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Elettrochimica. — Deposizione del nichel per riduzione chimica.
Bagni solfammato—ipofosfito. Nota di RoBerTO PIoNTELLI e GIuLIO
MonTaNELLI, presentata ® dal Corrisp. R. PronTeLLI.

L’applicazione dell’elettrolita solfammico nei processi elettrometallur-
gici compie il venticinquennio. E infatti in data 15 dicembre 1938, che veni-
vano presentate, da L. Cambi e R. Piontelli, domanda di brevetto () ed una
Nota (# all’Istituto Lombardo di Scienze e Lettere.

Con i successivi studi di R. Piontelli e collaboratori (3! (9 venivano indi-
cati i campi di possibile applicazione, inerenti a Cu, Fe, Cd, Zn, Rh, Co, Ag,
Pb e Ni.

I frutti dell’applicazione industriale dei bagni solfammici per 'elettro-
deposizione del nichel venivano portati alla ribalta specialmente da Bar-
rett in America ), ed hanno formato oggetto di approfonditi studi (® (7 &
) 9 sulle proprietd e le condizioni per l'ottenimento dei depositi, utiliz-
zati per l'elettroformatura, per l'elettrotipia e per i rivestimenti a spessore.
E cio soprattutto per la peculiare caratteristica di basse tensioni interne
dei depositi di nichel e 'alta velocitd di deposizione ottenibili con ’elettro-
lita solfammico.

La deposizione del nichel per via chimica, in luogo dell’elettrodeposi-
zione, & stata sviluppata da Brenner e Riddel (™), con bagni costituiti essen-
zialmente da cloruro, o solfato di nichel, con aggiunta di ipofosfito sodico,
quale agente riducente e di altri sali di acidi organici ed inorganici, con
funzioni di catalizzatori e di stabilizzatori.

L’importanza di detto processo quale utile complemento per specifiche
applicazioni 'della nichelatura per elettrodeposizione, ha fatto sorgere ini-
zialmente negli Stati Uniti e successivamente in diversi altri paesi, ed anche
in Italia, installazioni industriali per la sua realizzazione.

(*) Nella seduta del 9 novembre 1963.
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COMPOSIZIONE DEI BAGNI.

Per la deposizione del nichel per riduzione chimica, in bagni a base di
ipofosfito sodico, i sali di nichel fin qui utilizzati risultano essere 1l cloruro
e il solfato, anioni, questi, classici anche nel tradizionale processo di elettro-
deposizione.

N¢é menzioni ad altri sali di nichel risultano dalle piti complete e recenti
messe a punto su detto argomento 2 (33) () per bagni sia acidi, sia basici,
se si eccettua il cenno alla sperimentazione con altr1 anioni effettuato da Minjer
e Brenner 9, che hanno utilizzato perfluoroacetato e perfluoro-butilato di
nichel 0,125 molare, in luogo del cloruro, senza per altro precisare i motivi
di detta scelta. Sulla base dei risultati dell’impiego di bagni solfammici nel-
Ielettrodeposizione di nichel, abbiamo ritenuto interessante studiare I'impiego
delle soluzioni solfammiche, anche nel processo di nichelatura per via chimica.

I bagni solfammici acidi da noi sperimentati, in via preliminare, conten-
gono esclusivamente nichel solfammato e ipofosfito sodico .quale agente ridu-
cente. Altre aggiunte, a cui si attribuiscono funzioni acceleranti e stabilizza-
trici ?), gia largamente introdotte nella pratica industriale, saranno oggetto di
studi successivi.

METODI SPERIMENTALI E RISULTATI.

BN

E stata preparata una soluzione molare di Ni(NH,SO,),, neutralizzando
acido .solfammico cristallizzato con carbonato di nichel, entrambi prodotti
puri per analisi. Si & operato a temperatura ambiente ed aggiungendo I’acido
alla sospensione di carbonato di nichel. E noto irifatti che le soluzioni di
acido solfammico riscaldate idrolizzano notevolmente; al contrario, le solu-
zioni vicine alla- neutralitd di solfammato di nichel, anche concentrato,
presentano un grado di idrolisi trascurabile se pur riscaldate all’ebollizione 9.
Nostre' esperienze con un bagno di nichelatura chimica, hanno rivelato un
tasso di idrolisi dell'r °/,, per una permanenza di 10 ore a 98°C.

CONCLUSIONI SPERIMENTALI E RISULTATI.

I .campioni, su cui sono stati ottenuti depositi di nichel, erano costituiti
da piccole lastre d’ottone con un’area di 60 cm?.

La preparazione, prima dell'immersione in bagno, era la seguente, nel-
Pordine: sgrassatura in trielina; lavaggio; trattamento ‘con pasta detersiva;
lavaggio in acqua distillata; decappaggio in HCI 10°/,; lavaggio.
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La soluzione, del volume di 1000 cc, che costituiva il bagno, veniva
preparata diluendo la soluzione 1 M di Ni(NH,SO,), alle varie concentra-
zioni pili sotto indicate. Alla stessa veniva aggiunto ipofosfito sodico, disciolto
a parte, con regolazione iniziale del pH a 4,5 (a 25°C). Durante la deposi-
zione del nichel metallico, si libera acido secondo la reazione:

Ni(NH,SO,), - NaH,PO, + H,0 = Ni + 2 NH,SOH + NaH,PO,.

Nella tabella seguente riportiamo i risultati di deposizione da bagni alle
diverse concentrazioni di nichel solfammato.

Bagno n. 1 2 3 4
Ni(NH2SO3). (moli/l) . . . . . . 0,05 0,075 o,1 0,14
NaH.PO: (moli/l) . . . . . . .. 0,20 0,20 0,20 0,20
Temperatura (°C) . . . . . . . . 95 95 - 95 95
Aspetto del deposito . . . . . . . | Semilucido | semilucido | semilucido ruvido

La fotografia n. 1 mostra la sezione ingrandita di un provino ottenuto
in o' per deposizione del bagno n. 2 e dello spessore di 1 micron. La foto
grafia n. 2 mostra la sezione di un provino con deposito metallico di 5,5

i
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1
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micron, ottenuto in 27’ con il bagno n. 3. I depositi si presentano con
ottima aderenza, compatti e uniformi.

Le velocita di deposizione riscontrate sono dell’ordine dei 6-12-micron /
ora; cioé sono apprezzabili anche in assenza di particolari aggiunte, con il
concorso delle quali sard probabilmente possibile accrescerle.

Possiamo quindi concludere, sia pure in via preliminare, che i bagni
a base di solfammato di nichel ed ipofosfito di sodio bene si prestano ad otte-
nere depositi anche per riduzione di nichel, specie fino a 10 micron e con carat-
teristiche almeno analoghe a quelle che si ottengono, nelle stesse condizioni
di temperatura e di aciditd, con i bagni fin qui introdotti nella pratica
industriale. ‘



