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Descriere:

Inventia se refera la procedeele automate de reglare a proceselor de depunere galvanochimica a acoperirilor metalice si poate fi
intrebuintata in industria constructoare de masini si aparate, pentru asigurarea conditiilor tehnologiilor fard deseuri sau cu cantitate
redusa a lor in productia electrochimica.

Se cunosc procedee de reglare a regimurilor tehnologice si a componentei electrolitilor baii galvanice [1]. Insa, din cauza
dificultatii controlului concomitent al componentei lor, ele nu sunt aplicabile pentru reglarea proceselor de electrodepunere.
Totodata, existd tendinta de intrebuintare industriala larga a electrolitilor cu concentratii joase, pentru depunerea aliajelor
electrolitice a metalelor si nemetalelor. Aceastd tendintd reiese din premizele ecologice, deoarece intrebuintarea lor permite:
micsorarea elimindrii substantelor toxice in apele reziduale in timpul operatiilor de spalare a pieselor acoperite si respectiv a
cheltuielilor pentru purificarea apelor; micsorarea pierderilor ireparabile ale substantelor pretioase. In acelasi timp, acesti electroliti
se epuizeaza repede din punct de vedere al componentelor de baza, inclusiv a celor nerecuperabile, din cauza dizolvarii anodice.

Cel mai apropiat, dupa esenta tehnica si rezultatul obtinut, este procedeul reglarii automate a proceselor de depunere a
acoperirilor metalice. El se efectueaza pe calea selectarii probelor de electrolit la filtrarea lui incontinua, controlului concentratiei
componentelor, compararii rezultatelor obtinute si dozarii solutiilor de saruri epuizate corectate [2]. Neajunsul acestui procedeu
constd in dificultatea simultaneitatii controlului instrumental si reglarii procesului de electrodepunere a aliajelor metalelor cu fosforul
sau alte nemetale, deoarece acesti electroliti, cu exceptia ionilor de metal, contin si saruri de reducatori de tipul hipofosfatului de Na.
Acest fapt micsoreaza exactitatea reglarii procesului.

Rezultatul tehnic al inventiei consta in majorarea exactitatii reglarii procesului depunerii electrochimice a acoperirilor de Ni-P
din electrolitii cu concentratii joase rapid epuizabili.

Esenta inventiei consta in faptul ca in procedeul cunoscut de reglare automata a procesului de regenerare a solutiilor de electroliti
cu concentratii joase pentru depunerea electrochimica a acoperirilor Ni-P, care consta in selectarea probelor de electrolit la filtrarea
lui neintrerupta, controlul concentratiei componentelor, compararea rezultatelor obtinute si dozarea solutiilor corectate de saruri
epuizate, din curentul electrolitului epuizat de baza se selecteazd un microcurent pana si dupa introducerea solutiilor corectate,
folosite ulterior in calitate de control, din care primul dupa control este supus prelucrarii in cdmp de curenti cu frecventa inalta pe
catalizator metalic, microfiltrarii si controlului ulterior, concentratia ionilor de nichel fiind controlatd in acest caz pe calea masurarii
densitatii optice la lungimea de unda A = 632 nm.

Electrolitul de aplicare a suprafetelor nichel-fosfor consta din urmatoarele componente: (g/1):

Clorura de nichel -15-20
Acetat de sodiu -10-15
Hipofosfit de sodiu -7-10
Acid boric -3-5
Adaosuri de luciu -0,1-0,5.

Din aceste componente sarurile de nichel si hipofosfitul de sodiu se consuma cel mai repede, deoarece ele participa la formarea
suprafetelor functionale. Din aceasta cauza procesul industrial necesita control permanent si reglarea compozitiei electrolitului pentru
a mentine permanent concentratia componentelor la nivelul apropiat celei de sus.

Inventia garanteaza controlul continutului componentelor indicate prin intensificarea reducerii antocatalitice a ionilor de nichel
de cantitatea reminiscentd a ionilor de hipofosfit din solutie pe un catalizator incélzit, situat intr-un cadmp de curenti de inalta
intensitate cu suprafata de contact destul de mare.

Totodata, are loc reducerea ionilor de nichel de catre ionii de hipofosfit pana la stare metalicd sau in forma de NizP conform
mecanismului redat prin urmatoarea reactie sumara:

4Ni*"+ HyPO y+H,0 - Ni® 1 +NisP | +H,PO 5 +H, 1

Fazele reduse se depun prioritar pe suprafata catalizatorului, stimuland astfel procesul ulterior de sedimentare, proces ce decurge
anticatalitic.

O cantitate mica a fazelor reduse de metal se poate elimina si in volumul solutiei, datorita existentei in el a centrelor catalitic
active conform aceleeasi reactii.

In compozitia electrolitilor de depunere a suprafetelor nichelfosfor continutul sarurilor de nichel este tot timpul mai mare decat
concentratia ionilor de hipofosfit, din aceastd cauza procesul de reducere conform ecuatiei de mai sus decurge pana la consumarea
deplina a ionilor reducitori. in conformitate cu aceasta, micsorarea concentratiei ionilor de nichel fatd de continutul initial in
electrolit, datoritd reactiei de reducere anticatalitica, este proportional continutului in electrolit a ionilor de hipofosfit. La randul sdu
concentratia ionilor de nichel se determind usor fotocolorimetric conform valorii densitatii lor optice. Acest fapt permite asigurarea
controlului mai precis si reglarea automata a procesului de regenerare a electrolitului aplicand concomitent doi parametri de baza -
continutul ionilor de nichel si a ionilor de hipofosfit.

In desen este prezentata schema-bloc a dispozitivului pentru indeplinirea procedeului propus.

Proba electrolitului epuizabil initial, care circula neintrerupt la filtrare, din baia 1 cu ajutorul pompei cu filtru 2 prin conducta
magistrala 3 si microconducta 4 se indreapta spre cuva curgdtoare 5 cu emitdtorul 6, apoi nimereste in microreactorul 7, in care este
instalatd o plasi metalica 8. Aceasta plasi, la introducerea cAmpului CFI de la inductorul 9, in rezultatul cirui fapt are loc incilzirea
ei locald joaca rolul de catalizator la reducerea chimica a ionilor de Ni cu hipofosfit. Aceasta asigurd oxidarea deplind a ionilor de
hipofosfit si scdderea proportionala a concentratiei ionilor de Ni in proba selectata, care in urma microfiltrarii suplimentare pe filtrul
10 se indreapta spre cuva curgatoare 11 cu emitdtorul 12, iar apoi din nou in conducta magistrala 3 si, impreuna cu partea principala
circulanta a electrolitului, patrunde in amestecatorul 13, unde se amesteca cu solutia corectata de clorurd de Ni, admisa din vasul 14
cu ajutorul supapei 15, dirijate de mecanismul 16, si cu solutia corectata de hipofosfit de Na, admisa din vasul 17 prin supapa 18,
dirijata cu ajutorul mecanismului de indeplinire 19.

Dupd corectarea electrolitului cu componentele epuizate, prin microconducta 20 se efectueaza selectionarea suplimentard a unei
probe, admise spre cuva curgatoare 21, dotate cu emitator 22, dupa ce solutia de electrolit se reintoarce in conducta magistrala 3, care
asigurd revenirea electrolitului in baia de lucru 1.

Semnalele electrice caracteristice pentru densitatea optica la lungimea de unda A = 632 nm a solutiei epuizate de electrolit, fixate
cu ajutorul emitatorului, si de asemenea electrolitului cu continut scézut de ioni de Ni in urma reducerii lor chimice partiale cu
hipofosfit, corespunzatoare pierderii proportionale a concentratiei lui in electrolitul epuizat si fixatd cu ajutorul emitatorului 12 si
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concomitent - electrolitului corectat, fixata cu ajutorul emitatorului 22, se admite la 1, 2, 3 intrari directe ale amplificatorului sumar.
De la iesirea amplificatorului 23 se inregistreaza semnalele dezacordului, determinate de direfenta densitatii lor optice a solutiilor
cuvelor curgatoare 5, 11, 21, care dupa amplificare in amplificatorul de proportie 24 se admit la intrarea reglatoarelor 26 si 27,
dirijate cu ajutorul mecanismelor de indeplinire 16 si 19, supapelor 15 si 18. Totodata, se asigurda demarcarea semnalelor in
amplificatorul sumar 23, care caracterizeazi diferenta concentratiei ionilor de Ni** in solutia epuizati, fixata de emititorul 6 si solutia
corectatd, reglata spre valoarea data a concentratiei finale cu ajutorul emitatorului 22, pentru dirijarea corespunzatoare cu deschiderea
si inchiderea supapei 15, cu ajutorul amplificatorului de proportie 24, reglatorului 26 si mecanismului de indeplinire 16, pentru
dozarea automata a cantitatii date de intrare si iesire de la amplificatorul de inversie 23, care caracterizeaza concentratia raimasa de
hipofosfit de Na in solutia de lucru epuizatd a electrolitului, determinatd dupd diferenta concentratiilor ionilor de Ni in cuvele
curgatoare 5 si 11, fixatd de emitatorul 6 i 12.

Semnalul delimitarii si iesirii din amplificatorul de inversie 23 este admis la amplificatorul de proportie 25, apoi la intrarea
reglatorului 27, dirijat cu ajutorul mecanismului de indeplinire 19 si supapa 18, pentru dozarea automata corespunzatoare a cantitatii
date de solutie corectatd de hipofosfit de Na in amestecatorul 13.

Experimental s-a stabilit ca odatd cu schimbarea concentratiei ionilor de Ni in electrolitul epuizat si cel de lucru 1, avand valorile
intre 0,5 - 20 g/l (dupi ionii de Ni*"), densitatea opticd a solutiilor are caracter liniar la lungimea de undi A = 632 nm, precum si
dupi reducerea lor chimici cu exces de hipofosfit de Na, efectuatd in cAmpul CFi. De asemenea, s-a stabilit ci alte substante si
elemente chimice din componenta electrolitului pentru depunerea electrochimicéd a acoperirilor de Ni-P (acetatul de Na, acidul boric,
adaosuri de lucru) nu impiedici determinarea concentratiei ionilor Ni**, deoarece au spectre de absorbtie diferite.

De asemenea, experimental s-a stabilit ca la trecerea probei selectionate de solutie de electrolit prin catalizatorul in forma de
plasi are loc procesul reducrii heterogene chimice a ionilor de Ni** la suprafata catalizatorului, pana la epuizarea practic complet a
ionilor de hipofosfit in solutie, concentratia cirora in electrolit tot timpul este mai joasd decat concentratia ionilor de Ni*". Drept
catalizator poate servi, de exemplu, o plasi de otel risucitd in formi de rulou si nichelata in prealabil, care se incilzeste in camp CFi
prin intermediul inductorului, montat in partea exterioara a celulei.

Cantitatea ionilor de hipofosfit in solutie in timpul acestei reactii este direct proportionald descresterii concentratiilor ionilor de
Ni, datorita reducerii lor, fixate dupa densitatea optica la lungimea de unda A = 632 nm.

Din punct de vedere constructiv, celula curgitoare, pentru reducerea catalitica a ionilor Ni** cu ionii de hipofosfit in campul CFi,
se confectioneaza de tip deschis, pentru evacuarea hidrogenului format in procesul reactiei si a vaporilor aparuti in urma posibilei
supraincalziri a catalizatorului. Ea este utilata cu filtru interior demontabil pentru filtrarea unei cantitati mici de particule de Ni
redus, care, de asemenea, se pot forma in acest proces caracteristic pentru reducerea chimicd a metalelor, iar evacuarea solutiei din
celula se efectueaza prin stutul lateral instalat deasupra filtrului, pentru curgerea liberd a probei de electrolit, intrate deja in reactie si
limpezite in celula pentru determinarea cantitatii rimase de ioni de Ni*" dupa valoarea densititii optice, care in ultima instantd
caracterizeaza concentratia ionilor de hipofosfit in solutia epuizata de electrolit.



