NICHELARE

1. Consideratii generale

Depunerea nichelului pe obiecte din alama, cupru sau otel se realizeaza in majoritatea cazurilor prin
electroliza. ITonul de nichel din solutia de electrolit se depune pe obiectul metalic legat in circuit la catod,
conform ecuatiei:

Ni*" + 2¢ — Ni (1)

De aceea, solutia din care se executa electroliza con tine o sare solubild de nichel, de obicei clorurd sau
sulfat. Pentru mentinerea unei concentratii aproximativ egale de ioni de nichel in solutie, se foloseste un anod
de nichel care se oxideaza electrochimic:

Ni — Ni¥* + 2¢ )

La densitati mari de curent, din cauza degajarii de oxigen, nichelul are tendinta de pasivare. Locurile ce
devin pasive, din anod, se dizolva greu, din care cauza electrolitul devine din ce in ce mai acid. Baile de
nichelare sunt sensibile la pH, care trebuie sd fie cuprins intre 5,4 - 6. Pentru stabilizarea pH-ului solutiei,
electrolitul, in afara de sarurile de nichel, mai trebuie sa con tina un acid: sulfuric, boric sau citric.

Conductibilitatea electrica a solutiilor de saruri de nichel este relativ mica, ceea ce n-ar permite folosirea
in practica industriald a intensitafilor de curent mari, in vederea accelerarii procesului de depunere. Pentru
remedierea acestei situa tii se folosesc in solutia electrolitului si asa numitele “saruri de conducere” care contin
cationi cu un potential redox mai negativ decat nichelul (Ni*"), de aceea acestea nu se reduc odati cu nichelul
pe catod, dar avand o mobilitate mare, asigura un abundent transport de sarcini electrice. Exemple de astfel de
saruri sunt: (NHy4)>,SO4, NH4Cl, Na,SO4, NaCl etc.

Clorurile, ajutd la dizolvarea anodului de nichel, se folosesc in “baile rapide”. Acestea dau insd o
depunere macrocristalind de nichel, ce nu asigura o protectie bunad impotriva coroziunii. De aceea sunt preferate
baile pe baza de sulfat de nichel.

Pentru a se obtine o structura microcristalind si uniforma a stratului de nichel depus, trebuie sa se
asigure multe centre de cristalizare si o crestere uniforma a cristalelor. Una dintre substantele ce influenteaza
favorabil acest proces este sulfatul de magneziu.

In baile industriale de nichelare se mai adauga pentru realizarea unor performante superioare, substante
tampon pentru mentinerea constantd a pH-ului, substante tensioactive si uneori oxidanti, pentru reducerea
porozitatii stratului de nichel, precum si adaosuri de luciu, care asigurd depunerea nichelului in “vai” creand o
suprafatd neteda.

Compozitia solutiei de electrolit va fi:

68 g NiSO4-7H,0 sursa de nichel,
8 g NH4Cl, depolarizant si sare de conducere,

24 g MgSO4 7TH,0 pentru depunere microcristalina,
2 g H3BO; pentru o mai buna calitate a depunerii.

Acestea se dizolva mai intai in 0,3 1 apa, dupa care se completeaza volumul la 0,5 litri.

Densitatea de curent. O notiune importanta in tehnologia galvanizarii este densitatea de curent, D, , prin
care se intelege numarul de amperi ce strabat unitatea de suprafatd a obiectului supus galvanizarii. Notand cu /
intensitatea in amperi (A) si cu (S ) suprafata obiectului supus galvanizarii, in dm?, se obtine:

D.=1I/S [A/dm’] 3)

Calitatea depunerii depinde in mare masura de valoarea densitatii de curent, aceasta avand o valoare
optima pentru fiecare baie de galvanizare in parte. La densitati mici de curent depunerea fiind inceata, cristalele
vor creste mai mari §i stratul depus va fi mat, stratul va fi moale etc. La densitati mari de curent, suprafata va fi
inchisa la culoare (nichel negru).

Densitatile de curent optime, efectele variatiei temperaturii, precum si alte defectiuni ale bailor de
galvanizare se pot cerceta cu ajutorul celulei Hull.
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Celula Hull, figura 1 este un instrument simplu ce permite determinarea densitafii optime de curent la o
temperaturd datd dintr-o singurd determinare, pentru o baie de o anumita compozitie. Aceasta este o mica cuva
avand capacitatea de circa 300 ml cu o forma trapezoidala, fiind confectionata din sticla sau masa plastica.

Corelatia dintre intensitatea curentului, in amperi si densitatea de curent, D, , In functie de lungimea
placii catodice etalon (misuratd pe o singurd fati) este prezentatd in tabelul 1. In cadrul prezentei lucrari de
laborator nu se va determina practic densitatea de curent. Aceastd valoare va fi comunicatd de catre

conducatorul lucrarii.

Tabelul 1. Corelatia dintre intensitate si densitatea de curent in cazul celulei Hull

I Densititi de curent [A/cm’] la diferite lungimi, in cm

[Al] 1 2 | 3 | 41516 [ 7|8 ]9 110
1 |510 3,52 (2,60 (194 143 |1,02]0,67]0360,10| 0
2 [10,2 7,04 5,20 | 3,88 | 2,86 2,04 | 1,34 10,72 0,20 | O
3 1153 /10,6 7,80 582 14,29 3,06 201|108 [030] 0
4 1204 14,1 | 104 | 7,76 | 5,72 | 4,08 | 2,68 | 1,44 | 040 | O
5 1255 |17,6 [ 13,0 9,70 | 7,15 | 5,10 | 3,35 [ 1,80 [0,50 | O

Observand calitatea depunerii de nichel, Tncepand cu acea parte a catodului care este apropiata de anod
(0 cm), din centimetru in centimetru, pana la partea cea mai indepartatd (10 cm), se poate gasi vizual domeniul
in care densitatea de curent este optima, adica asigura o depunere lucioasa, compacta si suficient de dura.

2. Aparatura si reactivi

- Celula Hull, figura 1;
- Placi decapate din alama,

otel

aproximativ 40x40 mm;
- Instalatia de nichelare conform  Kjs[Fe(CN)s]

figurii 2;

- Sursa de tensiune continua;
- Lamela de sticla 10x10x4 cm;
- Hartie de filtru 10x10 cm;
- Tavita pentru probe;
- Rezistenta variabila
(100hmi/10W);

- Ampermetru (2 A);
- Ceas cronometru;

- Anod de nichel, 65x75 mm;

- Perie pentru degresare;

- Electrolit de nichelare conform

si

retetei;
- Lapte de var pentru degresare;
Solutie  feroxil: (10

+ 5 g NaCl)/L.

g



3. Modul de lucru
3.1. Determinarea randamentului de curent

Se realizeaza montajul din figura 2. Se masoara dimensiunile probei, plicuta de alama si se calculeaza
suprafata, S, in dm?® (atentie, sunt doud fefe ). Se lustruieste proba cu hartie abraziva si dupa degresare cu lapte
de var (aflat in
chiuveta de la capatul mesei), se spala cu apa de la robinet si cu apa distilata. Se usuca prin tamponare cu un
material absorbant dupa care se cantareste si se determind masa initiald (m;). Se calculeazad intensitatea de
curent /, necesara
nichelérii, tinind cont de densitatea de curent, D, = 0,5 A/dm” si de suprafata probei. Se scufundi proba din
alama, in baie si se regleaza cat mai repede, cu ajutorul reostatului cu cursor, curentul la valoarea calculata si
totodata se
noteaza timpul Inceperii experientei. Se mentine constantd valoarea curentului, prin reglare periodica, cu
ajutorul reostatului. Dupa 15 minute se scoate proba, se spald, se usuca, se recantireste si se noteaza masa finala

(m>).
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Fig. 2 Schema electrica a baii de nichelare
3.2. Determinarea porozitatii stratului de nichel
Atunci cand stratul de nichel depus este prea subtire, acesta nu acopera bine otelul si prezinta porozitate.

Daca nichelarea se face pe o tabla de otel lustruita, intre grosimea stratului si numarul porilor pe dm? din stratul
de nichel exista urmatoarea corelatie:

Grosimea stratului [pm] Numar de pori/ dm?
5 10
10 5
15 2
20 1
30 0,5

Un strat de nichel de grosime mai mica de 6 pm, practic nu are nici o valoare protectoare. Pentru
obiectele nichelate, expuse aerului si umiditafii se prescrie o grosime a stratului de nichel de cel putin 40-50
pum.

Pentru determinarea porozitatii se foloseste acelasi montaj, figura 2. Drept catod se va lua proba, o placa
de otel, careia i se calculeaza suprafata (atentie, sunt doua fete), intensitatea de curent /, necesara nichelarii (D,
= 0,5 A/dm?). Proba, se slefuieste bine cu hartie abraziva, se degreseaza cu lapte de var, se spald cu apa de la
robinet si apa distilatd se usucad si se introduce in baia de nichelare timp de 20 minute. (4tentie proba de otel nu
se cantareste.)

Intre timp se va lua o bucati de hartie de filtru (10x10 cm), se imparte in suprafete egale de 1x1 cm, se
imbiba cu reactivul feroxil si se fixeaza pe lamela de sticla. Dupa electroliza, proba se spalda cu apa de la
robinet, apa distilatd, se usuca si se pune in contact cu hartia de filtru de pe lamela de sticla, timp de 1 minut.
In locurile neacoperite de nichel (pori), cu reactivul si oxigenul din aer se produc reactiile:

Fe' + 0, +4H" — Fe’" + 2H,0
Fe** + 2(3K" + [Fe(CN)s]>) — Fes[Fe(CN)4l, + 6 K*
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Complexul format - fericianura feroasd - de coloratie albastra va indica, acolo unde apare pe hartia de
filtru, prezenta unor pori.

4. Prelucrarea datelor
a. Calculul cantitatii de nichel depuse si a randamentului de curent.

Se calculeaza masa reald de nichel depusa (practica, m,,):

m,=m, - my “)
Masa teoretica de nichel, care ar trebui sa se depuna, se calculeaza dupa legea lui Faraday:
m; = (Exi'I't)/F C))

unde: Ejy; - echivalentul gram al nichelului, Exi =Ani/2; Ani=58,69;
I - intensitatea curentului [A];
t - timpul[s];
F - numarul lui Faraday (F = 96500 C =A-s/echiv.).

Datorita proceselor secundare ce nu pot fi in intregime evitate, degajarea de hidrogen, desprinderi ale
cristalelor etc., apare si o pierdere de energie in raport cu procesul dorit. Aceastd pierdere se urmareste, in
practica, prin randamentul de curent, exprimat in procente, care este raportul dintre cantitatea de nichel
depusa (m,), (sau orice alt metal) si cea calculatd teoretic (m,) cu ajutorul formulei lui Faraday:

Ne = My 100/mg (6)

b. Porozitatea placutei de otel se determind facand media numarului de puncte de coloratie albastra, pe
cm?’, aparute pe hartia de filtru pentru cel putin patru dintre suprafetele delimitate.



