manera uniforme.

o La composicion y condiciones de operacion finales son: 0.15 g/L de sacarosa,
0.05 g/ de dextrina y 0.05 g/L de tiourea y aplicando 5 Amperes con un tiempo de
electrolisis de 2 minutos.

o Después del tratamiento con carbon activado el brillo se presenta desde la zona
de alta y se desplaza hasta la zona de media, pero el brillo que se extiende hacia la zona de
baja existe un ligero traslape de nubosidad y de manera definida en la zona de baja existe un

aperlado de forma tenue.
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Conclusiones
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Como conclusion se tiene que:

e Elbafio tipo Watts resultante tiene la siguiente composicion: sulfato de niquel 300
g/L, cloruro de niquel 45 g/L, 4cido boérico 45 g/L (buffer), sacarosa 0.15 g/L
(transportador), dextrina 0.05 g/L (abrillantador secundario), y tiourea 0.05 g/L
(abrillantador primario).

e La dextrina al igual que la sacarosa son aditivos que trabajan a densidades de
corriente baja (1 a2 Ampere) dejando recubrimientos con un aperlado muy tenue,
lo que lleva a reducir los costos en consumo de energia.

e Latiourea produce brillo dando un acabado bastante lustroso, acabado espejo, por
lo que se considero el abrillantador principal.

e Usando solamente la tiourea en el bafio y trabajando un amplio rango de corriente
(de 4 a 5 Ampere) no muestra un acabado con brillo, sin embargo la mezcla de
sacarosa y la dextrina logran un acabado con un brillo sin acabado lustroso.

e Los aditivos por si solos no generan acabados aceptables de brillo pero su
combinacion alcanza una apariencia brillante lustrosa esperada para este tipo de
recubrimientos.

e El excedente del abrillantador primario (tiourea a una concentracion de 0.3 g/L
por encima de la cantidad de la composicion del bafo) genera contaminacion
organica, resultando un depdsito con apariencia aperlada (blancuzca opaca
levemente iridiscente).

e El tratamiento con carbon activado fue efectivo mostrado con el acabado de
pruebas finales, y de acuerdo al gasto estimado para su uso resulta atractivo desde
un punto de vista econdomico.

e Existen técnicas analiticas para la determinacion de la concentracion de aditivos,
como HPLC, Voltametria Ciclica e IR, que para su uso se requiere de una
inversion en el equipo y la capacitacion para particularizar los métodos adecuados
en cada caso, la celda Hull es la técnica que permite confirmar que las condiciones

y funcionalidad del bafio son correctas.
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e Es necesario que el laboratorio de control de calidad de las empresas que se
dedican a la galvanoplastia y se sugiere den seguimiento y control de las variables
de operacién usando celda Hull, construyendo un catidlogo de pruebas que

ofrezcan una respuesta rapida al problema presentado.
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