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Resumen

Los recubrimientos electroliticos de Sn-Ni vienen siendo estudiados desde mediados
del Siglo 20. Actualmente, los investigadores contintian haciendo aportes significativos,
reformulando los bafos electroliticos y afinando los parametros de electrodeposicion para
garantizar la calidad de los recubrimientos, debido a las multiples aplicaciones que se les
atribuyen a estos sistemas. La presente investigacion, tiene como finalidad determinar
el efecto de los parametros que rigen el proceso de codeposicion de estafio y niquel,
fundamentalmente la densidad de corriente, la composicion quimica del baiio electrolitico
y la agitacion; sobre la composicion y el espesor de los recubrimientos depositados
sobre laminas de acero. El proceso de electrodeposicion se realizd en celda Hull y celda
paralela, a partir de los baios electroliticos de cloruro-fluoruro y pirofosfato. Se utilizaron
técnicas de absorcion atdomica, gravimetria, microscopia electronica de barrido y energia
dispersiva de rayos x, para determinar los porcentajes y perfil de Sn y Ni en las muestras
recubiertas, morfologia y espesor de los recubrimientos.

Los resultados demuestran que la densidad de corriente, tiene un efecto significativo en la
composicion, morfologia y espesor de los recubrimientos, independientemente del tipo de
baiio electrolitico y de la condicion de agitacion. La procedencia del bafio es determinante
en la calidad de los recubrimientos y la condicion de agitacion reduce el espesor de los
recubrimientos.

Palabras claves: Electrodeposicion, Recubrimiento, Estafio — Niquel, Parametros
Deposicion, Composicion, Estructura.

Abstract

The electrochemical coatings of Sn-Ni have been studied since the mid-20th century.
Researchers are continuing to make significant contributions by reformulating electrolytic
baths and fine-tuning electrodeposition parameters to ensure the quality of coatings due to
multiple applications they attribute to these systems. This research aims to determine the
effect of the parameters that govern the process of codeposition of tin and nickel, mainly
the current density, the chemical composition of the electrolytic bath and the stirring; on the
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composition and thickness of the coatings deposited on steel sheets. The electrodeposition
process was performed in Hull cell and parallel cell, from the electrolytic chloride-fluoride
and pyrophosphate baths. Atomic absorption, gravimetric, scanning electron microscopy
and x-ray dispersive energy, were used to determine the percentages and profile of Sn and
Ni in the coated samples, morphology and thickness of the coatings.

The results show that the current density has a significant effect on the composition,
morphology and thickness of the coatings, regardless of the type of electrolytic bath and
the agitation condition. The origin of the bath is decisive in the quality of the coatings and
the condition of agitation reduces the thickness of the coatings.

Keywords: Electrodeposition, Coating, Tin - Nickel, Parameters Deposition, Composition,
Structure.

Resumo

Os revestimentos eletrolitos de Sn-Ni foram estudados desde meados do século 20. Hoje,
os pesquisadores continuam a fazer contribui¢des significativas reformulando os banhos
eletroliticos e ajustando os pardmetros de eletrodeposi¢do para garantir a qualidade
dos revestimentos devido a multiplas aplicativos que sdo atribuidos a esses sistemas. A
presente investigagdo tem como objetivo determinar o efeito dos parametros que regem
o processo de codificagdo de estanho e niquel, principalmente a densidade atual, a
composicao quimica do banho eletrolitico e a agitagdo; sobre a composi¢do e espessura
dos revestimentos depositados em chapas de ago. O processo de electrodeposicao foi
realizado em células de Hull e células paralelas, a partir dos banhos eletroliticos de
cloreto-fluoreto e pirofosfato. A absor¢ao atdmica, gravimetria, microscopia eletronica de
varredura e energia dispersiva de raios-x foram utilizados para determinar as porcentagens
e perfil de Sn e Ni nas amostras revestidas, morfologia e espessura dos revestimentos.
Os resultados mostram que a densidade atual tem um efeito significativo na composigao,
morfologia e espessura dos revestimentos, independentemente do tipo de banho eletrolitico
e da condicao de agitacdo. A origem do banho ¢ decisiva na qualidade dos revestimentos e
a condicao de agitacao reduz a espessura dos revestimentos.

Palavras-chave: Composicao, Deposicao, Eletrodeposicao, Estanho - Niquel, Estrutura,
Parametros, Revestimento.

1. Introduccion

Los recubrimientos de estaiio — niquel se le
atribuyen una combinacién de propiedades
que lo hacen atractivos para aplicaciones con
requerimientos funcionales y decorativos.
Desde la década del 50 del siglo pasado hasta
el presente, se viene investigando y aportando
informacion sobre la composicion de los baios
electroliticos, establecimiento del rango de los
parametros de electrodeposicion mas idoneo
para obtener la composicion y morfologia de
la aleacion, descubriendo nuevos campos de

aplicacion y dilucidando nuevos retos para
estos sistemas de recubrimientos, que cada
dia despiertan mas interés, constituyendo
alternativas viables en los campos de la
ingenieria, salud y ambiente [1], [2], [3], [4].

Los recubrimientos de estaiio — niquel son
muy utilizados en diversas aplicaciones
en el campo de la ingenieria de superficie,
especificamente en accesorios, componentes
y/o dispositivos de la industria automotriz,
quimica, eléctrica, electronica, energética,
entre otras.



Humberto José Jiménez

La aleaciébn mas atractiva, la constituye un
compuesto intermetalico de aproximadamente
65% de estafio y 35% de niquel, que retine
una combinacién de propiedades que se le
atribuyen, y que normalmente se obtiene por
electrodeposicion y sputtering. Actualmente,
sigue siendo motivo de estudio, orientandose
investigaciones en la busqueda de nuevas
aleaciones para satisfacer necesidades
especificas [5], [6], [7], [8], [9]. En la préctica
los bafios a partir de los cuales se deposita la
aleacion, son soluciones electroliticas Cloruro
— Fluoruro [10], [11] y Pirofosfato [12], [13].

Particularmente, el electrolito que contiene
Cloruro, fluoruro y bifloruro de amonio, es
el mas utilizado comercialmente, siendo una
de sus limitaciones el grado de toxicidad que
se le asocia por los vapores que emanan de
las reacciones quimicas que se producen en el
proceso de electrodeposicion. Dicha limitante,
ha intentado solucionarse formulando nuevos
electrolitos, razon por la cual surge el bafo
de pirofosfato, que ha sido aceptado en la
practica, pero que no se ha logrado superar los
defectos que se generan en los recubrimientos
y en la eficiencia del proceso. Dichas fallas,
son motivo de permanente estudio para ofrecer
una alternativa ambiental mas satisfactoria.

La presente investigacion surge de la
necesidad de seguir ahondando sobre el
efecto de los parametros que intervienen
en el proceso de electrodeposicion, como
lo son: densidad de corriente del proceso,
caracteristicas propias de los bafos
comerciales cloruro-fluoruro y pirofosfato,
y de la agitacion sobre la composicion,
morfologia y espesor de los electrodepositos
de Sn-Ni, aportando elementos que permiten
una mayor compresion de dichos sistemas y
que obviamente abren nuevas posibilidades
de estudio [14].

Lascaracteristicasfinalesdelosrecubrimientos
electroliticos estan influenciadas por una serie
de factores que de modo directo o indirecto,

controlan el proceso de electrodeposicion. Los
pardmetros practicos, relacionados con estos
factores, permiten controlar las diversas etapas
del mismo y modificar, simultdneamente,
en mayor o menor medida, la estructura del
electrodeposito, tales como: naturaleza y
estado superficial del substrato, densidad de
corriente, temperatura del bafio, agitacion del
electrolito, concentracion de iones metalicos,
concentracion de iones hidrogeno (pH) y
agentes de adiccion. Cualesquiera de estos
por si solo, no tiene efecto determinado
e independiente en las caracteristicas y
propiedades del electrodepdsito. Sin embargo,
puede ser considerado con respecto a sus
efectos generales.

La densidad de corriente es decisiva en la
electrodeposicion metalica y constituye un
pardmetro muy utilizado para modificar, de
manerarapida, laestructuradel electrodeposito
en formacion.

Con base en las leyes de Faraday, se determina
que la densidad de corriente es muy importante
y es proporcional a la velocidad de reaccion,
pero que esta tiene valores limites por encima
de los cuales es factible la generacion de
reacciones colaterales o consecutivas que
afectaran la calidad final del deposito [15],
[16].

La masa del material electrodepositado (W),
es directamente proporcional a la eficiencia
catodica (Bi), el equivalente electroquimico
(Eeq) y la carga eléctrica (Q), de acuerdo con
las leyes de Faraday:

W=pi.Eeq.Q ...(1)

La mayoria de los procesos de
electrodeposicion son realizados en un bafio
controlado a una intensidad de corriente
constante (I) a un tiempo (t). La velocidad
promedio de la masa depositada por unidad
de area (A), es entonces expresada por:
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WAL=Bi.LM/z.F ...Q2)

Donde el Eeq =M/ z. F, M (peso molecular),
z (valencia) y F (constante de Faraday),

La velocidad promedio de deposicion
puede ser estimada en base al espesor del
recubrimiento (X), mediante la consideracion
de la ecuacion 2, y conociendo la densidad de
la aleacion (p) y la densidad de corriente (1),
tenemos:

X/t =pi. L. M/A.p.Z.F...(3)
X/t =Bi.i. M/ p.Z.F...(4)

En general, la composicion mas conveniente
del electrolito serd aquella que contenga
pocos iones metalicos a depositar y muchas
moléculas no disociadas y dispuestas a
disociarse  rapidamente, liberando los
iones metalicos que sustituirdn a los que
desaparezcan de la pelicula liquida catodica
durante la deposicion. Los electrodepdsitos
a partir de soluciones que contienen iones
simples complejados, tienden a tener un grano
mas fino y ser mas brillantes y adherentes que
los formados a partir de soluciones de iones
simples.

El pH del electrolito influye notablemente
en la naturaleza y aspecto del recubrimiento,
asi como en la eficiencia o rendimiento
de la corriente del proceso. Los efectos
del pH sobre la composicion y estructura
de los electrodepositos son especificos y
generalmente impredecibles. La disminucion
del pH influye favorablemente en la
conductividad y aumenta la polarizacion del
deposito, evitandose la precipitacion de sales
basicas pero favoreciendo el desprendimiento
de hidrégeno [16].

La agitacion del electrolito es un factor que
influye en la distribucion mas uniforme del
electrolito como de las especies presentes,
incidiendo  considerablemente sobre la

difusion de iones hacia el catodo, reduciendo
el espesor del recubrimiento y desalojando
las burbujas de gas, evitando porosidades
y picaduras que afectan la calidad de los
recubrimientos electroliticos[15].

2. Materiales y métodos.

2.1 Caracteristicas de los componentes de
la celda electrolitica.

La electrodeposicion de la aleacion se realizod
inicialmente en celda Hull tradicional de
forma trapezoidal con una capacidad de 267
ml. Los experimentos fueron llevados a cabo
a una intensidad de corriente de 1A, con una
duracion de 10 minutos y una temperatura de
60°C. Los resultados permitieron definir las
condiciones operativas mas favorables en
cuanto a la distancia anodo-catodo de 4,5 mm
y un intervalo de densidad de corriente entre
1,5 A/dm?y 1,5 A/dm?.

En funcion de los resultados obtenidos
en celda Hull, que satisfacen en primera
instancia las exigencias de calidad de los
requerimientos obtenidos a partir de las
soluciones electroliticas  evaluadas, se
procedié a fabricar los recubrimientos en
celda paralela (simple) para reproducir la zona
optima a fin de reproducir las caracteristicas
de la aleacion.

En ambos tipos de celda, las muestras
seleccionadas del substrato a recubrir que
actuaron como cdatodo, corresponden a
laminas de acero de bajo carbono SAE 1006
y como anodo, se utilizd laminas de niquel
electrolitico de 99,9% de pureza. Previo a la
deposicionelectrolitica, el substrato se sometio
a una preparacion superficial que consistio en
una limpieza mecdnica en papel de carburo
de silicio (lija) y limpieza electrolitica con
una solucion de carbonato de sodio al 10%.
Posteriormente, la etapa de electrodeposicion
para la codeposicion de estafio — niquel, a
partir de soluciones electroliticas de cloruro
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— fluoruro (CF) y pirofosfato (PF), cuyas
especificaciones se fueron especificadas por
Jiménez [17].

2.2 Evaluacion de la composicion quimica
de los recubrimientos.

Se procedio a calcular el valor de la densidad
de corriente a lo largo del catodo, mediante la
utilizacion del modelo matematico sugerido
en la literatura [ 15], que relaciona la densidad
de corriente en funciéon de la intensidad de
corriente (I) y la distancia anodo — catodo (L),
para una celda Hull de 267 ml.

i=1(5,10-5,24logL) ...(5)

Para determinar el efecto de la densidad de
corriente en la composicion quimica de las
muestras recubiertas en celda Hull, se utilizo
un espectrometro de absorcidon atomica,
marca Perkin — Elmer, modelo 2380.

2.3 Evaluacion de la microestructura y
espesor de los recubrimientos.

La evaluacion del efecto de la densidad
de corriente, tipo y agitacion del bafio
electrolitico, se procedi6 a la fabricacion de los
recubrimientos en celda paralela, utilizando
un disefo factorial combinado 3 x 2 para un
total de 24 experimentos. Las muestras se
pesaron antes y después de ser recubiertas
en una balanza analitica marca Sartorius,
cuya apreciacion es de 0.0001 gramos,
midiendo ademas el area recubierta (28.02
cm?) y se estim6 la densidad de la aleacion,
tomando como referencia el porcentaje en

peso de los elementos de la composicion
quimica promedio obtenida (65% Sn y 35%
Ni), conociendo las densidades teoricas de
cada eclemento [18]. Las muestras fueron
identificadas como: CFXX y PFXX, donde
XX corresponde a la densidad de corriente
evaluada: 1.5 A/dm?, 2.0 A/dm? y 2.5 A/dm?.

Para la observacion de las caracteristicas
microestructurales de los recubrimientos
electrodepositados, se procedid inicialmente
a la preparacion metalografica de muestras
representativas y se realizo la caracterizacion
a secciones planares y transversales por
microscopia electronica de barrido (MEB)
con microanalisis por dispersion de energia
de rayos X (EDX). Para ello, se utilizé un
microscopio marca PHILLIPS modelo XL 30
con un detector de electrones retrodispersados
(BSE) y un detector EDX de ventana liviana
de berilio. Modelo EDAX DLA4.

3. Resultados y analisis.

3.1 Evaluacion de apariencia superficial
celda Hull

Las muestras recubiertas en celda Hull,
presentaron zonas que se podian diferenciar
por su apariencia y uniformidad, lo que
permitié seleccionar el é4rea optima en
funcién de los banos electroliticos y densidad
de corriente (Tabla I y Fig.1), los intervalos
reportados y calculados mediante la ecuacion
5, se corresponden de manera general con las
densidades de corriente recomendadas por los
fabricantes para la electrodeposicion con los
electrolitos en referencia.

Tabla I: Area 6ptima muestras obtenidas celdas Hull

Muestras Recubiertas
Baiio Cloruro — Fluoruro (CF)

Muestras Recubiertas
Baiio Pirofosfato (PF)

Intervalo Densidad de Corriente  (A/ dm2)

% Area Optima Promedio

Intervalo Densidad de Corriente % Area Optima Promedio

(A/dm2)

1.80 - 2.50 20

0.90 - 1.50 25

Fuente: Autor
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e

. LAMINA RECUBIERTA CELDA HULL

ZONA
QUEMADA

ZONA OPTIMA

ZOHA
FCEREMENTE
RECUERIERTA

Figura 1: Muestra recubierta en celda Hull, representativa de las
diferentes zonas que se aprecian segun su apariencia.
Fuente: Autor

3.2 Evaluacion de la Composicion quimica
del recubrimiento depositado en celda
Hull.

Los resultados del andlisis quimico de las
muestras recubiertas en celda Hull, a partir de
las soluciones electroliticas cloruro — fluoruro
(CF) y pirofosfato (PF), se muestran en la
fig. 2, donde se observa la variacion de los
porcentajes de Sny Ni, presentes en la aleacion
en funcion de la densidad de corriente para una
temperatura constante (60°C). En las graficas,
muestran que se deposita preferencialmente
Sn, siendo este fendmeno mas acentuado a
bajas densidades de corriente (< 1 A/dm?).
Para densidades de corriente entre 1 a 4 A/
dm?, la deposicion de Ni aumenta ligeramente

y para densidades superiores a 4 A/dm?, se
tienden a estabilizar las proporciones de Sn y
Ni en el depdsito. Dicho comportamiento, en
cierta medida guarda correspondencia con lo
reportado en la literatura en referencia a los
sistemas de deposiciones irregulares, donde
especifica que la relacion entre la densidad
de corriente y la composicion de la aleacion
en una codeposicion es generalmente
impredecible. Esto contrasta con la tendencia
de los sistemas regulares [19], en los cuales
la proporcién del metal menos noble en el
recubrimiento tiende a incrementar con el
aumento de la densidad de corriente.

El efecto de la densidad de corriente sobre la
relacion Sn/Ni, se reporta en la fig. 3, donde

Composicién Quimica Promedio - Bafio CF

70 )

Porcentaje de peso (%)
[ 75 R N
= =2

i (Afdm?)

(@)

Composicién Quimica Promedio - Bafio PF

20
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5 &0 W Sn
2 :
e Ei
=1 ‘.:..
3 4
= M - > Mi
E‘ a0 — * i
=
8 20
g 10

0 T T T T T T T
o 1 z 3 El 5 g 7 5
i (A me]
(b)

Figura 2: Porcentajes de Sn y Ni en funcion de la densidad de corriente. CF y (b) PF
Fuente: Autor
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se incluye adicionalmente la composicion
quimica deseada en la aleacion (65% Sn con
35 % Ni), la cual corresponde al compuesto
intermetalico, que garantiza una combinacion
de propiedades deseables en la ingenieria
de superficie. En general, se observa que
existe un intervalo de densidades de corriente
donde se logra depositar la composicion del
intermetalico o muy proximas a ellas, lo
que verifica los reportado por Parkinson[9],
donde se indica que bajo un amplio rango
de condiciones operativas, principalmente la
densidad de corriente, la composicion de la
aleacion permanece practicamente constante

composicion estequiométrica.

La diferencia mas relevante desde el punto de
vista quimico que presentan los recubrimientos
descritos, es la cantidad de masa depositada
de Sn y Ni, siendo mayor la masa depositada
en los experimentos realizados con el bafio
CF en comparacion con los conducidos con
el bafo PF, para una misma densidad de
corriente cony sin agitacion. Las causas por las
cuales se generan estas divergencias, podrian
explicarse con base en las caracteristicas
propias de cada bafio electrolitico. Al
revisar las especificaciones de las soluciones

con una variacion de 2 a 3% con respecto a la electroliticas resefiadas en la literatura
Composicidén Quimica Promedio - Bafio CF,
3,00
- / /,&———_\_’
£ 2,00 —» . —o—Enili
& % =2
- =
5 190
£ 1,00
= "
050
0,00 : . : . : .
o] 1 z 3 5 ] ¥ 3
i (Aidm®)
Composicién Quimica Promedio - Bafio PR
2,50
- Zoo FL*_
< { —&— EnNi
& 150
HE ‘{
s 1,00
=
&
0,50
[l,l:ll] T T T T T T
4] z 3 4 5 g 7 ]
i (Aldm?]
(b)
Figura 3: Variacion de la relacion Sn/Ni en funcion de la densidad de corriente. (a)
CF y (b) PF.
Fuente: Autor

Figura 3: Variacion de la relacion Sn/Ni en funcion de la densidad de corriente (a)
CF y (b) PF
Fuente: Autor
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por Jalota [20] y Lowenhein [19], para la
codeposicion de Sn-Ni, son muy diferentes,
no solo en la concentracion de iones estafio
y niquel, sino también en la concentraciéon y
tipo de aditivos estabilizantes empleados y
el pH de la solucién; lo que indudablemente
hace diferente la conductividad i6nica de
los mismos, siendo superior en la solucién
electrolitica CF, [17].

33 Evaluacion de las caracteristicas
microestructurales y espesor del
recubrimiento depositado en celda paralela.

La influencia de la densidad de corriente
sobre las caracteristicas microestructurales de
las muestras planares, representativas de los
recubrimientos Sn-Ni, depositados a partir de
losbanos CF y PF en celda paralela se muestran
en las fig.4. En general los electrodepdsitos
presentan una estructura de grano fino, siendo
mas acentuado en los provenientes del bafio
CF (1- 2um, fig.4A), en comparaciéon con
el bafio PF (3-4um, fig. 4B). Cabe destacar
que los recubrimientos procedentes de ambos
bafios copian la morfologia del substrato
y tienden a formar centros de crecimiento
preferenciales de tipo nodular en la medida
que la densidad de corriente aumenta como
consecuencia de una mayor polarizacion.

Un aspecto muy importante y que marca
la diferencia entre la calidad de los
recubrimientos Sn-Ni, tomando en cuenta el
banoelectroliticodeprocedencia,eslamarcada
tendencia al agrietamiento que se observa en
los depositados a partir de la solucion PF en
comparacion a los obtenidos en CF. El aspecto
de agrietamiento generalizado en forma
de red que caracteriza los recubrimientos
PF, para todas las densidades de corriente
evaluadas, compromete la integridad del
sistema recubrimiento-substrato.

Dicho fendémeno fue citado por Eunomoto,
investigador pionero en el estudio de estos
sistemas, quien se limit6 a mencionar el

defecto, pero no asi las causas que lo originan.
Sin embargo, otros investigadores [21],[22],
seflalan que la causa mas probable obedece
a la presencia de esfuerzos residuales, que
podrian estar asociados a la naturaleza de los
cationes presentes en la solucion electrolitica.
Otras investigaciones, orientadas a evaluar
la naturaleza de los cationes en el nivel
de esfuerzos residuales presentes en los
recubrimientos [23], concluyen que Ia
solucion que contiene cation (K*), generan
esfuerzos residuales mas elevados y que los
cationes (Na" y NH"), generan tensiones de
compresion y traccion en menor magnitud.

Esto explica que la presencia de pirofosfato
de potasio (K,P,0..3H,0), es determinante
en el grado de agrietamiento en los
recubrimientos PF, ya que es el reactivo que
presenta mayor concentracion (192.20 g/
It) y las concentraciones de cloruro estafio
y de niquel son menores (28.20 y 31.30 gr/
It, respectivamente) son inferiores a las
concentraciones en el bafio CF (50 y 300 g/
1t),[17].

Det WD
BSE 108 CF2.0

ccY Spot Magn
26 0 kV 40 500x

‘AccY Spot Magn Det WD ———— 50pum

Figura 4: Morfologia Superficial (MEB-BSE) de los recubrimientos
de Sn-Ni, (a) CF y (b) PF a una densidad de corriente de 2.0 A/dm’
y 60°C.

Fuente: Autor
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La densidad de corriente que esta implicita en
la cantidad de electricidad que circula durante
el proceso de electrodeposicion y su efecto,
al igual que la agitacion sobre la cantidad de
masa depositada a una temperatura de 60°C
durante 10 minutos, se muestraenlaFig. 5. Los
resultados verifican que la masa depositada
a partir de ambos bafios se incrementa en la
medida que aumenta la densidad de corriente,
de acuerdo con las leyes de Faraday, de
acuerdo con la formulacion tedrica planteada
en las ecuaciones (1) — (4). Sin embargo, la
cantidad de materia depositada por unidad de

tiempo y area, es mayor cuando se recubre con
el bafio CF en comparacion con el bafio PF.
Lo anteriormente expuesto, puede explicarse
si se toma en cuenta las diferencias entre las
conductividad eléctrica y la eficiencia de
corriente catodica, las cuales son mayores
para el bafio CF en comparacion con el bafio
PF [22], [15], [12]. En correspondencia con
lo planteado, se observa la influencia de
la densidad de corriente en el espesor del
recubrimiento (Fig. 6), ya que es obvio que en
la medida que aumenta la masa del deposito
aumenta el espesor del recubrimiento.

Relacion Ganancia de Peso Vs Densgidad de Corriente

0.4

P

0,35 //

(&)
R

dePeso

02J5 -/;‘/l//
£ *.-""_
02

=f=CF. SIN AGTACIOON

=l=CF CON AGTACION

Ganacka
]
=
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0,05

=g=PF CON AGTACION
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Figura 5: Variacion de la masa promedio depositada del recubrimiento en funcion de la densidad de
corriente y condicion de agitacion.
Fuente: Autor

Espescr Vs Densidad de Corriente

18

- S

- ——

=g=CF 5IN AGITACION

10 B

={l=CF CON AGTACION

=gr=PF 5IN AGITACION

Espesor deRecubrimiento [pm]

=@=pF COMN AGITACION

[ B S O < = T

1 15 2
i (Afdm?)

2,5 3

Figura 6: Variacion del espesor promedio del recubrimiento en funcion de la densidad de corriente y
condicion de agitacion.
Fuente: Autor
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En las figuras. 7A y 8A, se observan los
detalles de la seccion transversal del sistema
recubrimiento — substrato, donde se revela
el espesor de los recubrimientos obtenidos
a partir de los bafios electroliticos CF y PF,
respectivamente.

Las caracteristicas microestructurales
observadas ponen en evidencia la tendencia
a producir recubrimientos arborescentes
del tipo dendritico en el sistema CF a
elevadas densidades de corriente (Fig.7A)
y el grado de agrietamiento y la falta de
continuidad que se detallan en la seccion
transversal de los recubrimientos PF
(Fig.8A), y anteriormente discutido en cuanto
a la susceptibilidad al agrietamiento que
presentan los recubrimientos obtenidos con el
bafio de pirofosfato (Fig.4B) en comparacion

Accy Spot H.'l_g_.n.

a los obtenido con el bafio cloruro- fluoruro
(Fig.4A). Esto influye notablemente en el
comportamiento frente a la corrosién de ambos
sistemas[17]. Los espectros EDX, figuras 7B
y 8B, son representativos de ambos sistemas
con sus respectivos microanalisis quimicos,
obtenidos mediante energia dispersiva de
rayos X, que acreditan la presencia de estafio,
niquel y hierro en los perfiles de concentracion
alo largo del sistema recubrimiento-substrato.
Se detecta las proporciones de Sn y Ni, a lo
largo del espesor del recubrimiento y una
vez alcanzada la interface recubrimiento
— substrato, practicamente predomina la
presencia de Fe, elemento predominante en el
substrato de acero. La relacion Sn/Ni, guarda
una mejor relacion con la composicion del
intermetalico a nivel micro en el sistema CF
(7B) en comparacion con el PF (8B).
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Figura

7: Caracteristicas microestructurales y perfil de composicion del

recubrimiento Sn y Ni, obtenido a partir del bafio CF a 2,5 4 /dm’ y 60°C. (a):
Espesor del recubrimiento de Sn-Ni (MEB). (b): Distribucion de la composicion
elemental (Sn, Ni y Fe) en el sistema recubrimiento - substrato (EDX).

Fuente: Autor
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Figura

8: Caracteristicas microestructurales

y perfil de composicion del

recubrimiento Sn y Ni, obtenido a partir del bafio PF a 2,5 4 /dm’ y 60°C. (a) Espesor
del recubrimiento de Sn-Ni (MEB). (b) Distribucion de la composicion elemental (Sn,
Niy Fe) en el sistema recubrimiento - substrato (EDX).

Fuente: Autor

4. Conclusiones

A partir de los bafos electroliticos de cloruro
— fluoruro y pirofosfato pueden codepositarse
recubrimientos de estafio — niquel con la
composicion quimica  correspondiente al
compuesto intermetalico (65% Sny 35% Ni),
siendo el intervalo optimo de densidades de
corriente para una temperatura de 60 °C, que
garantizan la relacion Sn/Ni deseada en los
recubrimientos:

CF:0.5-3.0A/ dm?
PF:0.5-2.5A/ dm?

La cantidad de masa depositada y el espesor
del recubrimiento, son proporcionales a la
intensidad de corriente de acuerdo con las
leyes de Faraday.

La agitacion del bafio durante el proceso de
electrodeposicion, disminuye ligeramente el
espesor del recubrimiento, debido a una mayor
difusion de los iones metalicos y descenso
de la polarizacion por concentracion, dando
lugar a depositos mas uniformes.

Las caracteristicas microestructurales
observadas en los recubrimientos, evidencian
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en general una estructura de grano fino,
presentando un aspecto dendrico a elevadas
densidades de corriente en los sistemas CF,
mientras que en los recubrimientos PF se
muestra la presencia de discontinuidades
asociadas a un agrietamiento generalizado
en forma de red que atraviesan el espesor
del depdsito, inducidos probablemente por
el nivel de esfuerzos residuales intrinsecos
de la composicion del bafio electrolitico,
siendo motivo de estudios, la verificacion de
la influencia de los cationes presentes en la
solucion electrolitica en las grietas presentes
en los recubrimientos.
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