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Sinopsis

En este trabajo se presentan los resultados preliminares del estudio para
la obtencidn y caracterizacion de recubrimientos electroquimicos base
niquel sobre sustratos de acero al carbono, especificamente rondanas.

Los factores experimentales analizados fueron densidad de corriente y
tiempo aplicado, mediante los cuales se pudieron obtener condiciones
estables del bano electroquimico durante la formacién del recubrimiento
sobre el sustrato.

El adecuado diseno de la celda electroquimica (volumen, distancia y
posicion de los anodos Vs sustrato), favorecio el logro de resultados
reproducibles para la obtencion de recubrimientos niquel-cobalto-boro.

Las condiciones de obtencion del recubrimiento por via electroquimica,
permiten obtener recubrimientos homogéneos, de tipo granular y con
buena adherencia. Sin embargo, es importante obtener disefios de celdas
electroquimicas para diferentes piezas como tornillos, birlos y tuercas.

Los resultados preliminares sugieren que el recubrimiento base niquel,
presenta buenas propiedades fisicas y anticorrosivas.
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Abstract

This report presents the preliminary results of the study to obtain and
characterize nickel-based electrochemical coatings on carbon steel
substrates, specifically washers.

The experimental factors analyzed were current density and time, through
which stable conditions of the electrochemical bath could be obtained
during the formation of the coating on the substrate.

The adequate design of the electrochemical cell (volume, distance and
position of the anodes vs. substrate), favored the achievement of
reproducible results for obtaining nickel-cobalt-boron coatings.

The conditions for obtaining the electrochemical coating allow obtaining
homogeneous, granular-type coatings with good adhesion. However, it is
important to obtain electrochemical cell designs for different parts such
as screws, studs, and nuts.

Preliminary results suggest that the nickel-based coating has good
physical and anticorrosive properties.
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Introduccion

La corrosion es la causa natural de la alteracion, deterioro y desgaste de
las piezas metalicas sintetizadas por el hombre. La norma ASTM G 193 la
define como la reaccidn quimica o electroquimica entre un material,
usualmente un metal y su medio ambiente, que produce un deterioro del
material y de sus propiedades.

Cuando el metal se encuentra embebido en concreto, los productos de
corrosidn generan una presidon de aproximadamente 490 MPa en el
concreto generando fisuras en el mismo, lo cual facilita el transporte de
iones agresivos a la superficie del acero, acelerando asi su proceso de
corrosion (Parthiban GT, 2008). El proceso de corrosion del acero
embebido en estructuras de concreto esta ligado a diversos fendmenos
de naturaleza electroquimica, estos pueden ser acelerados por la
presencia de agentes agresivos externos del ambiente, o internos, los
cuales estan incorporados en el concreto desde su fabricacion.

Una caracteristica de las estructuras que presentan alto riesgo de
corrosion, son las expuestas en ambientes con alto contenido de iones
cloruro (Cl), por ejemplo, los expuestos en zonas marinas debido a su
elevada concentracion del i6n cloruro (ClI). También cantidades
significativas de iones magnesio (Mg?) y sulfatos (SO4%)(Guangling song,
1998 y Bermudez, 2007).

En este informe los resultados preliminares sugieren que el recubrimiento
base niquel, el cual ha presentado buenas propiedades anticorrosivas que
lo promueve como material de anodo en sistemas de proteccion catdédica
por corriente impresa, una de sus propiedades a resaltar es su alta
resistencia a la corrosion.
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1. Aspectos generales

11 Corrosion

El concepto corrosion es definido de diversas formas, entre ellas destacan
que la corrosion:

= Esun proceso de naturaleza electroquimico referido principalmente
a metales, este involucra reacciones de oxidacion (anodo) y
reduccion (catodo), una pérdida y ganancia de electrones.

= Es wuna reaccion quimica o electroquimica entre un material,
usualmente un metal y su ambiente, gue produce un deterioro del
material y de sus propiedades, ASTM G 193,

= Eseldesgaste que sufre una superficie metalica cuanto se expone a
ambientes reactivos (Morgan 1993).

= Es el resultado de la interaccion entre un metal y el ambiente que
resulta en una destruccion gradual.

= Es el ataque destructivo de un metal por una reaccion quimica o
electroquimica con el ambiente.

De manera general, dicho concepto se puede agrupar considerando la
corrosidon como la interaccion del metal con el medio que le rodea, ésta
ocurre no solamente cuando un material de naturaleza predominante
metalica se encuentra expuesto al medio ambiente, sino también como
efecto de la interaccion con el medio que le rodea.

El proceso de corrosion esta presente en la mayoria de materiales
metalicos que se encuentren expuestos al ambiente, como se presenta en
la Tabla 11 Estos tipos de corrosion se clasifican de acuerdo con el
mecanismo que sucede, apariencia del dano y de las condiciones que lo
favorecen.




Estudio preliminar de obtencion de recubrimientos anticorrosivos base Niquel en placas
para el sector transporte

Tabla 1.1 Presencia de corrosién en materiales metalicos en diferentes medios

i -

a) Corrosion del acero p) Corrosion metalica de c) Corrosién en cascos de
embebido en concreto. estructuras metalicas embarcaciones.
expuestas a la intemperie

d) Corrosién en piezas de e) Corrosion en rieles de f) Corrosiéon en piezas de
ferrocarril fijacibn de soporte para
anclaje de embarcaciones

maquinaria industrial

Fuente: a), b), ¢), d) y f) autor, e) https://www.google.com/search?q=google+photos+corrosion

Los métodos de proteccion contra la corrosion estan en funcién de la
superficie a proteger, por ejemplo, en estructuras de acero en concreto se
emplean los sistemas de proteccion catdédica por corriente impresa y por
anodos galvanicos, en piezas de equipos que estan expuestas en
ambientes agresivos se utilizan recubrimientos metalicos y de pintura
(Figura 1.1).
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Figura 1.1 Recubrimiento metalico como proteccién contra la corrosién

En obras de alto impacto, la instalacion de servicios (agua, luz, gas, etc.,) es
una necesidad constante, por lo que muchos de estos servicios se instalan
sobre la estructura original de concreto (Ver Figura 1.2). Estas instalaciones
se fijan con birlos, tuercas y piezas de unién normalmente galvanizadas.

J

Figura 1.2 Instalacion horizontal de ducto de gas, en muelle de descarga, instalacion
con angulos y tuercas y birlos fijados a la pantalla del muelle

Como es de esperarse, al estar sometidas a condiciones de alta
temperatura y presencia de iones cloruro (Cl), estas piezas presentan
problemas de corrosidon en periodos cortos de tiempo de servicio.

Uno de los métodos contra la corrosion mayormente empleados es el
recubrimiento metalico, este consiste en recubrir la superficie que se
desea proteger con una capa de metal lo mas compacta y adherente
posible al sustrato.

En trabajos anteriores se ha encontrado y reportado que los
recubrimientos base niquel presentan diversas propiedades, entre ellas su
alta resistencia a la corrosion. Esta propiedad ha sido mejoraday reportada
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(A. Lopez Miguel 2021), su método de obtencion por via electrolitica y la
facil adquisicion de los precursores (reactivos quimicos) la colocan como
una opcion viable para ser aplicada en este campo.

1.2 Aspectos generales en recubrimientos de
Niquel

1.2.1 Mecanismo general de electrodeposicion

En la Figura 1.3 y 1.4 se presenta un esquema de los elementos de una
celda de electrodeposicién. La reduccion/deposicidon del catiéon metélico
del Niguel se lleva a cabo en el electrodo llamado catodo y la disolucion de
una placa de niquel (Aanodo proveedor de iones de Niquel). Este es
necesario para mantener la concentracidén constante de iones Ni?* en el
bano electrolitico.

El electrolito proporciona la conductividad necesaria entre los dos
electrodosy el espesor del depdsito de niquel estaran sujetos al tiempo de
inmersion de los electrodos en el bano electrolitico, de igual forma los
parametros que influyen directamente en el proceso son las propiedades
eléctricas, térmicas y quimicas del bano electrolitico.

Direccidn de corriente de electranes

-——
A Dierivador Surninistro
— de CC
Amperi metro .
Voltimetro Los aniones migran
hacia los anodos.
1 " Los cationes migran
1 | hacia el catodo.
—_
i+ @ |
Tl —= lones
% cr —
80, !
6(: r OH | Anodo
o — I l Tangue de
1 g : N || galvanoplastia

oz Electrolito
Caitoda

Fuente: Adaptado de http://www.sapiensman.com/tecnoficio/electricidad/eletrolisis_l.php

Figura 1.3 Proceso de electrolisis




1 Aspectos generales

Fuente de energia Una resistencia variable

Amperimetro —» _T '

F——wV
v Voltimetro 4
e

Catodo —— Anodo

Bario electrolitico —»

Fuente: Paula 2017

Figura 1.4 Diagrama del proceso de electrodeposiciéon de Niquel

El mecanismo de reduccion global de niquel reportado muestra que se
reduce de Ni (Il) a Ni (0), a un potencial de -0.25 V:

Ni%* + 2e™ - Nig, E®=-025V

1.2.2 Caracteristicas principales de los depésitos de
Niquel

Las principales caracteristicas de las que depende la calidad de los
recubrimientos de niquel, mencionadas por Mordechay y Paunovic
(Paunovic & Schlesinger, 2010) son las siguientes:

a) Espesor: los espesores obtenidos en la electrodeposicion, estan
sujetos al tiempo inmersion del electrodo y la corriente aplicada.
Esta definicion esta fundamentada en la Ley de Faraday (Bard 2022):

m = 1.095 (a)(1)(¢)

Donde, (m) es la masa depositada, (a) es la eficiencia de la corriente, () es
la corriente en amperesy (t) es el tiempo de la corriente que fluye en horas.

b) Corriente: La densidad de corriente esta en funcion de la geometria
de la pieza a recubrir, la forma en como esta ubicado con respecto
al anodo y las dimensiones del sistema de electrodeposicion. Las
Zonas con una mayor exposicion, particularmente son las aristas y
las zonas puntiagudas, las cuales tienen un elevado numero de
lineas de corriente, por el contrario, las menos expuestas conllevan
a menores lineas de corriente.
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c)

Poder de penetracion. Esta caracteristica tiene una relacion muy
completa entre la distribucién de corriente y la cantidad del
depdsito, cuando una disolucion presenta un elevado poder de
penetracion, el espesor de los depdsitos sera equivalente a la del
metal tanto en las zonas mas expuestas como en las ocluidas.
Estrés interno: Durante el proceso de electro cristalizacion o
deposicion de impurezas como, el hidrégeno y el azufre generan
fuerzas creadas en los depdsitos como resultado de ello.
Generalmente no es deseado, ya que existen casos en el que los
depdsitos tienen poca adherencia y un aspecto poco vistoso.
Adhesion: Para lograr una adhesion significativa, se recurre a una
limpieza extrema, sea quimica o fisica sobre la superficie del
depdsito. Una excelente adhesion se presenta a través del sustrato
cuando es continuo y sin interrupcion con la red del depdsito, sin
embargo, se le considera una buena adhesioén cuando la fuerza del
enlace es mayor que la de tension.

Nivelacion y ‘microthrowing power” (poder cubriente): Esta
caracteristica tiene la singularidad de formar un depdsito
homogéneo y uniforme, nivelando los defectos que tenga la
superficie del sustrato, como, aranazos o agujeros, de esta forma los
depodsitos resultaran con una apariencia lisa (tersa). El
“microthrowing power”, es capaz de rellenar las grietas mediante el
depdsito del metal y rellena continuamente sin ninguna clase de
nivelacién (Paunovic 2010).

1.2.3 Caracterizacion del baino electrolitico por Celda

Hull

Richard O. Hull (1935) propuso estudiar los banos electroliticos por medio
de “Celda Hull”" en banos electroliticos a nivel industrial, esto favorecio la
caracterizacion de parametros descritos del inciso a al f en el punto 1.2.2.
con mayor rapidez y permitia analizar el bafio a diferentes densidades de
corriente dentro de la misma prueba (Gabe: 2007). La celda es de forma
trapezoidal (Ver Figura 1.5, celdas comerciales), en donde el catodo (100 x
75 mm) se coloca de forma diagonal frente al anodo (75 x 65 mm) (Ver
Figura 1.5), permitiendo asi diversos perfiles de densidad de corriente (Ver
Figura 1.6) en una sola prueba. (Garcia: 2019).




] Aspectos generales

Fuente: Kocour 2022

Figura 1.5 Tipos de Celdas Hull comerciales

50 mm

Cathode —/.

+— Anode

66 mm
o 1 L

127 mm

Fuente: Garcia 2019

Figura 1.6 Caracteristicas dimensionales de la Celda Hull

Este diseno de celda, permite obtener sobre un mismo catodo su
respuesta a diferentes densidades de corriente, ya que las mayores
densidades de corriente se obtienen a 50 mm y las menores a 127 mm en
el catodo, esto reduce el numero de ensayos para encontrar las
condiciones optimas del sistema y por lo tanto una idea clara de la
influencia de las variables del proceso en la deposicion electrolitica.

1.2.3.1 Calculo de la densidad de corriente

La densidad de corriente es muy importante para lograr una
electrodeposicion metalica uniforme, esta constituye el parametro que
permitird modificar de manera rapida y en tiempo real la estructura del
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electrodepdsito. El valor de la densidad de corriente se determina
mediante el modelo matematico sugerido en la literatura (Dennis, 1993),
este relaciona la densidad de corriente en funcién de la intensidad de la
corriente aplicada (l) y la distancia medida sobre el catodo en donde se
encuentra la apariencia deseada (L), esto con la siguiente ecuacion:

DC =1(5.103 — 5.238Log (L))

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)

1.2.3.2 Zonas de densidad de corriente en un ensayo de
deposicion de Niquel en celda Hull

Para el analisis de los resultados en el capitulo 3, es necesario tomar en
cuenta los siguientes puntos:

El catodo (lamina de latén) que tiene el recubrimiento se divide en tres
zonas; la primera comprende la zona de alta densidad de corriente, es la
zona Mas cercana al anodo y representan los 3 primeros centimetros de
distancia entre el borde izquierdo hacia el centro de la celda (Ver Figura
1.7).

La zona de baja densidad de corriente corresponde a los ultimos 3
centimetros del catodo, se denomina asi por ser la parte mas alejada del
anodo (Ver Figura 1.7).

Zona de densidad de corriente media, de brillo o de trabajo, es la parte
central del catodo, esta zona es la zona que se debe analizar ya que de esta
depende directamente el comportamiento del bafo a evaluar (Ver Figura
1.7).

10
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Zona de
baja

ZOMA
POSREMENTE
RECUEBRIERTA

Fuente: Garcia 2019

Figura 1.7 Catodo de latén en celda Hull indicando las diferentes zonas de densidad
de corriente

1
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2. Metodologia

El Seguimiento del proyecto y actividades se realizé mediante los pasos
gue se describen en el siguiente diagrama de la Figura 2.1.

Caracterizacién del sustrato

Caracterizacién mediante celda Hull

Caracterizacion por placas paralélas y obtencidn del
recubrimiento

Caracterizacidén del recubrimiento (Composicién quimicay
morfologia)

B e e

Figura 2.1 Diagrama de la metodologia experimental

2.1 Caracterizacion del sustrato

Previa a la caracterizacion del sustrato, este es llevado a un proceso de
limpieza con disoluciones alcalinas como desengrasante y acidas para
activacion de la superficie, posteriormente a la eliminacion de humedad
en la superficie, esto puede ser mediante la aplicacion de aire caliente.
Como se describe en el diagrama siguiente (Figura 2.2):
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Lijado con
) ; Desengrase Activaciéon de Eliminacion
papel esmeril quimico  con -
Hidroxido  de superficie con de humedgd
180/600/2000 sodio  (NaOH) HCl al10% con aire
oM caliente.

Figura 2.2 Diagrama de tratamiento de superficie para el sustrato
La determinacion del area geométrica es un factor importante en el
disefo de experimentos, ya que esta permite determinar la densidad de
corriente a aplicar en cada sustrato a recubrir.

Como se indico anteriormente, el interés de este trabajo es obtener estos
recubrimientos sobre sustratos rondanas, tuercas y tornillos. Sin embargo,
en esta parte del trabajo se reporta Unicamente sobre sustratos planos
(rondanas).

2.2 Caracterizacion por Celda Hull

2.2.1 Diseho experimental

El disefo experimental considero los siguientes factores: corriente (3,2 y 1
Amperes) y tiempo (5 10 y 15 minutos) considerando constante la
temperatura del bano 45°C y la relacién de concentracion de las sales
precursoras [NiSO4*6H,0]/[CoSO+*6H,0] = 50% en peso. Obteniendo la
siguiente matriz experimental (Tabla 2.1):

Tabla 2.1 Disefio experimental para ensayos en celda Hull

CZ:::Z::S(I) Tiempo (t) (min)
3 10
2 5
1 10

2.2.2 Preparacion del bano electrolitico tipo Watts

El bano tipo Watts, se prepard con los reactivos mostrados en la tabla 2.2
a 45°C con agitacion constante en una parrilla eléctrica (Figura 2.3). Una
vez realizado el bano, este se dejo 24hr en reposo para alcanzar la
estabilidad quimica del bano y después se realizaron los ensayos de
deposicion en la celda Hull.

14



2 Metodologia

Figura 2.3 Preparacion de baino tipo Watts a 45°C y pH 4 para los ensayos en celdas
Hull

Para la obtencion de recubrimientos niquel-cobalto-boro se emplearon
los siguientes reactivos y equipos. Tanto para para limpieza del sustrato y
preparacion del bafno electrolitico tipo Watts.

Tabla 2.2 Reactivos y equipos para la caracterizaciéon por celda Hull

Reactivos

Equipos

-Hidroxido de Sodio (NaOH) (J.T Baker)
-Acido Clorhidrico (HCI) 0.IN (Karal)
-Sulfato de Niquel (NiSO4*6H,0) (Meyer)
-Sulfato de Cobalto (CoSO4*6H,0) (Meyer)
-Cloruro de Niquel (NiCly*6H,0) (Meyer)
-Acido Bérico (HsBOs) (Meyer)

-Dimetilamino borano (DMA) (Sigma
Aldrich)
-Dodecilsulfato  sédico  (CoH2sNaO4S)

(Sigma Aldrich)
-Cloruro de potasio (KCl) (3.T Baker)

-Agua destilada de conductividad 3
microsiemens por centimetro (US/cm)

-Material basico de laboratorio (vasos de
precipitado, agitadores magnéticos,
termdmetros, parrilla, etc.)

-Fuente de poder de 4 Amperesy 12 Volts
-Multimetro de alta impedancia

-Medidor de pH y conductividad

Las pruebas realizadas en este trabajo fueron en una celda Hull estandar
de forma trapezoidal con control de temperatura y una capacidad de 267
ml (Fig. 2.4). En cada ensayo se realizaron pruebas de tiempo y amperaje

aplicado. Los

resultados obtenidos permiten definir

condiciones

operativas favorables en cuanto a densidad de corriente se refiere.

15
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Figura 2.4 Celda Hull de 267 ml con control de temperatura y agitacion

2.3 Caracterizacion por placas paralelas

La caracterizacion u obtenciéon del recubrimiento por placas paralelas se
realiza en una celda de vidrio horizontal de borosilicato de dimensiones 26
X 76 mm. Se utilizaron dos anodos de niquel (separados a 3cm) y rondanas
de acero al carbono como electrodos de trabajo (ET) en un volumen de 30
ml| de bano tipo watts. La temperatura del bano se mantuvo en el rango
de 40 a 45°C y se monitoreo con un termometro de mercurio (Ver Figura

2.5y 2.6).

Termdmetro de mercurio

&

| Anodo
de
niquel

Anodo
de
niquel

Nivel del bafio

Figura 2.5 Disefno de placa paralela para la obtencién del recubrimiento en
rondanas de 21 mm de diametro exterior

16



2 Metodologia

Figura 2.6 Montaje experimental de ensayo en placas paralelas

2.4 Caracterizacion del recubrimiento

La caracterizacion del recubrimiento se realizé por medio de técnicas
fisicas y quimicas.

A continuacion, se presentan las caracteristicas (medidas y area
geomeétrica) de los sustratos:

Tabla 2.3 Descripcion de las piezas de unién (di.: = didmetro interior, de,: = didmetro
exterior)

Pieza de unién Caracteristicas

dint

dint =7 mm, dext =19 mm
A = nr? =307.87 mm? (0.0307 dm?) area de

una Cara

Area total =0.0615 dm?

Rondana

2.4.1 Caracterizacion Fisica

Como primera inspeccion al recubrimiento obtenido se realiza una
revision visual, en donde se busca que el recubrimiento se vea depositado
en toda la superficie del sustrato, si es asi, se observa el color o tonalidad
gue este recubrimiento presenta (ya que esto indica si hay un alto o bajo
voltaje durante la obtencion, normalmente el color obscuro a negro es

indicativo de un alto voltaje aplicado y un color gris a opaco una deficiencia
de voltaje).
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Después de la revision visual del color del recubrimiento se revisa que el
recubrimiento presente buena adherencia en toda la superficie del
sustrato, es decir, que durante la manipulacién de la pieza no exista
desprendimiento del recubrimiento, poniendo especial cuidado en las
esquinas u orillas (zonas en las que se generan altas densidades de
corriente).

Si el recubrimiento cumple con estos dos puntos importantes, se puede
continuar, de lo contrario se recomienda volver a tratar toda la pieza desde
la limpieza, y obtener nuevamente el recubrimiento.

2.4.2 Caracterizacion Quimica

Composicidon quimica por Espectrocopia de Energia Dispersiva (EDS)
(Analisis de superficie (morfologia) y mapeos de composicidon quimica.
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3. Resultadosy analisis

3.1 Caracterizacion del sustrato (Limpieza)

3.1.1 Resultados de composicion quimica del
sustrato

A continuacion (Tabla 3.1), se presenta la composicidn quimica elemental
del sustrato (arandela) y del material a utilizar como anodos (placa de
niquel).

Tabla 3.1 Composicién quimica elemental del sustrato y de la placa de Niquel

Elemento C Mn P S Fe
Wt % 0.18 0.5 0.04 0.05 Balance

Elemento Ni Otros | ----------- | —mmmmmmmeen | oo
Wt % 99.5 Balance | ----------- | —mmmemmeen | cmmeoee e

3.2 Resultados de caracterizacion por celda
Hull

Para el analisis de los siguientes resultados, la densidad de corriente con
la que se inicid la prueba fue de 3 Amperes, esto conforme lo aplicado
comunmente en banos tipo Watts.

Ensayo # I: En este ensayo se aplicaron 3 Amperes por un tiempo de 10
minutos, obteniendo el siguiente resultado:
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Y Y
Alta densidad de Media densidad de Baja densidad de
corriente corriente corriente

Figura 3.1 Catodo de Latén en el ensayo de 3 Amperes por 10 minutos

Enla Figura 3.1 se observa una lamina de latdén con el recubrimiento NiCoB
en su superficie, hasta una altura de 5 cm. Se observa desprendimiento del
recubrimiento (hojuelas/escamas) en la zona de alta densidad de
corriente, aungque no se observa negro ni con poros (la separacion entre
hojuelas es un problema de grietas), el recubrimiento es de buena
apariencia en general, sin embargo, el desprendimiento del recubrimiento
es un factor no deseado, este desprendimiento se observo durante toda la
longitud del recubrimiento. Por lo que se continuo con el ensayo ahora
disminuyendo la corriente y el tiempo aplicado.

Area de contacto de la disolucién h =5 cm, por lo tanto:
A=Bxh=10cmx5cm = 50cm? (0.5dm?)

Para el calculo de la densidad de corriente (DC) en celda aplicando esta
corriente, sera:

DC =1(5.103 —5.238Log (L)) Donde | =3 Ay L=85cm
DC =3A4(5.103 — 5.238Log (8.5)) = 0.726 A/dm?

Ensayo # 2. En este ensayo se aplicaron 2 A por un tiempo de 5 minutos,
obteniendo el siguiente resultado:
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A A
| I [
Alta densidad de Media densidad de Baja densidad de
corriente corriente corriente

Figura 3.2 Catodo de Latén en el ensayo de 2 Amperes por 5 minutos

En la Figura 3.2 se observa el recubrimiento obtenido en la placa de latdn,
de buena apariencia, recubrimiento en toda la superficie, brilloso, poco
desprendimiento del recubrimiento en la zona de alta densidad de
corriente y poco desprendimiento en la parte inferior de la placa. La
apariencia y adherencia del recubrimiento mejoré mucho en esta prueba,
sin embargo, se contindan ajustando los parametros del bano para
mejorar aun mas el recubrimiento.

Area de contacto de la disolucién h =5 cm, por lo tanto:
A=Bxh=10cmx5cm = 50 cm?(0.5 dm?)

Para el calculo de la densidad de corriente en celda aplicando esta
corriente, sera:

DC =1(5.103 —5.238Log (L)) Donde | =2Ay L=8cm

DC = 2A(5.103 — 5.238Log (8)) = 0.759 A/dm?
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Ensayo # 3: En este ensayo se aplico T A por un tiempo de 10 minutos. En
la Figura 3.3 se presenta la lamina de Laton obtenida al aplicar 1 A de
corriente durante un periodo de tiempo de 10 minutos.

I
Alta densidad de Media densidad de Baja densidad de
corriente corriente corriente

Figura 3.3 Catodo de Latén en el ensayo de 1 Amperes por 10 minutos

Se obtuvo un recubrimiento mas homogéneo en toda la superficie del
catodo, este se aprecia brilloso, con muy poco desprendimiento del
recubrimiento en la zona de alta densidad de corriente, por lo que se
tomaron estas condiciones para realizar la deposicion del recubrimiento
en placas paralelas.

Area de contacto de la disolucién h =5 cm, por lo tanto:
A=Bxh=10cmx5cm = 50 cm?(0.5 dm?)

Para el calculo de la densidad de corriente en celda aplicando esta
corriente, sera:

DC =1(5.103 —5.238Log (L)) Donde | =1Ay L=15cm
DC = 1A (5.103 — 5.238Log (1.5)) = 4.182 A/dm?

Los resultados obtenidos en la celda hull, permiten aplicar estas
condiciones experimentales de densidad de corriente y tiempo para
obtener los recubrimientos en los sustratos rondanas.
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3.3 Resultados de caracterizacién por placas
paralelas

Previo a la obtencidon del recubrimiento sobre sustratos planos (rondanas),
se realizd la limpieza de los sustratos como se indicd en la metodologia
(ver punto 2.1). Una vez limpios los sustratos, se analizaron por EDS, para
conocer su composicion quimica y su morfologia antes de depositar el
recubrimiento (Tabla 3.2).

3.3.1 Caracterizacion fisica y quimica antes del
recubrimiento

WD: 10.2 mm

Figura 3.4 Micrografias a 300x de la morfologia de la rondana de acero al carbono
después de la limpieza quimica

La micrografia de la Figura 3.4 revela una superficie libre de agentes
externos que puedan afectar la formacion del recubrimiento metalico
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sobre su superficie, sin embargo, es de observar una superficie rugosa, sin
porosy homogénea, esto favorecera la formacion del recubrimiento sobre

el sustrato.

£

Figura 3.5 Mapeo de composiciéon quimica de la superficie de la rondana de acero al
carbono, después del baifo de limpieza y antes de depositar el recubrimiento

Tabla 3.2 Composiciéon quimica del sustrato (rondana) después de la limpieza y
antes del recubrimiento

Elemento (o Mn S Fe
Wt % 0.18 0.5 0.45 Balance

A continuacion (Tabla 3.3), se presentan fotografias de los recubrimientos
obtenidos en rondanas de acero al carbono:
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Tabla 3.3 Inspeccién visual de recubrimientos obtenidos

Color: Plateado a brilloso.

Adherencia: la capa del recubrimiento no
se desprende al manipularlo, lo cual indica
buena adherencia.

Espesor: Visualmente no se observa un
recubrimiento amorfo, o de mayor espesor
en los bordes, lo cual senhala una buena
distribucion de la corriente.

Porosidad: En los primeros recubrimientos
se lograron observar poros en su superficie,
sin embargo, estos disminuyeron al
cambiar las condiciones de banfo.

Color: plateado, con poco brillo.

Adherencia: |la capa del recubrimiento no
se desprende al manipularlo, lo que indica
una buena adherencia.

Espesor: Visualmente no se observa un
recubrimiento amorfo, o de mayor espesor
en los bordes, lo cual indica buena
distribucion de la corriente.

Porosidad:Se observan poros, sin embargo,
en el analisis por microscopia se detalla mas
informacion.

Color: plateado a brilloso, caracteristico de
un recubrimiento homogéneo.

Adherencia: la capa del recubrimiento no
se desprende al manipularlo, lo cual indica
buena adherencia.

Espesor: Visualmente no se observa un
recubrimiento amorfo, o de mayor espesor
en los bordes, lo cual indica de la buena
distribucion de la corriente.

Porosidad:Visualmente no se observan
poros en la superficie.

Los recubrimientos obtenidos se observan brillantes, homogéneos, buena
adherencia, y sin poros, sin embargo, ciertos recubrimientos se observan
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opacos, es posible que se deba al incremento del contenido de cobalto en
recubrimiento, ya que estos recubrimientos no son de naturaleza brillosa
como los de niquel.

3.4 Caracterizacion del recubrimiento
(morfologia y composicion quimica)

3.4.1 Resultados de caracterizacion fisica
(morfologia)

A continuacion, se presentan las micrografias de la morfologia de los
recubrimientos obtenidos: Como puede observarse la electrodeposicion
del niquel y cobalto mayoritariamente en los recubrimientos se depositd
de manera homogénea, aunque es evidente el cambio de morfologia al
incrementar la temperatura (Figura 3.6y 3.7), principalmente a morfologia
tipo granular, lo cual se atribuye al incremento de energia cinética de los
iones en el bano electrolitico obteniéndose asi una mayor velocidad de
depdsito formando depdsitos (nucleos) de tamano superior al obtenido a
25°C. Los defectos como “microahujeros”, “fisuras” observadas en las
Figuras 3.6 y 3.7 (xXI000) son comunes en la formacion de este tipo de
recubrimientos y también han sido reportado por Gamboa, estos se
atribuyen a diversos factores durante la formacion del depdsito, desde la
falta de limpieza del sustrato hasta la formacion de burbujas por falta de
aditivos humectantes en el bano de depdsito.
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3. Resultados y analisis

Figura 3.6 Micrografias a x100, x300, x1000 de la morfologia del recubrimiento

El recubrimiento obtenido presenta una morfologia tipo granular sobre el
sustrato rondana, este tipo de morfologia se obtiene en recubrimientos
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ricos en concentraciones de sales de niquel y a temperaturas de 45°C de
deposicion.

"8 0B 6 Gman 1,00k BSESD.

IMT-S3700:8.00kV 5 9mm x5.00k BSE3D. ' ' 10.0um

IMT-S3700 8.00kV 5.6mm x5.00k BSE3D'

Figura 3.7 Micrografia x1000 y x5000 de la morfologia del recubrimiento
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3.4.2 Resultados de caracterizacion quimica

La distribucion de los iones de niquel, cobalto y boro en toda la superficie
del sustrato se verificd mediante el analisis de mapeos de composicion
guimica. Estos dan informacion cualitativa de composicion y distribucion
de los elementos en la superficie del sustrato, en donde una coloracion
uniforme indicaria un depdsito homogéneo.

A continuacion, en la Figura 3.8 se presentan los mapeos de composicion
para los recubrimientos obtenidos al variar la relacion de sales de cobalto
y niquel en el bano electrolitico, en estos mapeos, se identifica siempre un
recubrimiento rico en niquel (color azul y verde).

‘ L 3
e e 1D .. »

L

MAG: 4899x HV: 20 kY WD: 88 mm
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sev JOIf e fica)

MAG: 5000x HV: 20 kV WD: 10.1 mm

o (o B

MAG: 5000x HV:20 kV WD:9.9mm

Figura 3.8 Mapeo de composicion quimica del recubrimiento base niquel sobre
sustratos de rondanas

-Difraccién de Rayos X (DRX)

Para la determinar las fases presentes en el recubrimiento, se realizé un
analisis por difraccion de rayos X. El analisis de los patrones de difraccion
se realizd por medio de la posicion angular y altura de pico.

La figura 3.9 presenta el patron de DRX del recubrimiento en donde se
aprecian dos picos, un pico a 44°y 65° correspondiente a la formacion de
boruro de cobalto (CozB) y boruro de niquel (NiB), esto es reportado por
por Bekish y Campillo y atribuyen este tipo de fases a COs:B y NiB en el
recubrimiento. Estas fases en el recubrimiento son responsables de su alta
resistencia a la corrosion y de sus buenas propiedades fisicas.
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M1 DRX

Intensidad (u.a)

35 40 45 50 55 20 60 65 70 75 80

Figura 3.9 Patréon de DRX del recubrimiento depositado sobre las rondanas
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Conclusiones

Los resultados preliminares del estudio de la sintesis y caracterizacion de
los recubrimientos base niquel, permiten plantear a las siguientes
conclusiones:

a) Los parametros de operacion de un bano tipo Watts influyen sobre las
propiedades de los recubrimientos:

- La relacion de sales [NiSO4]/[CoSO4] 50/50 permiten obtener
recubrimientos ricos en cobalto (ligeramente opacos y porosos)
y en niquel (brillantes y con buena adherencia).

b) En relacidon con la evaluacion de las propiedades del recubrimiento en
funcién de las variables seleccionadas (Temperatura y Composicion) se
observa que el proceso es eficiente a partir de una relacion de sales en el
bano de 50% volumen.

v' Los recubrimientos obtenidos a 45°C presentan una morfologia
mayoritariamente de tipo granular y de tipo espinela, esto como
consecuencia de la temperatura, esta morfologia tipo granular es
relacionada con la resistencia a la corrosion que presenta el
recubrimiento.
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