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CAPITULO 1

INTRODUCCION.

Durante muchos anos, ha sido objeto de interés cientifi-
co y comercial el recubrimiento de cierios metales de bajo cos-
to, especialmente hierro con capas de oiros metales tales como
plata, oro, niquel, etc.; el fin que se ha perseguido en la mayo-
rica de los casos, ha sido el proteger al metal recubierto contra
la oxidacién vy a la vez darle mejor presentacién y elevar asi
el valor comercial del objeto hecho de ese metal.

El plateado y el dorado por procedimientos electroliticos,
ha sido empleado desde hace mucho tiempo; el estafiado, ni-
quelado, platinado, cromado, etc., hasta estos ultimos afios ha
sido utilizado en gran escala.

En los tiempos actuales el auge industrial, exige cada dia
mds piezas de metal hechas con materiales de bajo costo, que
a la vez reunan condiciones de duracién y presentacién. Por
ésto es que el niquelado se ha utilizado en grandes proporcio-
nes, ya que el nigqucl cs recistente a la oxidacidn, da buena
presentacién vy es [4acil de obtener. La aplicacién del nigquela-
do en galvanoplastia ha tropezado con serias dificultades de
las cuales sobrecalen tres:

a) Lentitud del proceso. b) Dificultad en el control del
bafio para obtener resultados uniformes. ¢) Falta de brillantez
en el objeto niquelado, requiriendo un pulimento mecdnico pos-
terior, el cual si no es hecho con esmero, se danha el depdsito
metdlico. Estas dificultades se fueron obviando poco a poco vy
con la aplicacién del bafo tipo Watts prdacticamente se han eli-
minado por completo.

Por medio de este baio, se niquela rdpidamente, su con-
trol es {&cil vy se presta a que el depdsito de niguel pueda ser
brillante sin necesidad de pulimento.

Para la aplicacidén de este tipo de bafo con éxito, es con-
veniente precisar las condiciones éptimas de trabajo y deter-
minar para ciertas condiciones los efectos que se producen
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cuando la concentracién de las substancias del bafio se modi-
fican o cuandco se les afiaden diferentes cantidades de subs-
iancias adicionales, tales como oxidantes, que son necesarias
para evitar porosidad en el depdsito.

’ En esta tesis se estudia el procedimiento de control en el
bafio estandard de tipo Watts v es inician invvestigaciones pa-
ra precisar las relaciones que existen entre las varias substan-
cias gue forman la composicién del bafio tipo Waits, v deter-
minar las condiciones éptimas del trabajo.

A) PRIMEROS BANOS PROPUESTOS

A mediados del siglo pasado se utilizd y perfecciond la
técnica para el revestimiento electrolitico con metales como la
Ag, el Cu v ciros; en cambio el niquelado tan usado en nues-
tros dias, v gue, como sabemos proporciond tan bellos y sélidos
recubrimientos, no fué utilizado industrialinente hasta afios des-
pués.

Es sabido gne el niguel puede ser preparado de sus sa-
les simples tales como el cloruro v el suliato en forma de metal
denso y consistente, pero por mucho tiempo ne se encontraban
en el mercado sus sales puras ya gue el niquel en si, carecia
de aplicaciones.

Roults (8) en 1843 tratd el recubrimiento con nicquel, pe-
ro como las sales de que disponia eran impuras debido a que
contenian hierro, obtuve depdsitos poco adherentes v muy du-
rOoS.

Botcher (2) describid el primer bafioc de nigquel con el cual
se obtenian depdsitos aparentemente satisfactorios, utilizé un
bafio que contenia sulfato de nigquel vy amonio. Este método to-
davia tiene un empleoc general.

Uno de los progresos mds importantes en depdsitos de
niquel se debe a Weston (17) el cual en 1879 descubrié que aha-
diendo dcido bérico libre al bahio de sales de niguel, se obtie-
ne un depdsito de color blanco v al mismo tiempo este d&cido
funciona como regulador del pH de la solucién.

Posteriormente a los ensayos de Boticher, se publicaron
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varias patentes para el niquelado industrial; entre ellas se pue-
de citar la de Adams (1) que se refiere al empleo de un elec-
trolito formado por: sulfato de niguel y cloruro doble de amo-
nio y nigquel. Ademds introdujo los primeros dnodos solubles
que contienen hierro y carbdén.

Mdas tarde Watts (14) en 1915 presentd su estudio sobre
depdsitos de niguel que formdé las bases para el establecimien-
to del bafo tipo Watts que a través del tiempo y gracias a la
colaboracién de laboratorios de investigacidn de institutos cien-
tificos llegd a ser el tipo de bano de niguel mdas usado en Ila
actualidad.

. Todd y King (12) en 1920 encontraron que afiadiendo go-
ma tragacanto a una solucién nigqueladora y que contuviera
sulfato de niquel y amonio mejoraba el depdsito.

Después Phillips (6) estudid la influencia del pH y obser-
vé que a un pH bajo, el depdsito adquiria mayor proteccidn que
o un pH alte y que la dureza del depdsito no estd directamen-
te influenciado por el pH.

En 1939 Dupont (4) estudié los factores que influyen en la
calidad del depésito tales como: temperatura, pH, densidad de
corriente, etc., vy sugirié una reduccidén a la densidad de corrien-
te cuando se tratara de superficies dsperas de hierro fundido.
En el mismo afio Weisberg (15) dié a conocer un bafio rdapido
tipo Watts en el cual se obtenian depdsitos duros siendo este
depédsito mds duro con adiciones de formiato de niquel o sa-
les de amonio. En los bafios que contenian formiato el picado
era menos frecuente y para evitar lo guebradiza debia agre-
garse el bafio dcido naftalensulfénice.

Examinaron cerca de cien compuestos orgdnicos Wit-
tum y Raub (18) para obtener depdsitos de nigquel brillante
en un bafio de sulfato de niquel cloruro ¥ de niquel y dcido bé-
rico. Para ayudar a la brillantez y ductibilidad del depdsito
Hoffman, (5) en estos tultimos ahos, ha estudiado el efecto de
los dcidos sulfénicos alifdticos gque contienen un substituyente

ciclico.
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Estos han sido unos de los Gltimos trabajos sobre nigue-
quelado y por lo reciente de ellos, se concluye que se siguen

haciendo estudios para obtenerlo en forma mds segura, eco-
ndémica y prdctica.

BANOS DE NIQUELADO QUE SE EMPLEAN AC-
TUALMENTE
Son muchas las soluciones empleadas en general hasta
la fecha, sin embargo se pueden clasificar en un nGmero limi-
tado de tipos.

a) Bafios con zal doble de mniquel.

Los banos con sal doble de niquel (10) conteniendo sul-
iato de nigquel v amonio, cloruro de amonio vy dcido bérico, tie-
nen un bajo contenido de niquel aproximadamente 25 g/1., pue-
den ser empleados a la temperatura ambiente vy con baja den-
sidad de corrietne. Esta solucién se emplea cuando se necesitan
capas delgadas sobre bronce o para articulos baratos.

Bafios de alto contenido de sulfato de niquel.

Otro de los bafios es el de alto contenido de sullato de
niguel ideado por Thomson (11) para el recubrimientio del Zn
v sus aleaciones. Contiene sulicto de niquel, un cloruro que
puede ser sodio, dcido bdrico v un alto contenido de suliato
de sodio. Este bafio permite el depdsito de nigquel direciamente
en el Zn. sin la formacién de rayas negras, cuando la densi-
dad de corriente es baja.

El depdsito tiende a ser quebradizo y muchas veces se
deposita una capa de nigquel mds duactil sobre una capa delga-
da preliminar, que se ha obtenido de un bano con Jgrandes
‘cantidades de sullato de niguel.

Sin embargo no siempre se obtiene una unidn satistac-
toria entre dos capas de niquel vy como es muy estrecho el -
mite gue hay enire la densidad de corriente necesaria para que
el depdsito no quede manchado, se ha propuesto depositar una
capa de cobre sobre la de niquel, la capa de cobre reemplaza
a la capa de niquel de estos banos, particularmente cuando se
emplea unc segunda capra de niguel brillante.
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Los bafios de alto contenido de sulfato se emplean por

lo general para capas delgadas de niquel.
c) Bafios a base de cloruros

Los bafios que contienen Unicamente cloruros, propues-
tos por Wesley y Carey (18) tienen una alta coductibilidad v
eficiencia catédica v anddica; con la ventaja, de que son apro-
piados a una produccién intensa. Para evitar su corrrosién se
emplea un equipo especial.

. d) Baios de mniguel brillante

Entre los numerosos bafios de nigquel usados en nuestros
dias, sin lugar a duda los mds importantes son los de niquel bri-
llante. En éstos se consumen mdéds anodos que en todos los de-
mds bafios. Los bafios modernos de niquel brillante consisten
en un bafio tipo Watts modificado:; por lo general contiene de
75 @ 90 g/l., de niquel, al que se le han agregado compuestos
orgdnicos para poder producir una capa de niguel brillante;
por otra parte los mismos metales base pueden ser electrode-
pdsitados ya sea en soluciones de niquel brillante o en bafios
Watts.

La diferencia entre el niquel brillante modreno vy el an-
tiguo es que actualmente se pude aplicar en cualgquier espesor
va sea que se crome © no, sin que se avejigue, levante o quie-
bre; el brillo es md&s intenso vy el niguelado aparece mds terso
que el metal base o el de la capa anterior; por otra parte los
bafios de niguel briilante moderno son mds rdapidos.

El mismo tipo usado para el bafio Watts modificado, pue-
de emplearse para el niquel brillante, pero con ciertas precau-
ciones.

BANOS DE NIQUELADO TIPO WATTS.
Generalidades
Desde 1915 ha alcanzado gran importancia el bafio de “'ti-
po Watts'’; como fué propuesto originalmente contenia: 240 g/1
NisSQ,.6H,O, 20 g/1. de NiClL..6H.,O v 20 g/1 de H,BO,. En una
modificacién posterior este bano tenia en su composicién el do-
ble de cloruro v de dcido bdrico. Esta férmula es buena para
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una densidad de corriente de 4.3 amp/dm? a una lemperatura
de 43°C. Trabajando en las mismas condiciones a una densidad
de corriente de la mitad o del doble, atin da un buen resultado

Por otra parte si se quiere niguelar con una densidad de
corriente mcs baja, por ejemplo de 2.1 ampdi. el contenido de
SO v 1 pueden ser la mitad de lo ya mencionado.

En caso de usar una densidad de corrriente mdas alia, es
preferible aumentar la concentracién total de iones Niv™ vy Ccr
(300 g/1 de NiSO,.6H,O vy 80 g/1 de NiCl,.6H.O).

El limite superior prdctico para operar con la {érmula del

Bafio Watts, se considera que sea de una densidad de corriente
promedia de 6.2 amp/dm?. Este valor resultaria en densidades

de corrientes localizadas de 10.8 amp/dm?* o mds. Tales densi-
dades se usan en bafios mds concentrados vy generalmente o
temperaturas mds altas.
Una {érmula englobando todas las variantes bajo las

cuales se opera en Bafos Watts comercial es:

NiSO,. 6H.O de 110 a 375 g/1; NiClL,.6H,O de 15 a 75 g/1
y H;BO, de 15 a 45 g/1.

Con las cantidades anteriores varia el contenido de Ni
entre 28 v 100 g/1 de 4.5 a 22.5 de Cl; para bafios atin mds di-
luidos se usan densidades de corriente mds bajas.

Los tanques o cubas electroliticas pueden ser de: Bake-
lita, madera forrada con plomo, de hierro cubierto con hule o
de vidrio. La forma y tamaino de estos recipientes varia de acuer-
cdo con el trabajo a gque estén destinados.

Los dnodos son de nigquel electrolitico de 99% de pureza
en su mavyoria con una seccidn transversal eliptica de ejes de
8 v 4 cm. vy una longitud de 25 a 50 cm.

., segun el uso gque se
se les vaya a dar..

En este caso particular los c&todos son matrices para la
fabricacién de discos gue estdn hechas de Cu electrolitico
niendo una forma circular,

aproximado

te-

de 0.635 mm- Estos se niquelan para obtener un
original; el cual se vuelve a niquelar y cobrizar. Para que la
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segunda capa de niguel vy cobre se pueda separar de la prime-
T4, es necesdrio un bafic de K,Cr.O,; con objeto de pasivar la
primera capa de niguel y despegar para obtener asi el molde.

Estos electrodos por lo general van colocados sobre ba-
rras de cobre de tamafio variable.

b) Funcién de las substancias que lo componen.
1.—Sulfato de Niquel

Le funcién primaria del sulfato de niquel es la de pro-
porcionar iones metdlicos v ayudar a la mejor distribucién del
niquelado.

2.—Cloruro de Niguel-

La funcién principal del cloruro de niquel presente, es la
de producir iones cloruro, caunque coniribuyen los iones nique-
losos a aumentar la concentracidén del bahfo.

Dorrance y Gardiner (3) han demostrado que estando
presente una cantidad suliciente de i6n cloruro se reduce la
polarizacién del dnodo evitando su corrosiéon y haciéndolo mdas
eliciente. Se ha encontrado que un ligero cumento en la con-
centracién de iones cloruro, aumenia la calidad de la corro-
sién del dnodo, la tersura del depdsito v por el catodo pasa una
mavor densidad de corriente; pero si por el contrario hay una
disminucién de iones cloruro, la pelicula del cdtodo es mdas del-
gada que la que se obtience normalmente.

3.—Acido Bérico.

El dicdo bdrico funciona como una solucidn reguladora,
avuda a producir depdsitos mds delgades y dd& tersura al ni-
quelado la ausencia de éste dcido trae como resultado un depdsi-
to duro, guebradizo, lustroso y generalmente picado.

4.— Agentes adicionales.

En los bafios gue no contienen ninguna substancia or-
gdnica se puede emplear perdéxido de hidrégeno para evitar el
picado. Debido a que el perdéxido de hidrégeno es un agente
oxidante, no se debe usar en los bahos que poseen compuestos
orgdnicos por que los descompondrian, en éste caso se usa for-
maldehido, sulfato o cloeruro de cobalto en muy pequefias can-
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tidades.
Si se desea gque el niquel sea brillante se anade goma

tragacanto o ardbiga; pero si ésta estd en exceso, la capa de
nigquel se vuelve quebradiza. Si se croma posteriormente las
capas de cromo y niquel se leventan con mucha facilidad.

5. —pH.

Es de gran importancia el control del pH; la variacién
md&s pequeia del mismo, ain de décimas, puede aumentar con-
siderablemente el picado.

En los bafios de tipo Watis de baja concentracién de clo-
ruro, se ha observado gue el limite en el pH es de 3.0 a 5.0 para
evitar en lo posible el picado del niquel.

Para mantener el pH en su limite adecuado, hay que va-
lerese de agentes estabilizaordes tales como el dcido bdrico.

En el bafo electrolitico, debido o las modificaciones del
pH, debe rectificarse diariamente en el uso continue del bafio
tipo Watts el pH generalmente caumenta y con el fin de bajarlo
se usa ya seax la adicién de dcido sulfarico o clorhidrico depen-
diendo del anién deseado.

VENTAIAS SOBRE OTROS BANOS

Las principales ventajas que ofrece el bafio de Watts com-
parado con los otros tipos de bafos antes mencionados son:

la. Es f&cil el depdsito del niguel sobre cualquiera forma

de cdtodo.
2c. La rapidez con que se efectia el depdsito de niquel

es mucho mayor.
2a. El control del bafio es mds sencillo que en otros ba-

nos
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CAPITULO I1

APLICACION DE ESTE TIPO DE BANOS EN LA FABRICACION
: DE DISCOS.

La fabricacién de discos de gramdfono ha alcanzado gran

importancia en la actualidad. ya que esta industria est® exten-

dida en todo el mundo.

El proceso de fabricacién de estos discos es el siguiente:

El cantante graba su voz en un disco que reproduce. fiel-
mente el sonido, pero que estd hecho de un material tan deli-
cado que no puede ser tocado con agujas comunes y corrien-
tes. Este disco que en términos de fabricacién se lama ‘‘acetc-
to”, es enviado al Departamento de Produccién de Matrices en
donde se sujeta al siguiente procedimento:

lo.—Se deposita sobre este ‘acetato” una capa de plata
con el fin de hacer conductora su superficie, este recubrimien-
to es tan pequeno, que no proporciona ninguna distorcidén en el
sonido gue se reproduciria después en el disco ya terminado.

Sobre este recubrimiento de Ag se le deposita una capa de Cu

de un grueso que varia enire 0.635 y 1.00 mm. Terminado ésto
se separa el “Acetato” del duplicado Ag y Cu guedando por
lo tanto una reproduccién negativa del acetato o disco original
hecho de Cu con una cara plateada. A esta matriz se le deno-
mina 'Matriz Original’’.

Por la misma delicadeza de la Ag se regquiere un depd-
sito que permita gque esta matriz original pueda conservarse
en perfectas condiciones. Este depdsito debe de ser de niquel.

La "Matriz Original negativa’” se introduce en una solu-
cién de K,Cr.O,; gque permite hacer pasivo el Ni y que al ser in-
rroducida en un bafio de sales de Ni pueda hacerse una copia
oositiva de su superficie, la cual es recubierta a su vez por una
capa gruesa de Cu O.635 a 1.00 mm. La mairiz original se se-
para mecdnicamente de su reproduccién gue viene formando
la '‘matriz molde positiva” que contiene las mismas caracteris-
ticas que el acetato original. Esta matriz molde positiva. se su-
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jeta al mismo proceso que la matriz original negativa antes men-
cionada vy bajo este mismo procedimiento se obtiene la "ma-
triz duplicado negativa’.

De la matriz molde positiva pueden obtenerse un sinni-
mero de matrices duplicados negativas. Estas matrices dupli-
cados negativas son las que instaladas en prensas hidratlicas
dentro de las cuales se introduce un material pldstico caliente,
forman el disco gue se conoce en el mercado. )

Estas matrices duplicados pueden producir sin deterio-
ro alguno, de 500 « 5000 discos.

Como se ve por lo anterior, en la fabricacién de discos
se requiere un sinnumero de matrices metdlicas gque reunan los
requisitos de dureza, facilidad de produccidén., ductilidad, preci-
cidn en su manufactura y que permitan darle al material plds-
tico que forma el disco agradable presentacién.

Los metales que mejor resultados han dado para produ-
cir matrices con estos requisitos son el cobre recubierto con la
capa de niguel.

El recubrimiento de niguel es esencial en la manufactu-
ra de una matriz.

Durante mucho tiempo, antes de que se desarrollara el
bano de niquel tipo Watts, la produccién de matrices y por lo
tanto la produccid de discos se vid obstruida, por no ser posible
recubrir matrices de cobre con niquel en corto tiempo.

El bafic de cobre al desarrollarse permitia producir ma-
trices de cobre en poco tiempo y exigia que el recubrimiento
de nigquel fuera tambkién rdpido para poder asi fabricar discos
en cantidad y en el menor tiempo posible después de haber si-
do grabado el disco original.

Con la aplicacién del bano tipoe Watts para la produc-
cién de discos, ya es posible que en un plazo no mavyor de cua-
iro horas, después de haber grabado un disco, puedan hacerse
las matrices necesarias para tener una produccidn continua en
el Deprartamento de Prensas de 60 o 70 discos por hora.
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CAPITULO III

METODOS DE CONTROL

En los bafios de niqueladeo, es necesario tener controla-
das las concentraciones de sus componentes. por lo tanto las de-
terminaciones. cuantitivas que se efectian son importantes. Poa-
ra este caso son las siguientes:

Sulfato de niquel, cloruro de niguel vy &cido bdérico.

Determinacién de Ni Total (7)

Para la determinacién del niquel total, se necesitan so-
luciones de pircfosfato de sodio vy cianuro de sodio.
Na,P2O;.10H,O.— 50 g de NH.Cl, 2 g de KI vy 50 g de Na,P.O-..
10H,O disueltos en un litro de H,O destilada.

NaCN.

Se disuelven 2 5g de NaCN y 1.7 g de Ag NO, en un
poco H.O destilada y se afora a un litro. Para titular esta solu-
cién se procede como sigue: pésense exactamente 4.0 g de Ni
metdlico puro, agréguense 140 ml. de HNO,; v 60 ml. de H.O
destilada,, hiférvase hasta la agpariciédn de vapores nitrosos, una
vez fria afdérese a un litro.

Témense 20 ml de esta solucidn y diluyase en 50 ml. de
H,O destilada, anddase 7,5 ml. de la solucién de Na,P,O,10H.O.
Anddase NH.OH concentrado, gota a gota hasta que la solu-
cién muestre un color azulado v el clor del NH,OH sea débil,
son necesarias cerca de 3 gotas para una solucidén de pH alto.

Titilese con la solucién de NaCN hasta que el precipi-
tado formado se disuelva.

Los ml. de NaCN empleados, corresponden a los mgs. de
Ni en la muestra.

Nigquel Total.

Pipetéese 5 ml. de la muestira en un mairaz erlenmevyer
de 250 ml. dihﬁygse con 50 ml. de H.O destilada, aiRddase 75
ml. de la solucién de Na,P,0O,.10H,O. Anddase NH,OH concen-
trado, cjotcx a gota, hasta que la solucidn muesire un color azu-
lado vy el clor del NF,OH sea débil.
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Tithlese con una solucién de NaCN, hdasta que el preci-
pitado gque primero aparece, se disuelvca, (

Determinacién de Cloruro. (13)

Para esta determinacién se emplea AgNO,O.IN gue se
prepara en la forma siguiente: se pesan aproximadamente 18 g
de Ag NO,; se disuelven en un poco de H,O destilada, una vez
disuelto se lleva el volumen «a 1000 ml.

Para titular esta solucién se procede como sigue: se pesa

con toda exactitud 14613 g de NaCl v se disuelven en un ma-
traz atorado de 250 ml. La solucidén resuliante es exactamente
decimonormal.

Témese 5 ml. de la solucién de NaCl en un matraz v di-
lyase con H,O destilada, anddase 5 gotas de K. CrO, al 5%,

Tittillese con la solucidén de AgNO, hasta que al agre-
gar una gota la solucidn cambia de amarillo a rojizo.

Conociendo los ml. de Ag NO,; gastados, se obtiene la
normalidad de esta solucién empleando la {drmula NxV=— N'xV".

Cloruro.—Pipetéese 5 ml. de la muestra a un matraz er-
lenmever de 250 ml. agréguense 50 ml. de H.O destilada v 5
gotas de K.CrO. al 5%.

Tittilese con la solucién de Ag NO, hasta que el precipi-
tado formado tome un color rojizo; Siempre y cuando el pH de
la solucién no sea muy dcido. pues de oiro modo se disolveria
el cromato de plata precipitado en el punto de equivalencia.

Determinacién de H,BO,. (9)

Para ésta determinacién se emplea NaOH O.IN que se
prepara en la forma siguiente: se disuelven 4 g de NaOH en H.O
destilada recientemente hervida; se afora a un litro.

Se pesan 0.2 g de dcido axdlico Q.P. v se disuelven en
100 ml. de H.O destilada, agréguense unas gotas de bromo-
cresol violeta.

Tittilese con la solucidn O.IN de NaOH hasta que el co-
lor de la solucidén pase a morade.

H,;BO,;.—Pipetéese 2 ml. de la muestira a un matraz erlen-
mever de 250 ml. agréguese suficiente manitol hasta formar una
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‘pasta, después agréguese 1 ml. de indicador bromocresol vio-
leta.
Titalees con NaOH O.IN hasta gue el color cambia a ver-
de obscuro v luega a morado (el punts final es morado).
Determinacién de pH.

Se empelan dos métodos: El colorimétrico y el potencio-
métrico.

El colorimétrico estd basado en el empleo de indicadores.
Para la determinacidén se puede usar el colorimetro W.A. Tay-
lor Co. que consiste en una gradilla con 17 tubos de ensave es-
tando colocados uno con solucidn tipo y otro con H,O destila-
da. ésta gradilla se desliza sobre una ranura gue le sirve de
guia, en la parte posterior hay 3 cavidades en las que se colo-
can 3 tubos de ensaye con la solucién problema.

Al tubo del centro se le agrega de 0.1 a 0.2 ml. del indi-
cador adecuado, segin sea el pH de la solucién problema con
indicador en la mismo direccién del tubo que tiene H,O desti-
lada.

Los indicadores empleados son: azul de bromo fencl pa-
ra un pH de 3.0 a 4.6 verde de bromo cresol de 38 a 5.4; rojo
de bromo fenol de 5.2 a 6.8. _

Esta determinacién no es muy exacta, pues la solucidén
tipo varia en 0.2 unidades de pH y se necesita tener cierta pr&e-
tica para distinguir las diferentes tonalidades de verde que io-
man los indicadores en presencia de iones niquelosos.

El! método potenciomeétrico es mucho mds rdpido vy exac-
1o que el colorimétrico, puesto gque aprecia hasta las centésimas
de pH-

Las determinaciones se hicieron en un potecidmetro mar-

ca Cambridge Indicator, que tiene electrodos de vidrio v es de
manipulacién sencilla.

Impurezas.

La impureza que hay que evitar con mavyor frecuencia
es la presencia del ién fierro, el cual pasa a hidréxido ferroso -
por medio de un tratamiento con carbonato de niquel a un pH
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de 5.5 Como los componentes de este bafio permiten la adicién
de agentes oxidantes, el idén ferroso pasa a térrico por esta adi-
cién, cuya precipitacién serd completa a un pH de 5.5 o ma-
vor. Las sales de aluminio pueden eliminarse por un iratamien-
to parecido, siempre vy cuando el pH de la solucién sea mayor.

A pH de 1§>.5 o mds alio el zinc precipita como hidrato
de zinc que puede ser eliminado por filtracién. Debe tenerse
cuidado gue el pH no exceda de 6.5, ya gue el hidréxido de ni-
cquel también precipita en estas condiciones.

La grasa gque constituve otra de las impurezas en el ba-
no, se elimina [dcilmente «al puriflicarse con carbdén activado,
pero para una limpieza continua del bano, se puede eliminar
de la superticie junto con el polvo que ilota, por medio de papel
absorbente, el cual se deja unos instantes sobre la misma v se
recoge con cuidado.

La solucidn debe liltrarse por lo menos dos veces a la
semand, pues si la solucidn estd sucia, el depédsito resulta 'gra-
noso” v la cantidad de perhidrol que debe anadirse para que
el niquelado no se pigue, varia en parte con la pureza del ba-
fno. La {iltiracién puede hacerse por medio de un filtro mecdnico
pasando la solucién a otro tangue v asi lavar perfectamente
el serpentin. los dnodos, barras v el tangue; después volver o
pasar la solucidén cambidndole los discos filtrantes al aparato
citado. Si no se dispone de este {iltro se puede pasar la solu-
cién a través de un fieltro grueso gue da resultados satisiac-
torios.

Es conveniente purificar la solucién cada 30 dias aproxi-
madamente. Esta purificacién debe hacerse en la forma siguien-
te:

Se calienta la solucidén a 60°C v se le agrega el carbonato
de niguel {1 g/1) disuelio en agua destilada, agitando conti-
nuamente, después se le afade carbdén activade (4 g/l1) vy se
continta la agitacidn,

Por Altimo se le adiciona perhidrol (0.004 g/1). Se deja
reposar. durante cuatro horas; se filtra con precaucién, se lava
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. el tanque perfectamente y se vuelve a pasar la solucidén con el
filtro limpio.
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CAPITULO 1V

PARTE EXPERIMENTAL
A) Aparato.

Para determinar las mejores condiciones de concentra-
cién de iones, pH, substancias reguladoras, reactivos protec-
tores etc., para electrélisis de tipo Watts, fué necesario disenar
un tanque electrolitico el cual después de varics intentos v mo-
dificaciones se construyd en la siguienile forma:

Un tancue rectangular para la solucién {abricando de un
material aislante, que en esie caso fué de bakelita con una ca-
pacidad de 100 litros, v de las siguientes dimensiones:

40 cms. de ancho, 50 cms. de largo, 50 cms. de alto v la
pared de 1 cm. de gaspesor

Para la variacidén de la temperatura de la solucidén fué
necesario usar un serpeniin de plomo (el cual es muy poco ata-
cado por la solucién empleada), por
por o agua firia. La temperatura se

tiempo un termdériciro sumergido on
iemp =}

el que se hizo pasar va-
controld dejando todo el
el bano.

Los electrodos van colocados sobre dos barras de cobre
de 1.5 c¢m. de didmetro por 60 cms. de largo, siendo una fija
v otra mévil. En la karra lija que es la positiva van colocados
los dnodos que en este caso son de niguel electrolitico de 99%
de pureza; con seccidén transversal eliptica de ejes 8 y 4 cms.
v una longitud de 40 cms.

La barra negaliva se construyd mdvil, por que asi el de-
pdsito obtenido es mds uniforme y se evita en parte el picado
v sobre ella va colocado el cdatodo o prueba (matriz) por me-
dio de un gancho de cobre el que se sostiene a la barra con una
abrazadera de presidn y en el otro exiremo a la matriz por me-
dic de un tornillo de bronce con tuerca de pasta. El gancho se
aisla con tubo de goma en la parte que estd en contacto con la
solucidén para evitar los depdsitos de niquel durante la prueba.

El movimiento de vaivén de la barra que estd montada
sobre rodillos paralela a la barra positiva vy a una distancia de
18 cms. se obtiene de un motor General Electric v un reductor
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de velocidad marca Bona, Co., el moviimento se transmite por
un sistema de biela cuya carrera es de 10 cms. v hace 31 mo-
vimientos completos por minuto.

La corriente eléctrica necesaria para las pruebas se ob-
tuvo de un convertidor de corriente del tipo motor-generador
" Motor Generator Corporation’ Para controlar la corriente se
usd un amperimetro 'General Electric Co. Type D-8" con esca-
la de 0 a 30 amperes, un vélmetro Triplet modelo 524 con esca-
laa de 0 a0 15 volts y un'redstato "Hanson Munning Tank Rheos-
tat” del tipe de resistencias en paralelo para 60 amperes como
mdaximo,

B) Nigquelado.

Con el fin de que el dcpdsito de niquel sea uniforme es
necesario preparar la matriz que es de cobre, con la primera
capa de niquel, de modo gque no tenga grasa. polve v otras
impurezas gque impedirian se depositara el metal de un modo
correcto. La preparacién consiste en: a) Lavade vy b) Niquelado
propiamente dicho.

a) La matriz se lava perfectamente con gasolina vy un
cepillo de cerda frotdndcle con cuidado v después se seca con
un pedazo de manta; en seguida se le pone la solucién diluida
de cianuro de sodio con un cepillo vy después bien lavada con
agua, se sumerge en dcido sulfarico al 15% para neutralizar
la reciccidn alcalina que puede haber quedado, se vuelve a la-
var con agua y se sumerge en una solucidén de dicromato de
potasio, ésto tiene como objeto que el niguel no se adhiera
a la primera capa de niquel y asi poder despegar la segunda
capa para obtener el molde.

b) Para niquelar correctamente hay que cerciorarse que
el pH, temperatura, concentracién de los substancias que comn-
ponen e) bafio y los agentes oxidantes estén en las condiciones
dptimas de trabajo. Hecho ésto, se procede a dar corriente de
2 amperios por decimetro cuadrado y 3 voltios, después se co-

loca la matriz en el gancho y éste a su vez se2 sujeta a la barra

mévil. -

-38-




El tiempo requerido que se tomd para estas pruebas fué .
de 15 minutos principidndose a contar desde el momento en que
se sujetd el gancho a la barra; transcurrido este tiempo se sa-
ca de la solucidén vy se lava la motriz con agua fria.
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CAPITULO V

RESULTADOS.

ANTECEDENTES:

Para detlerminar las mejores condiciones de operacidén
en un depdsito de sales de niquel se estudiaron una serie de
variables de las cuales depende el éxito de la elecirdlisis. Con
el fin de precisar estas condiciones se tomdé como referencia el
aspecto, tenacidad, ternura, opacidad y resistencia del depésito.

Entre los defectos encontrados en un mal niguelado se
pueden citar: picado, “granoso’, roto, fuertemente adherido,
quebradizo, depdsito en forma de escamas, lustroso, duro, man-
chado v con aspecto de quemado.

Con estos defectos se hizo una escala convencional en
la cual se clasificd el depdsito como:

MALO. REGULAR. BUENO., Y MUY BUENO.

MABLO-—Cuando son varios los defectos o uno predami-

nante muy marcado.

REGULAR.—Cuando el nimero de defectos es menor o el

predominante ha disminuido.

BUENO.—Si uno o dos de los defectos son leves.

MUY BUENO.-——Cuando carecen de defectos.

Con objeto de determinar las condiciones dptimas del ba-
fio se efectuaron experiencias variando uno sélo de los factores
v manteniendo constantes a los demds determinando asi las con-
diciones éptimas de cada variable y por consiguiente la compo-
sicidn y condiciones de trabajo del bafio mds eficiente.
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Variando la concentracién del NiSO4.6H20 ¥y permaneciendo
os demds factores constantes, la grdfica siguiente ex -
plica los resultados obtenidos en la prdctica.
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Variando la concentracién del NiCl2.6H20 y permaneciendo
los demds factores constantes, la grafica siguiente ex -
plica los resultados obtenidos en las diferentes pruebas.
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Variandc la concentracién del H3BO3 y permaneciendo cchstantes
los demds factores(excepto el pH), la grdfica sigulente expli-
ca los resultados obtenidos en las diferentes pruebas. '
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Variando la temperatura y permaneciendo
los demds factores constantes, la grdfi
ca siguiente explica los resultados ob-
tenidos en las diferentes pruebas.
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Grdfica relacionendo el plcado con la santidad de H202 afiadida, y permaneciendo constantes los de‘mﬂu factores.
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CAPITULO VI

DISCUSION

A).—Efectos del sulfato de Niquel.

Para estudiar el efecto del sulfato de niquel se hicieron va-
rias pruebas variando la concentracién de 0 « 350 g/l. encon-
trémdose lo sigiuente:

Con 0 a 50 g/! el depdsito se obtenia con aspecto de “‘‘gque-
mado” en puntos que danan el original (Matriz) v un escaso de-
pdsito en forma de hilos negros.

Con 100 g/1 el depdsito se obtenia manchado v la capa
de 0:037 mm. de espesor debido a gque teniendo el mismo voltaje
la densidad de corriente disminuy® de 2 amp/dm? cque era
lo normal, a, 1.5 amp/dm?.

De 150 o 350 g/l el depdsito se obtenia uniforme, terso,
con la opacidad caracteristica y el grueso de la capa de 0.0635
mm.; acentiandose estas propiedades cuando la solucidén era de
250 g/1. en adelante.

B).—Efectos del Cloruro de Niquel.

En las pruebas que se efectuaron con solucidén niqueladora
sin cloruro de niquel, la capa que se obtuvo fué sumamente del-
gada (0.025 mm. de grueso), debido a que teniendo el mismo
voltaje la densidad de corrriente disminuyd de amp/dm? a 0.6
amperes por decimetro cuadrado (amp/dm?) que era lo normal.

Con una concentracién de 7.5 a 15 g/1., la capa obtenida
fué de 0.038 mm. siendo la corriente en este caso de 1.5 amp/dm?2.

Aumentando la concentracién del cloruro de niquel hasta
valores que varian de 22.5 a 37.5 la capa obtenida por el depd-
sito de nigquel fué de un grueso de 0.0635 mm. y una densidad
de corriente de 2 amp/dm?. Siendo estos valores los éptimos.

Al seguir aumntando la concentracidn, la densidad de co-
rriente permanece constante pero el depdsito es defectuoso, man-
chado y un poc picado. Siendo este defecto mayor o medida que
aumenta el cloruro de Niquel.

A una concentracién de 867.5 g/l la capa se obtuvo con
aspecto de “"quemado’.
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C).—Efecto del Acido Bérico.

El dcido bdrico tiene un papel muy importante en el ba-
fio de niquelado de tipo Watts. Se hicieron varias pruebas para
demostrar su electo variando la concentracién de esta substan-
cia vy permaneciendo constantes los demds factores excepto el
pH, que varia muy poco al aumentar o disminuir la concentra-
cidén.

Cuando la solucidn nigqueladora estd excenia de acido bod-
rico, la cara de niguel obtenids da un aspecto de "quemado’”,
en lugar de ser un depodsito de color blanco argentino; ademds
el depdsito es poco y en forma de escamas.

Al haceor la la. adicién de 7.5 a/1. la capa de niquel que
se obtuvo fué quebradiza, dura v lustrosa. El pH varié de 5.5
que tenia la soluciédn a 4.9.

A una concentracion de 15 a/1 el depdsito que se obtuvo
fué menos picado, lustroso v quebradizo

Con cantidades aue varian de 22.5 a 30 g/l. v ajustade
el pH a 5.5 lcs depdsitos resultaron: tersos, opacos, resistentes y
del grueso debide (0.0635 mm.).

Para mayores concentraciones tales como 37.5 g/1 empie-
za a observarse el depdsito picado y con manchas pequenas.

Ademds el pH varié 0.5 en menos.

Al cumentar la concentracidén o 52.5 v mds el pH bajé a
4.7 siendo el depdsito picado, las manchas mds grandes v és{as
de aspecto 'quemado’’.

Acentiandose estos defectos a medida que la concentra-
cién es mavyor

D).—Efectos del pH-

Otro de los factores importantes en el nigquelado es el pH,
el cual reqgquiere un control diario.

El pH de cada una de las substancias en solucién que
componen el bano de niquelado tipo Watts es el siguiente:

Sulfate de niguel 150 g/1:5.1. cloruro de nigquel 30 g/1: 6.0
v &cido bérico 22.5 g/1:4.5.
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Mezclando el dcido bérico con el cloruro de niquel el pH
gue se obtiene es de 4.65 vy al adicionar el suliato de niquel el
pH varia a 4.4. Este se ajusta con dcido sulfirico o hidréxido de
amonio al 50%.

Yo gque la variacidn de pH al afadir estos reactivos es pau-
latina y uniforme por la accién amortiguadora de los otros cons-

tituyentes de la solucidén.
En las pruebas que se efectuaron con un pH de 6.0, el de-

pdsito de niquel se obtuvo picado.
Enire los limites de pH siguiente se obtuvo depdsitos de
niguel generalmente buenos v sdlo en algunos casos muy pocae

picados.
Cuando ¢l pH era de 5.5,5.0,4.5,4.0 v 3.5.

Con un pH de 3.0 se obtuvo picada; de 2.5 picada 100%,
rota y un poco adherida a la matriz; de 2.0 picada 100% vy adhe-
rida; de 1.0 con picaduras grandes y éstas con aspecto de ‘'que-
mada’™ y ademds completamente adherida o la matriz.

Por lo tanto el valor éptimo de pH es de 4.0 o 5.5.

E).—Efeco de la Temperatura.

La influencia de la temperatura en el bano de niquelado
tipo Watts es muy marcada, del control de ella depende que los
resultados sean satisfactorios.

Para estudiar su efecto se hicieron pruebas variando la
temperatura de 25 a 70°C encontrdandose gue: .

A 25 y 30'C la capa de niguel se obtenia rota, dspera y
delgada .038 mm. de grueso (1.5 amp,/dm?) con el voltaje normal.

A 35°C menos picada, rota, dspera vy del mismo grueso.

A 40°C muy poco picada y de .0635 mm. de grueso.

De 45 a 50"C la capa se obtenia tersa, sin picar, resistente
v entera con el grueso optimo (.0635 mm.).

De 55 a 80°C comenzaba a aparecer picada.

A 65°C lo picado era mds grande vy abundante.

A 70°C la capa era gruesa y se necesitaba menor voltaje
cara obtener 2 amp/dm?. El picado llegaba o ser tan grande
c;ue Unicamente se niquelaba el surco de la matriz.
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F).-—Efecto de las Substancias Oxidantes.

Para observar el efecto de las substancias oxidantes, se
hicieron pruebas con H,O, (que {fué el oxidante estudiado en
este caso) y sin él.

Cuando la solucién no contenia H.O,;, se puso el objeto
por niquelar sin movimiento v se observé que la capa de niquel
se obtenia picada siendo este defecio menudo y abundante, v
si el cdtodo estaba en movimiento la pelicula de niquel se obte-
nia con el ‘piquete”’ mds grande, pero en menor niumero. Des-
pués de haber encontrado ésto se agregaron periodicamenie can-
tidades iguales de H.O, al 36.8% dando como resultado que
cuando el bafo contenia de 0.060 a 0.068 g/1 de H,O. el depd-
sito se obtenia sin picar.

Esta adicién varia de acuerdo con la pureza del bano,
pero si la solucidn se filira y purifica con regularidad como ya
se ha indicado, los valores obtenidos en este estudio pueden
utilizarse para obtener una capa de niquel satisfactoria.
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CAPITULO VII

CONCLUSIONES.

De acuerdo con los resultados obtenidos en la prdctica vy
anotados en las grdficas nameros 1. 11, III, IV, V, v VI las concen-
traciones y condiciones &éptimas de trabajo, para un bafio de
niquelado tipo Watts, son las siguientes:

Sulfato de niguel de 150 a 350 g/1.
Cloruro de niguel de 22.5 a 37.5 /1.
Acido Bérico de 225 « 30 g/1.
pH de 3.5 a 5.5
Temperatura de 45 a 50°C
Peréxido de Hidrdgeno de 0.06 o 0.068 g/1.

Basada en lo anterior propongo la siguiente férmula para
un bafo de niquelado tipo Watts:

NiSO,.6H.O 250 a/l.
NiCl..6H.O 30 g/1.
H,BO, 26.25 g/1.
pH 4 a 5.5
Temperctura ’ 47.5° C
H.O. 0.064 g/1.

Este bafio que ya ha sido experimentado en la prdéctica
retine los valores éptimos en cuanto a concentraciones de recac-
tivos v a condiciones de trabdjo.
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