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Russ.: O NPUMEHEHHM AUETATA HHKEJA
B KAYECTBE BY®EPHON JOBABKH
B SJIEKTPOJIMTE HUKEJIMPOBAHHSA .

O primenenii acetata nikelja
v kacestve bufernoj dobavki
v élektrolite nikelirovanija

¥
Gepriift wird die Pufferwirkung von Nickslazetat im Bereiche
von 0,07-0.35 Grammaquivalent vor allem, um den Einflu8 auf
die inneren Spanriungen der Nickelschichten festzustellen. Das
Putferungsbersich des Nickelazetates liegt bei pH =3-4. Die an-
wendbare Stromdichte-erhéht sich mit steigendem Azetatge-
hait. allerdings erniedrigt sich dabei die Stromausbeute. Ahn-
lich ist es mit der Mikrohirte, nach Erreichen eines bestimmten .
maximalen Wertes tritt bei weiterem Azetatzusatz Pittingbildung
ein, die durch Netzmittelzusatz unterdriickt werden muB. Gut
sind die Werte fiir die inneren Spannungen, die Uber einen gro-
Beren Schichtdickebereich (0.5 bis 25 wm) unveréndert bleiben.
Aufgrund der Untersuchungen wird folgender Elektroiyt zur Ab-
scheidung spannungsfreier oder -armer Nickeliiberziige vorge-
schiagen (g/1): 245 Nickelsulfat; 30 Nickelchiorid; 26 bis 44 Nik-
kelazetat; 0,05 Natriumlaurysulfat, Der ph-Wert soll sich zwi-
schen 2,0 und 3.5 bewegen, die Temperatur betragt 50°, die an-
wendbare Stromdichte 1 bis 15 A/dm? . Die Stromausbeute un-
ter diesen Bedingungen ist 75 bis 95 %. —ek~

Es existieren Literaturangaben [1l, 2] iiber die Verwendung von Nickel-

azetat als Puffersubstanz in Nickelbsddern.

Mit dieser Arbeit wurde beabsichtigt, die Eigenschaften von Nickel~-

schichten aus nickelazetathaltigen Bddern zu untersuchen.

Ubersetzungsstelle
der Unlversititsbibliothak Etuttgart




Untersuchungsmethode. Untersucht wurden Bider mit Nickelsulfat (rein
ohne Kobalt) 245 g/1,Nickelchlorid (analysenrein) 30 g/1 und mit Nickel-
azetat (chemisch rein) von 8,8 bis 4k4,2 g/1 (entsprechend 0,07 bis

0,35 Gramm-Aqu./1), als Puffersubstanz. Der pH-Wert wurde durch Zugabe

von Nickelkarbonat eingestellt.

Die Puffereigenschaften der Losungen wurden bei 50°C durch potentiome-
trische Titration mit einem LPU-Ol-Potentiometer bestimmt. Das Elektro-
lytvolumen betrug O,1 1. Die Titration wurde mit einer 4,92 n. NaOH-

Losung durchgefiihrt.

In den Versuchen zur elektrolytischen Nickelabscheidung wurden recht-
eckige Elektrolysezellen verwendetj das Elektrolytvolumen betrug 0,2 1.
Als Anoden diente elektrolytisches Nickel, als Kathoden Platten aus
Kupfer- oder Stahlfolie (Abmessungen 0,2 x 0,2 dm).

Die Stromausbeute des Nickels wurde durch Widgen bestimmt; dabei wurde

ein Kupfercoulombmeter verwendet.

Das Langzeitverhalten des Elektrolyten wurde wie in Arbeit [3] unter-

sucht.

Die Eigenspannungen in den Nickelschichten wurden mit einer '"weichen
Kathode" gemessen, die Mikrohirte mit Hilfe des Gerits PMT-3 mit 200 g
Last.

Versuchsergebnisse. Untersucht wurden die Puffereigenschaften von Nickel-

bddern mit unterschiedlichem Nickelazetatgehaltj; berechnet wurde die
GroBe der Pufferkapazitdt (Tab. 1)

Wie aus Tab. 1 h;;gbfgeht, wird die Pufferkapazitdt mit zunehmender

Nickelazetatskonzentration grdBer; bei einer Konzentration von 44,2 g/1




ist sie mit der Pufferkapazitit eines Nickelbades mit Bernsteinsdure

als Puffersubstanz vergleichbar. Die hdchsten Puffereigenschaften hat
Nickelazetat bei einem Nickelbad im pH-Wertbereich 3 - 4,

Tabelle 1

Pufferkapazitit der Nickelbider bei 50°

: -Tufuorkapazltat, Gramm—Aqu /1
Nickelazetat- ~ in folgenden-EH =Bereichen-.
: konzpntratlon, ; . .
= m/] : 2,—3 . f 3—4 I 4f-5
8,8 (0,07 n) 0,0443 0.0345 0,0296
265 (0,21 n.) 10,0678 0,108 0,0541 . .
442 (035a) | 007877 | 0,167 0,0885 -

Die Ergebnisse der Untersuchung iiber den EinfluB der Nickelazetatkon-
zentration und des pH-Werts des Elektrolyten auf die Stromausbeute
des Nickels sind in Tab. 2 dargestellt.

MTabelle 2

Einfluf3 der Nickelazetatkonzentration

und des pH-Werts auf die Stromausbeute

des Nickels bei 50° C

Nicke1~ _ Stromausbeute in %,bei_éi efn:v
izetatm pH- Kathodenstromdichte, A/dm , _von
ONZ., , W )
ongs Wert N B T I S BT
...... L8R SRR 'ggig;, <
26.5 5,4 96,0 - - — .
44,2 95,4 o - —
8,8 94,0 - — -
26,5 4,5 | 934.° | 953 — -
44,2 - 92,7 - | -95.0 —
8.8 9.4 | 925 | — e
26,5 . 35 |. 88 | 91| 9.6 88,9 -
44,2 o 85.9 " |; 88,0 | .85 | 8,7 ...
3.8 © 883 | 8.6 | - —
26,5 2,5 83.9 | 860 |7 87,1 81,5
44,2 Sl 196 82,0 | 84,00 |~ 8,0 -
8.8 o 85,3 882 | sso | T~ .~
S 2%.5 | 20 | 806 85,8 | 8.2 | 8.9 .
44, 2»} : : 7, 5 o2 o, 0‘ 82,7



Mit zunehmender Konzentration (siehe Tab. 2) des Nickelazetats und zu-
nehmender Aziditdt des Elektrolyten nehmen die zulidssigen Kathoden-
stromdichten zu, die Stromausbeute des Nickels aber ab. Niederschlidge,
die in Bidern mit Nickelazetat als Puffersubstanz gewonnen wurden,
sind hellgrau, matt und weisen Pittingbildung auf. Mit zunehmender Ka-
thodenstromdichte nimmt die Pittingbildung ab. Die Zugabe von 0,05 g/l
Natriumlaurylsulfat in den Elektrolyten verhindert praktisch die Pit-
tingbildung.

Die Ergebnisse der Untersuchung iliber die Mikrohdrte der Nickelnieder-
schldge sind in Tab. 3 angegeben. Die Mikrohdrte der Niederschlige,
die bei 0,05 g/1 Natriumlaurylsulfat, einem pH-Wert von 2,5 und bei
50°C gewonnen wurden, hat bei einer Kathodenstromdichte von 2 A/dm2
den grﬁBteg Wert und hingt nicht von der Konzentration der Puffersub-

stanz ab.

Tabelle 3

Einflull der Kathodenstromdichte auf

die Mikrohérte der Nickelniederschlige

. - ko)
Nickel- | Mikrohdrte, kp/mm , bei egner

azetat- { Kathodenstromdichte, A/dm”, von ,

o konz., 1. el o ] - . el

“E/BQ‘V}J?,. i f‘l“TFZ;wJ|walo€““‘“”““f
26,5 l 192,3 ©150,9 I 154,3 I 158,1

4,2 | 18,4 147.4 | 1555 | 1595 S

Die Eigenspannungen wurden in Elektrolyten mit unterschiedlicher Nickel=~
azetatskonzentration bei einem pH-Wert von 3,5 und 50°C untersucht. In
allen FHllen treten in den Nickelniederschligen Eigenspannungen

in der GroBRenordnung von 7 500 - 9 200 N/mm2 auf. Bei gleicher Katho-
denstromdichte, ndmlich 5 A/dmz, nehmen die Eigenspannungen bei nie-
drigerer Konzentration der Puffersubstanz ab. Mit zunehmender Dicke

des Nickelkathodenniederschlags nehmen die Eigenspannungen ab, wobei

die stirkste Veranderung bis zu einer Dicke des Niederschlags von 5/4m




-5 -

beobachtet wird. Bei einer Dicke des Kathodenniederschlags von 10 -
ZO/um dndert sich der Wert der Eigenspannungen praktisch nicht. Bei
zunehmendem pH-Wert des Elektrolyten nehmen die Eigenspannungen in

den Nickelniederschldgen etwas zu.
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Einflu8 der Elektrolytbelastung im
Elektrolyten mit Nickelazetat als,
Puffersubstanz bei 500 c, 10 A/dmé
Kathodenstromdichte und einem pH-
Wert von 3,5 auf den Nickelgehalt
im Elektrolyten, g/l, siehe Kurve 1;
Verdnderung des ApH-Wertes - Kurve
2; Stromausbeute des Nickels, % -
Kurve 3.

Im Langzeitverhalten (300 Ah/1) eines Elektrolyten mit 44,2 g/1

(0,35 n.) Nickelazetat bei einem pH-Wert von 3,5, 50°C und einer Katho-
denstromdichte von 10 A/dm2 zeigte sich (Abbildung), daB die Nickel-
konzentration im Elektrolyten von 59 auf 71,6 g/1 im Elektrolyten zu-
nimmt und die Aziditit in 1 Ah/1 um 0,04 - 0,05 pH abnimmt. Die Strom-

ausbeute des Nickels #ndert sich sehr wenig: sie steigt von 90 auf 95 %.

Aufgrund der Untersuchungen wird ein Elektrolyt mit folgender Zusammen-
setzung vorgeschlagen (g/1): 245 Nickelsulfat, 30 Nickelchlorid, 26 -
L Nickelazetat, 0,05 Natriumlaurylsulfat, mit einem pH-Wert von 2,0 =~
2y5. Die Temperatur des Elektrolyten betrigt SOOC, die Kathodenstrom-

dichte 2 - 15 A/dma. Die Stromausbeute des Nickels ist unter diesen

Bedingungen 75 - 95 %.




SCHLUSSFOLGERUNGEN

1.

Es wurde festgestellt, daB Nickelazetat einem Nickelbad, dessen pH-

Wert sich wdhrend der Elektrolyse kaum &dndert, hohe Puffereigenschaf- .
ten vdrleiht.

2. Nickelniederschldge weisen Eigenspannungen in der GroBe von 7 500 -

9 200 N/mm2 auf, die sich bei einer Dicke von mehr als 5/um kaum ver-
dndern.
3. Vorgeschlagen wurde eine Zusammensetzung des Nickelbades, mit der man

Nickelabscheidungen mit geringen Spannungen bei hohen Stromdichten (bis
15 A/dn®) und bei 50°C gewinnen kann.
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