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Resumen

En este articulo se muestran los resultados obtenidos del desarrollo del proceso de recubrimiento de niquel sobre la superficie de
electrodos planos de acero inoxidable 304 (SS 304), utilizados para la obtencion de gas Oxihidrégeno por electrélisis alcalina, siendo
los electrodos la parte fundamental de un electrolizador. Este proyecto se plantea debido a que el SS 304 bajo estas condiciones ge-
nera cromo hexavalente, el cual es un compuesto completamente téxico y sumamente danino que se genera cuando se aplica un
potencial mayor a 1.4 V en el anodo. El proceso de recubrimiento consta de tres pasos: a) Bafio de limpieza, que elimina polvo
grasa del metal, b) Bano Wood, donde se aplica una ligera capa de niquel para mejorar la adhesién sobre el acero inoxidable, c) De-
posicién de niquel, empleando el método de Watts para aplicar capas de niquel metélico hasta 80 micras. El proceso es controlado
mediante las variables de temperatura, agitacion y densidad de corriente, y se apoya en un sistema electromecanico que automatiza
las etapas principales, reduciendo los tiempos de operacién y mejorando la seguridad del operario. Cada electrodo recibe cuatro capas
de niquel: Las tres primeras son homogéneas (de 20 um cada una), mientras que la Gltima se realiza con variaciones en temperatura
y agitacién para obtener una superficie porosa y asi incrementar el drea activa del electrodo. Se ensayé un lote de 10 electrodos de
acero inoxidable, en cinco de ellos se aumento la temperatura del baio a 75 °C, obteniendo recubrimientos con macroporos y un
mejor anclaje del niquel trabajando una densidad de corriente entre 0.1y 0.15 A/cm®. En las otras cinco muestras, al variar Gnicamen-
te la densidad de corriente entre 0.1y 0.15 A/cm?, se lograron depdsitos mas uniformes y libres de poros. Los resultados muestran que
el control de las variables de proceso permite ajustar la morfologia del recubrimiento, logrando superficies porosas o lisas segtn el re-
3uerimiento. Se concluye que el método propuesto incrementa la eficiencia del electroﬁzador y mejora la seguridad y reproducibili-
ad del proceso de niquelado, ofreciendo una alternativa de bajo costo frente al uso de electrodos de niquel puro.
Descriptores: Electrdlisis alcalina, electro recubrimiento de niquel, oxihidrégeno, APQP, cromo hexavalente.

Abstract

This article presents the results obtained from the development of the nickel coating process on the surface of flat 304 stainless steel (SS
304) electrodes used to obtain oxyhydrogen gas by alkaline electrolysis, the electrodes being the fundamental part of an electrolyzer. This
Eroject was proposed because SS 304 under these conditions generates hexavalent chromium, which is a completely toxic and extremely
armful compound that is generated when a potential greater than 1.4 V is applied to the anode. The coating process consists of three
steps: a) Cleaning bath, which removes dust and grease from the metal, b) Wood bath, where a light layer of nickel is applied to improve
adhesion to stainless steel, ) Nickel deposition, using the Watts method to apply layers of metallic nickel up to 80 microns. The process is
controlled by temperature, agitation, and current density variables, and is su?ported by an electromechanical system that automates the
main stages, reducing OEerating times and improving operator safety. Each electrode receives four layers of nickel: the first three are ho-
mogeneous (20 um each), while the last is applied with variations in temperature and agitation to obtain a porous surface and thus increa-
se the active area of the electrode. A batch of 10 stainless steel electrodes was tested, in five of which the bath temperature was increased
to 75 °C, obtaining coatings with macropores and better nickel anchoring by working at a current density between 0.1 and 0.15 A/em’.
In the other five samples, %)y varying only the current density between 0.1 and 0.15 A/cm?2, more uniform and pore-free deposits were
achieved. The results show that controlling the process variables allows the morphology of the coating to be adjusted, achieving porous or
smooth surfaces as required. It is concluded that the proposed method increases the efficiency of the electrolyzer and improves the safety
and reproducibility of the nickel plating ?rocess/ offering a low-cost alternative to the use of pure nickel electrodes.
Keywords: Alkaline electrolysis, nickel electroplating, oxyhydrogen, APQPF, hexavalent chromium.
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DISENO DE PROCESO DE ELECTRO-RECUBRIMIENTO DE ELECTRODOS CON NIQUEL UTILIZADOS EN ELECTROLISIS ALCALINA

INTRODUCCION

Dentro del proceso de electrolisis alcalina, los electrodos
son componentes fundamentales en el proceso de des-
composicion del agua en hidrégeno y oxigeno presentan-
do un costo de aproximadamente 50 % de los
electrolizadores alcalinos, como se muestra en la Figura 1.

Costos de un stack de electrélisis alcalina
W Piscinas

m Sellos

m Platos bipolares
m Pre-electrodo

= Anodo

m Citodo

B Membrana

™ Placas soporte

Esparragos

Figura 1. Costos de un ensamble de electrdlisis alcalina.

Basicamente, una celda electrolitica consiste en dos
electrodos (catodo y 4nodo) donde se producen las
reacciones electroquimicas, una corriente eléctrica pro-
veniente de una fuente de poder de un electrolito cierra
el circuito como se muestra en la Figura 2, (Alcaraz et
al., 2023).

Sl HE

Fuente de poder

Figura 2. Componentes basicos de una celda electrolitica
(Bertuccioli et al., 214).

Este tipo de electrolisis se lleva a cabo mediante la apli-
cacién de una corriente eléctrica en una solucién alcali-
na, generalmente hidréxido de sodio (NaOH) o hi-
droxido de potasio (KOH), debido a su alta conductivi-
dad idnica. En el anodo se produce la oxidacién del
agua, libera oxigeno, mientras que el catodo, donde ocu-
rre la reduccion, se libera hidrégeno, siendo su férmula
estequiomeétrica la siguiente (Bertuccioli et al., 214):

Reaccion en el anodo: 20H — H,0 + %20, +2e

Reaccion en el catodo: H,0 +2e — H, +20H

Al trabajar en un ambiente altamente alcalino y con tem-
peraturas que oscilan de entre los 60° y 80° Celsius, es
importante que los electrodos se fabriquen de materia-
les resistentes a la corrosion y posean una alta actividad
catalitica, destacando entre ellos materiales tales como;
el niquel, acero inoxidable o platino (Ursua ef al., 2012).

La eficiencia y durabilidad de estos electrodos son
factores determinantes en la viabilidad comercial de la
produccion de hidrégeno como fuente de energia lim-
pia. Innovaciones recientes se centran en mejorar los
materiales de los electrodos para aumentar la eficiencia
y reducir los costos operativos. Por lo cual, se hace uso
de la técnica de galvanoplastia para el niquelado de
electrodos. Siendo la galvanoplastia un proceso electro-
quimico mediante el cual se deposita un metal sobre
una pieza conductora para mejorar su apariencia o pro-
porcionar propiedades especificas. El proceso basico de
galvanoplastia implica sumergir la pieza que se va are-
cubrir (llamada catodo) y un electrodo de metal (anodo)
en una solucion electrolitica que contiene iones del me-
tal que se depositara. Al aplicar una corriente eléctrica
continua, los iones del metal se reducen en la superficie
de la pieza, formando una capa metalica delgada y ad-
herente (Cavaliere & Perrone, 2021). Los procesos de
galvanoplastia se dividen en dos: Electroformacién de
laminas para moldes y revestimientos de proteccion o
decoracion.

En funcién de lo anterior, el objetivo de este estudio
es diseflar y validar un proceso de manufactura que
permita modificar la superficie de electrodos de acero
inoxidable mediante recubrimientos de niquel obteni-
dos por galvanoplastia, con el fin de mejorar su desem-
peno en la electrolisis alcalina. El alcance del trabajo se
centra en el analisis de variables clave (como tempera-
tura, densidad de corriente y agitacion del bafio) para
determinar las condiciones dptimas de deposicion que
garanticen recubrimientos homogéneos, con buena ad-
herencia y mayor area activa. Este estudio no aborda la
sintesis de nuevos materiales ni la evaluacién electro-
quimica detallada de los electrodos, sino que se enfoca
en la optimizacién del proceso de niquelado dentro de
un entorno controlado, a nivel de planta piloto. Las li-
neas de procedimiento descritas a continuacién corres-
ponden a la fase experimental y metodologia empleada
en el desarrollo del proyecto.

MATERIALES Y METODOS

Para el desarrollo de este proyecto se hace uso de la me-
todologia Advanced Product Quality Planning (APQP),
debido a que su implementacién aborda todas las eta-
pas del desarrollo de este proyecto y por el tipo de nece-
sidades que demanda, en este caso para la modificaciéon
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de la superficie por electo-recubrimiento de los electro-
dos con niquel (Stamatis, 2019; Kiefer & Allegretti,
2017). En la primera fase que consta de la planificacién
se desarrolla el plan de trabajo a seguir para disefiar el
proceso de manufactura mas conveniente para la modi-
ficacion superficial de los depdsitos de niquel sobre la
placa de acero inoxidable 304, la cual constara de 4 eta-
pas siendo las siguientes:

e Etapa 1: Para validar el proceso se realiza un analisis
de la informacion recopilada sobre los procesos de
manufactura existentes para el niquelado de piezas,
un analisis de las ventajas y desventajas que presen-
tan los electrodos previamente manufacturados y
los procesos encontrados para la deposicion de ni-
quel.

e Etapa 2: Se procede a la modificacion de la superfi-
cie del electrodo mediante el depdsito del niquel,
utilizando el control y la modificacién de parame-
tros dentro del proceso de niquelado.

e Etapa3:Sehace el analisis del desempefio de los elec-
trodos con tiempos de operacion de 60 horas de tra-
bajo después de haber sido niquelados con
variaciones en el proceso, tales como densidad de
corriente, temperatura y agitacion, haciendo uso de
planta piloto para electrdlisis alcalina de 5 kW.

e Etapa4: Finalmente se evaltia el desempeno y estado
fisico de los electrodos a través de equipos de medi-
cién y microscopia tipo SEM para seleccionar el pro-
ceso de manufactura de los electrodos con los
mejores resultados.

Para la fase del diseno del producto se desarrollan los
conceptos de disefio, se realizan analisis de los parame-
tros para modificar la superficie de los electrodos. Tam-
bién se llevan a cabo pruebas y validaciones en donde
las variables a modificar durante el proceso de niquela-
do son las siguientes:

Agitacion: La agitacion acelerara la conveccion de la
solucion para que los iones metalicos consumidos cerca
del catodo puedan reponerse a tiempo y la polarizacion
de los electrodos se reduzca. A su vez, que el aumento
o disminucién de la agitacion ayude al desprendimien-
to de las burbujas de la superficie del electrodo durante
el proceso de niquelado.

Temperatura: El aumento de la temperatura gene-
ralmente acelera la velocidad de las reacciones de los
electrodos y aumenta la conductividad del electrolito,
asimismo reduce la polarizacion entre los electrodos.

Densidad de corriente: El amperaje suministrado
influye en el tamafio de grano y homogeneidad en el
depdsito, la capacidad de dispersion y la cobertura del

recubrimiento. Los pasos de recubrimiento de elec-
trodos empleados para este trabajo son descritos a
continuacion de acuerdo con Bafio M.:

1. Recepcién de materia prima: Se ingresan al almacén
las piezas metdalicas que van a ser utilizadas en el
proceso de galvanizacién para efecto protector con-
tra corrosion.

2. Limpieza fisica: Mediante la utilizacion de lijas para
agua del nimero 500 se procede a la eliminacién de
las particulas que quedaron impregnadas en las pie-
zas metalicas. Para el desarrollo de esta etapa se re-
quiere de materiales de limpieza (lana, fibras
sintéticas), y agua a temperatura ambiente para eli-
minar las particulas que los cepillos no logran reti-
rar.

3. Desengrase o limpieza quimica: Esta etapa consiste
en la eliminacién de las grasas y aceites de la super-
ficie de las piezas metalicas.

4. Lavado de desengrase: Consiste en el lavado de las
piezas con agua a fin de eliminar los residuos de la
etapa anterior, ya que estos pueden producir man-
chas y recubrimientos irregulares.

5. Decapado o desoxidacién: Consiste en eliminar las
capas de dxido formadas en las superficies de las
piezas y se realiza cuando el recubrimiento es de
tipo protector. El decapado se realiza sumergiendo
las piezas en una solucién que puede ser acida o al-
calina.

6. Lavado de decapado: Consiste en el enjuague de las
piezas metdlicas en un tanque de agua para evitar el
arrastre del 4cido a las siguientes etapas del proce-
so.

7. Bafio Watts o electrolisis (estafiado, cromado, nique-
lado): Es la etapa del recubrimiento de las piezas
metdlicas y se lleva a cabo en un bafio electrolitico,
el movimiento i6nico es causado por el campo eléc-
trico que existe entre los electrodos y la corriente re-
sultante consiste en iones cargados positivamente
emigrando hacia el cdtodo y iones cargados negati-
vamente emigrando hacia el &nodo como se mues-
tra en la Figura 3.

8. Lavado en caliente: En esta etapa, se retira la totali-
dad de las impurezas presentes en la pieza, debido
al contacto con el bafio.

9. Secado: Las piezas metalicas deben secarse lo mas
rapido posible después del lavado final para evitar
la aparicién de manchas sobre los depdsitos metali-
COs.
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Figura 3. Niquelado de un mandril.

En la fase del disefio del proceso y desarrollo se estable-
cen los procesos de fabricacion necesarios para produ-
cir el producto. Se identifican y establecen los controles
de calidad, se definen los parametros de produccion y
se realizan pruebas para validar el proceso.

Al no realizarse de manera adecuada el proceso de
niquelado, la placa de acero donde se realiza el depdsi-
to puede presentar mala adhesion de niquel o porosida-
des que van desde la base del depdsito hasta la parte
superior del mismo. Algo importante a mencionar es
que, al momento de modificar el proceso de deposiciéon
de los electrodos, se pueden obtener distintos acabados
superficiales, que a su vez pueden mejorar el desempe-
fio del electrodo al aumentar el area superficial en con-
tacto con el electrolito.

La principal restricciéon que tiene actualmente el
proceso de niquelar electrodos para electrolisis alcalina,
es una deficiente reproducibilidad en la deposicion de
niquel sobre los electrodos, lo que lleva a defectos sobre
la superficie de las caras, quedando expuestas algunas
partes del sustrato, que al ser de acero inoxidable 304, al
contacto con el electrolito por el proceso de electrdlisis
alcalina da pie a la generacién de cromo hexavalente,

un compuesto danino para la salud, ya que es canceri-
geno y esta regulado por la norma NMX- AA-044-5C-
FI-2014 que se enfoca en el manejo de aguas.

Las metas de este disefio de proceso de manufactu-
ra se centran en mejorar los tiempos de produccion,
aumentar la calidad del producto final y ser capaz de
cambiar las variables del sistema de operacion que
mejor se ajusten a las necesidades del sistema de pro-
duccién. La parte critica del disefio se enfoca en estan-
darizar el proceso de niquelado, asi como el disefio de
un sistema de control para regular los tiempos de ope-
raciéon en cada uno de los bafios del proceso de nique-
lado, como su temperatura, agitacion y corriente
aplicada, sin afectar la composiciéon quimica de los ba-
fios de la planta piloto, las cuales estan constituidas
por las siguientes soluciones como se muestra en la
Tabla 1.

Al evaluar el proceso de niquelado, se recurre a la
Ecuacion 1 para determinar la densidad de corriente y
asi establecer el amperaje total que se necesita al mo-
mento de someter los electrodos circulares de 10 cm de
diametro en las tinas de desengrase y decapado electro-
litico para una apropiada deposicion de niquel en el
bafio Watts.

1
v (M)
Donde:
] =Densidad de corriente

I =Intensidad de corriente
A = Area del electrodo

Posteriormente, se hace uso de la ecuacion de Faraday
donde O en la Ecuacién 2 es el tiempo que permanece el
electrodo dentro del Bafio Watts, y asi alcanzar el espe-
sor deseado, que en este caso sera de 80 pm.

Tabla 1T Concentraciones de cada uno de los banos para el proceso de niquelado.

Reactivo Concentracién Volumen de la solucién Masa del soluto y volumen de acido
Desengrase
GM -102 85 g/L. 30L 2.5kg
Decapado electrolitico
Cloruro de niquel (NiCl,) 240 g/L 72kg
Acido clorhidrico (HCI) 130 ml/L 30L 39L
Bafio Watts
NiSO,*6H,0 Sulfato de niquel 300 g/L 9kg
NiCl,*6H,0 Cloruro de niquel 60 g/L 1.8 kg
H,BO, Acido Bérico 45 g/L 30L 1.35kg
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g =l eq Py 2
J pmy,

Donde:

T,; =Espesor de Pieza

F = Constante de Faraday

eq  =Equivalentes que intervienen

pyi = Densidad del Niquel

i = Densidad de corriente

pm,,; =Peso atdmico del Niquel

0 =Tiempo en bafio

En el caso de la densidad de corriente se deja como va-
riable, ya que el amperaje empleado al niquelar varia
entre 6, 9.5y 12 A, segtin las observaciones que se reali-
cen en el transcurso del proceso, siendo este un niquela-
do por capas de 20 en 20 um hasta alcanzar un maximo
de 80 um. En la Tabla 2 se muestran las dimensiones del
electrodo de acero inoxidable para establecer el area to-
tal a niquelar.

En la Tabla 3 se determina el tiempo que le toma al
sistema niquelar a un espesor de 80 pum.

El siguiente paso es modificar los parametros de ni-
quelado por lo que se procede a:

1. Enumerar y clasificar los electrodos de acero inoxi-
dable para obtener un mayor control sobre estos.

Tabla 2. Dimensiones del Electrodo.

Parametro Medida Unidad
Diametro 10 cm
Area 78.54 cm’
Area de 2 caras 1.571 dm®

Tabla 3. Evaluacion analitica para tiempo en bafo Watt.

2. A continuacion, se prepara la superficie de los elec-
trodos antes de someterlos al proceso de bafio Watt.

3. Comienza el proceso de niquelado dentro del bafio
Watt, donde se separan los electrodos por lotes y
solo se modifica una de las 3 variables antes mencio-
nadas; agitacion, temperatura y amperaje.

4. Finalmente se controla la calidad del proceso, se
compara el peso y el espesor antes y después de ser
niquelados, se identifica bajo qué caracteristicas se
sometieron las piezas, en donde se separan los elec-
trodos con un espesor de niquel por debajo de lo re-
querido, los que estan dentro del porcentaje de error
permitido y finalmente los que exceden el porcenta-
je de niquel en la pieza.

5. Se prueba el desempefio de los electrodos, ensam-
blandolos en un electrolizador alcalino, con una
temperatura de sistema entre 70 y 80 C° y una den-
sidad de corriente promedio de 0.6 A/cm” durante
60 h para de esta forma observar su comportamien-
to cada 20 h.

6. Se determina su eficiencia para comprobar si los elec-
trodos modificados con electro-depésito de niquel
son competitivos contra electrodos de niquel puro.

Datos del Bafio Watts
Parametro Medida Unidad Nomenclatura
Amperaje 9.5 A
Espesor por depositar 8x10° um Ty
Constante de Faraday 26.8015 A/hmol F
Equivalentes que Intervienen 2 Eq
Densidad del Niquel 8.91x10° g/m’ P
Peso Atémico del niquel 58.7 g/mol pmy;
Densidad de Corriente 604.7887 A/m? ]
Tiempo en bafio 1.0763 h 0
Tiempo en bafio 1:04 h: min 0
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DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS

En esta fase es donde se hace la validacion del producto
y proceso, analizando las pruebas y validaciones adi-
cionales tanto en el producto final como en el proceso
de fabricacién, modificando los parametros tales como:
Agitacién, temperatura y amperaje dentro del bafio
Watts, para asi hacer una comparativa de las superficies
obtenidas tras la modificaciéon de dichos parametros,
donde los resultados obtenidos los siguientes: Durante
la primera etapa de experimentacién se niquelaron los
primeros electrodos de acero inoxidable, sin cambios du-
rante el bafio Watts para observar la forma en la que se
deposita el niquel sobre los electrodos y donde se obser-
va la formacion de poros sobre la placa de acero inoxida-
ble 304 por la producciéon de hidrégeno gaseoso durante
el niquelado. La generacién de burbujas de hidrégeno
dentro del bano Watts ocurre debido a:

1. Laintensidad de corriente utilizada, de 9.5 A, influ-
ye en la estructura cristalina del recubrimiento, la
capacidad de dispersion y la cobertura del recubri-
miento.

2. Una deficiente agitacion que durante el proceso ace-
lera o disminuye la conveccién de la solucién para
que los iones metdlicos consumidos cerca del catodo
puedan reponerse a tiempo y la concentraciéon de po-
larizacion del catodo pueda reducirse, o en su defec-
to generar sombras sobre el area recubierta.

3. Latemperatura, que al aumentar generalmente ace-
lera la velocidad de reaccién catddica y la velocidad
de difusion de iones, y reduce la polarizacion caté-
dica. Por lo tanto, la cristalizacion del recubrimiento
serd mas gruesa.

Por lo que se genera un ambiente propenso a la evolu-
cion de hidrogeno, quedando los electrodos recubiertos
deniquel con porosidades que van desde la superficie de
sustrato hasta el espesor de 80um niqueladas, como se
muestra en la Figura 4 en la parte inferior derecha.

Figura 4. Placas de acero inoxidable niqueladas con presencia
de poros en la superficie.

Una vez que se observa la superficie del electrodo se
analizan las ventajas y desventajas que presenta este
tipo de superficie, siendo estas las siguientes:

Desventajas:

* La superficie al no estar completamente niquelada
hara que el electrolito entre en contacto con la placa
de acero inoxidable y esto genere la evolucién de
cromo hexavalente durante el proceso de electrdlisis
alcalina.

* Las porosidades no se presentan uniformemente so-
bre toda la superficie del electrodo.

Ventajas:

e Al tener este tipo de superficie, se puede obtener
una mayor zona de drea activa.

Para la segunda etapa se realizaron tres experimenta-
ciones diferentes en las cuales se modificaron las condi-
ciones de: Intensidad de corriente, temperatura y
agitacion. La primera variable por modificar es el au-
mento de la corriente sobre las placas de acero inoxida-
ble 304 de 9.5 a 12 A, aunque la superficie present6 una
mejoria considerable respecto a las primeras piezas, ya
que la superficie de la placa de acero se recubri6 casi
en su totalidad, presentando de 2 a 3 poros por cm’en
los que se siguen observando defectos sobre la superfi-
cie, esta reduccion de defectos significa que el problema
de que el electrolito pueda contaminarse de cromo
hexavalente por la reaccion con la placa de acero, queda
solucionada (Figura 5).

Figura 5. Placas niqueladas a 12 A con presencia de menos poros
en la superficie.

La segunda variable por modificar es el aumento de
temperatura de 60° a 75° C, con la finalidad de generar
la evolucion de hidrogeno y obtener una superficie mas
rugosa y, a su vez, con una mayor superficie de area ac-
tiva al momento de la electrolisis alcalina. Las placas
presentaron ligeras rayaduras blancas sobre la superfi-
cie (véase Figura 6), que al ser observadas bajo micros-
copia de 50 X se puede observar una geometria de tipo
gota como se muestra en la Figura 7.
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Figura 6. Placas niqueladas a 75° C con ralladuras blancas sobre
la superficie.

3 |_50 ym_| |50 um_|
Figura 7. Presencia de poros en forma de gota en placas
niqueladas a 75° C.

La tercera variable por modificar es la agitacion, en don-
de se cambiaron los puntos de salida de la bomba den-
tro de la tina del bafio Watt, siendo estos puntos en las
esquinas de la tina y sobre el electrodo mismo; lo que
dio como resultado defectos hechos por las sombras ge-
neradas por las burbujas que se producian por el chorro
de la solucion del bafo. Estas porosidades no son uni-
formes sobre la placa y solo se apreciaban mayormente
dependiendo del punto en donde se colocard la salida
de la manguera del bafio, como se muestra en la Figura
8, siendo el lado izquierdo el electrodo y el derecho la
parte inferior derecha del electrodo.

Figura 8. Presencia de poros mayormente visibles sobre la parte
donde se colocé la salida del chorro del bafo.

La superficie del electrodo se someti6 a microscopia de
50 X para observar la geometria del poro, la cual tiene
una forma mas redonda, como se muestra en la Figura
9, a diferencia de los depositados con cambio de tempe-
ratura.

150 pm_| " A 150 um_|

Figura 9. Presencia de poros en forma redonda en placas
niqueladas por cambio de agitacion.

Para la tercera etapa de experimentacion se hace una
comparativa de los resultados obtenidos y se plantea un
mapa de ruta, por lo que se empieza a niquelar por ca-
pas, es decir de 20 en 20 micras hasta llegar a un espesor
de 80 micras, variando el amperaje, dependiendo de
qué dimensiones sean los poros generados sobre la su-
perficie de la placa de acero, tal como se observa en el
diagrama de la Figura 10.

A B Revisién de superficie
‘ Inicio }_.‘ Bario Watt > cada 20 ym
ic
- Temperatura= 75 c° si
Agitacion = Si 60 uym

Disminuir
amperaje

Figura 10. Diagrama de ruta para recubrimiento de niquel en
tercera experimentacion.

Dentro de las primeras pruebas de esta etapa de experi-
mentacion se varia el amperaje iniciando con 12 Ay ter-
minando en 6.5 A, de esta manera, se disminuye el
tamano de grano dentro del deposito, y a su vez, se tie-
ne una superficie mds rugosa con la presencia de valles
y crestas, quedando los electrodos totalmente recubier-
tos como se muestran en las imagenes del microscopio
VHX-7000Keyence con 200 X de resolucion de la Figura
11 siendo de color azul la zona mas profunda del depo-
sito y de color rojo la zona mas elevada con 4 micras.

Figura 11. Superficie lateral del electrodo depositado con
variacion de amperaje.
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En la segunda prueba se aumenta la temperatura de
60 a 75 °C esto en las ultimas 20 micras y se varia el
amperaje segun las observaciones realizadas en la pri-
mera prueba de la tercera etapa de experimentacion,
con la finalidad de recubrir porosidades que se pre-
senten sobre la superficie del electrodo dentro de las
primeras 60 micras y tener en las tltimas 20 micras la
misma superficie observada tras el aumento de tempe-
ratura en la etapa 2 de experimentacidon con ligeras
rayaduras blancas sobre la superficie como se muestra
en la Figura 12. Que al ser observadas bajo microsco-
pio de 100X y 200X se puede ver la misma geometria
de tipo gota, pero esta vez recubriendo completamen-
te la superficie de la placa de acero inoxidable. Siendo
la profundidad maxima de ~20 micras con este tipo de
superficie tipo canal.

Finalmente, para las pruebas en las tltimas 20 mi-
cras, nuevamente se cambia la salida de la bomba para
modificar la forma de agitacion del bafio, siendo estas las
que menor consistencia presentaron sobre la superficie,
mostrando porosidades solo en ciertos puntos del elec-
trodo y no uniformemente como en las pruebas anterio-
res, ademas de no tener un recubrimiento sobre todo el
electrodo de acero como se ve en la Figura 13.

Se procede al analisis comparativo de los resultados
obtenidos tras cada una de las etapas de experimenta-
cion, de esta forma se hace el diagrama de ruta a seguir
al momento de niquelar como se muestra en la Figura
14 y Tabla 4, en donde se enlista el niimero de activi-
dad, la accién que representa dicho numero de activi-
dad, y el proceso anterior a realizar antes de cada
actividad, asi mismo el tiempo total que toma cada acti-
vidad, por ejemplo, la actividad numero 2 sera el enjua-
gue, el cual antes pasa por un proceso de preparado de
superficie y el tiempo que demora la actividad de enjua-
gue va de los 40 segundos a 1 minuto (4 minutos en total

Figura 12. Superficie superior del electrodo depositado con
aumento de temperatura en las Gltimas 20 micras.

de las veces que se repite el proceso), y finalmente pa-
sando a la etapa de desengrase electrolitico.

Para validar los electrodos con superficie modifica-
da, se ensamblan en un electrolizador alcalino, con 5, 8
y 12 electrodos siendo los electrodos monopolares de
niquel puro y los electrodos bipolares de acero inoxida-
ble recubiertos de niquel. En las curvas de desempeno
se observan las condiciones de voltaje y amperaje opti-
mas para que el sistema trabaje de manera ininterrum-
pida. En la Tabla 5 se visualiza en las condiciones en las
que el electrolizador muestra mejores resultados, por lo
que, se procura mantener el sistema trabajando bajo
esas mismas condiciones de operacion.

Al transcurrir las horas de operacion se procede a
desarmar el electrolizador y a evaluar los electrodos, asi
como su desempeno dentro del sistema. En la Figura 15
se observa que uno de los electrodos presenta indicios
de desprendimiento después de 20 horas de trabajo,
esto por una mala técnica en el proceso de niquelado,
mientras que el resto de los electrodos presentan estabi-
lidad sobre su superficie.

1db.00

500.00
1500.00

0.00pm

[11143.47um

CRIESEERRE IR %2200.001m

Figura 13. Electrodo depositado ultimas 20 micras sin agitacion.

Desengrase
Inicio
v of I b
A —>
‘ Lijado H Enjuague F— Decapado
E
/)
G Revision de superficie
> a P!
Bario Watt | cada 20 um

v H

[

Fin

Temperatura=75 c° I pesor™
Agitacion = Si si 60 um
v no

Disminuir
amperaie

Figura 14. Diagrama de ruta del proceso de niquelado.
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Tabla 4. Tabla del proceso a realizar.

Num. Actividad ~ Accion Predecesor Tiempo en minutos
1 Preparado de superficie - 5

2 Enjuague A, CE1 4

3 Desengrase B 15

4 Decapado D 15

5 Bano Watt FH 64

6 Revision de superficie G 3

Tabla 5 Tabla de condiciones en la que el electrolizador opera.

Condiciones de trabajo para 3 electrodos

Voltaje (V) Corriente (A) Potencia (W)  C1(°C)  Flujo (I/min) E,, E,c 1 (Eficiencia)
10 38.7 387 72.25 1.23 2.88 6.45 45%
Condiciones de trabajo para 6 electrodos
Voltaje (V) Corriente (A) Potencia (W)  C1(°C)  Flujo (I/min) Eqp Egc 1 (Eficiencia)
19 34 646 38.25 1.69 3.95 10.77 37

Figura 15. Indicios de desprendimiento del recubrimiento de
niquel sobre la superficie del anodo tras 20 horas de operacion.

Se puede observar una coloraciéon gris oscuro en el
anodo, esto generando la descomposicion del depdsito
de niquel. En el catodo se genera una pelicula gris oscu-
ra, que demuestra un depdsito sobre la capa de niquel.
Posteriormente, se anexan otros 3 electrodos niquela-
dos y se procede a dejarlos trabajar durante 40 horas
bajo las mismas condiciones de operacién de una densi-
dad de corriente de 0.6 cm’/A y una temperatura de 70°
a 80° para lograr asi un total de 60 horas y tener una
comparativa a través del tiempo de la degradacion de
los electrodos. Tras abrir el electrolizador y comparar
las superficies, a excepcion del electrodo niimero tres
que present6 indicios de desprendimiento del deposito,
el resto de los electrodos mostraron una gran estabili-
dad sobre su superficie, sin mostrar indicios de des-
prendimiento sobre el recubrimiento, como se ve en la
Figura 16. Se usan electrodos ubicados en los extremos
que corresponden a electrodos de niquel puro (referen-
cia), mientras que los electrodos centrales fueron recu-

biertos con niquel mediante bafio Watts bajo distintas
condiciones experimentales (variacion de corriente,
temperatura y agitacién) descritas en la Tabla 6.

Figura 16. a) Superficie del cétodo tras 60 horas de trabaJo b)
Superficie del anodo tras 60 horas de trabajo.
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Tabla 6. Orden y condiciones de los electrodos dentro del electrolizador.

Num. Electrodo Tiempo en Electrolizador

Condiciones de Niquelado

- 60 h

Catodo, este electrodo es de niquel puro

1 60 h

1° capa de 20 um: 6.5 A, temperatura de 75 C° con agitacion.
2° capa de 20 um: 9.5 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
3° capa de 20 pm: 12 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
4° capa de 20 um: 12 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.

2 60 h

1° capa de 20 um: 9.5 A, temperatura de 75 C° con agitacion.

2° capa de 20 um: 6.5 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
3% capa de 40 um: 12 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.

3 60 h

1° capa de 40 um: 9.5 A, temperatura de 75 C° con agitacion.
2° capa de 40 um: 12 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.

4 40h

1° capa de 20 um: 12 A, temperatura de 75 C° con agitacion.
2° capa de 20 um: 9.5 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
3° capa de 20 um: 6.5 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
4° capa de 20 um: 12 A, temperatura de 75 C° con agitacion.

5 40h

1° capa de 20 pm: 6.5 A, temperatura de 75 C° con agitacion.
2° capa de 20 um: 6.5 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.
3° capa de 40 um: 12 A, temperatura de 75 C° sin agitacion.

6 40h

1° capa de 20 pm: 9.5 A, temperatura de 55 C° con agitacion.
2° capa de 40 um: 6.5 A, temperatura de 55 C° sin agitacion.
3° capa de 20 um: 12 A, temperatura de 55 C° sin agitacion.

+ 60 h

Anodo, este electrodo es de niquel puro

Con base en los resultados se observa que los electrodos
depositados con niquel muestran una excelente estabili-
dad y tras un proceso de manufactura que ahorra tiem-
po, los costos por electrodo se ven reducidos en mas de
50 % y este costo se puede disminuir o incrementar de-
pendiendo del material que se niquele, asi como la can-
tidad de electrodos que se niquelen por tina.

CONCLUSIONES

Se desarrolld y valid6 un proceso de recubrimiento con
niquel sobre electrodos de acero inoxidable 304 para su
aplicacion en electrdlisis alcalina, empleando la meto-
dologia APQP para garantizar control y reproducibili-
dad.

Los resultados experimentales demostraron que los
factores internos del bafio-temperatura, agitacion e in-
tensidad de corriente- influyen directamente en la mor-
fologia del recubrimiento y en la aparicion de defectos

sobre la superficie del electrodo. Al optimizar estos pa-
rametros se lograron depdsitos homogéneos, con espe-
sor promedio de 80 pum, excelente adherencia y re-
duccién de porosidad visible hasta en un 90 % respecto
al proceso manual inicial.

Durante las pruebas de operacion del electrolizador
por 60 horas continuas, los electrodos niquelados mos-
traron alta estabilidad estructural y adherencia del recu-
brimiento, sin desprendimientos relevantes, a excepcion
de un electrodo fabricado con una técnica inadecuada.

Finalmente, se concluye que el control simultaneo
de temperatura (75 °C), densidad de corriente (0.6 A/
cm?) y agitacion uniforme por aireacion produce super-
ficies porosas estables, con mayor area activa y mejor
desempefio en la generacion de hidrégeno. Este méto-
do ofrece una alternativa técnica viable y de bajo costo
frente al uso de electrodos de niquel puro, contribuyen-
do a la eficiencia y sostenibilidad de los sistemas de
electrolisis alcalina.
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