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Estructura de la memoria

L’obtencié de recobriments composits mitjangant la incorporacié de particules en una
matriu determinada ha conduit a una nova generacié de materials amb unes propietats
particulars, depenent tant de la naturalesa de la matriu com de les particules emprades.
Encara que historicament s’ha treballat amb particules de mida micrometrica, en els
darrers anys ha sorgit un gran interes en I'obtencié de composits amb particules de mida
nanometrica, ja que s’ha constatat que la reducci6 de la mida de la particula pot modificar
substancialment les propietats del diposit i, a més, permet la reduccié de la mida del
suport, tot obrint un nou ventall d’aplicacions. El grup de recerca del Laboratori
d’Electrodeposiciéo i Corrosié (Electrodep) ja té experiencia en l'electrodeposicié de
composits, especialment en el treball amb particules de SiCl, pero ha volgut ampliar la seva
area d’expertesa iniciant una linea d’investigacié analoga en la deposici6 per via
electroquimica sense aplicacid de corrent (metode electroless), on s'emmarca aquesta tesi.

Un gran nombre de treballs ha demostrat la utilitat de la metodologia electroquimica per
I'obtenci6 d’aquest tipus de recobriments. No obstant, I'aplicaci6 d’aquesta tecnologia té
dues etapes de dificil control: 'obtenci6 de les dispersions de les particules i el mateix
procés de codeposicio. Des d’aquest punt de vista, la disminuci6 de la mida de les particules
introdueix una dificultat addicional: I'exaltaci6 dels problemes d’agregaci6 d’aquestes
particules a les dispersions, donant lloc en molts casos a la formaci6é d’agregats de mida
submicrometrica o, en el pitjor dels casos, micrometrica.

Un dels sistemes més estudiats pel seu interes tecnologic és el Ni/X, format per una matriu
de niquel i particules ceramiques (SiC, SizN4, Al203, etc. - millora de la duresa) o lubricants
(teflo, etc.). Aquest sistema és el que s’ha escollit com a objecte d’estudi de la present tesi
doctoral, cercant analitzar I'efecte de la mida de les particules sobre las propietats dels
composits obtinguts per incorporacié de nanoparticules de carbur i de nitrur de silici dins
una matriu de niquel, mantenint en tot moment la referencia al comportament de les
particules de mida micrometrica.

1 R. Barbas, Codeposicién electroquimica de composites ZnNi/SiC, Master en Quimica Experimental, Universitat
de Barcelona, Barcelona (2002)

M. Benballa, Electrodeposicion de aleaciones ZnNi y composites ZnNi/SiC, Tesi Doctoral, Universitat de
Barcelona, Barcelona (2002)

A. Roldan Martinez, Electrodeposicion de composites magnéticos cobre-magnetita, Master en Quimica
Experimental, Universitat de Barcelona, Barcelona (2007)

S. Pané Vidal, Modificacicé de les propietats del sistema cobalt-niquel per electrodeposicié simultania amb tercers
components, Tesi Doctoral, Universitat de Barcelona, Barcelona (2008)
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Aixi, 'objectiu general que es planteja en aquesta tesi és 'obtenci6 i caracteritzaci6 dels
composits amb particules de mida nanomeétrica, tot emprant la via electroless. En base a
aixo, la present memoria s'estructura en tres capitols principals:

e C(Capitol 1: Caracteritzacié de les nanoparticules de SiC i Si3sNs i de les seves
dispersions.

La distribucié6 de mida de particula (PSD) i el potencial zeta ({) s6n dos parametres
importants per caracteritzar el comportament de les particules suspeses en un medi i
relacionats amb les caracteristiques de la superficie de les particules. En aquest capitol es
detalla el treball fet sobre la caracteritzacié de 1'estructura i composicié superficial de les
nanoparticules, 1'estudi del seu comportament en suspensi6 i de l'efecte dels diferents
components d'un bany electroquimic sobre aquestes propietats, amb especial emfasi en les
determinacions efectuades sobre electrolits concentrats, a temperatura relativament
elevada i amb la presencia de fluorosurfactants fins ara no estudiats.

e C(Capitol 2: Obtenci6 de comp0sits per electroless i la seva caracteritzacio.

En aquest capitol es tracta el procés de deposicié i la caracteritzacié dels diposits obtinguts.
S'estudia la morfologia, composicié i estructura aixi com les propietats de resisténcia a la
corrosio, duresa i resisténcia al desgast dels recobriments. Buscant I'aplicacié directa dels
composits obtinguts, es treballa amb un bany comercial que proporciona recobriments
amb propietats contrastades. D'altra banda, per a I'estudi de I'efecte dels fluorosurfactants,
s'utilitza un bany de composici6 més simple. Aquest doble plantejament estableix de
manera natural les dues linies d'acci6é que es tracten en aquest capitol: una secci6é dedicada
al bany de composici6 senzilla i I'estudi dels fluorosurfactants i una seccié dedicada als
diposits obtinguts des del bany comercial.

Els capitols 1 i 2 tenen una estructura similar comencant amb una introduccié que pretén
donar les bases i els conceptes necessaris per a la interpretacié i discussié dels resultats
obtinguts. Després de plantejar els objectius especifics de cada capitol, es detalla la
metodologia experimental emprada i se segueix amb l'exposicié dels resultats i la seva
discussio.

e C(Capitol 3: Analisi comparativa de la duresa, la resistencia al desgast i la friccié.

El principal objectiu de la incorporacié de particules ceramiques a un diposit de matriu
metal-lica és 'augment de la seva duresa i resisténcia al desgast. Existeixen molts metodes
d'assaig d'aquest tipus de propietats i se'n pot obtenir informaci6é molt diversa, encara que
els més habituals estan dimensionats per a I'avaluacié de materials massics. En aquest
capitol s’analitza i es discuteix la seva aplicacié a I'avaluacié de recobriments composits.

En aquest cas l'estructura del capitol 3 difereix de la dels anteriors i, després d'una
introducci6 general, es divideix en tres seccions corresponents als metodes de
caracteritzaci6 de la duresa, la resisténcia al desgast i la fricci6 que s'han assajat. Els
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resultats obtinguts amb cadascun d'ells serveixen per a la discussié de la idoneitat de cada
tecnica i el tipus d'informacié que es pot obtenir en cada cas. El capitol 3 finalitza amb
'analisi comparativa global de tota la tecnologia avaluada.

En el capitol 4 s'hi exposen les conclusions més interessants d'aquest treball i les
referencies utilitzades es recullen en la seccié corresponent.

Quan es va comengar aquest treball, es va considerar que seria interessant dur a terme un
estudi final comparatiu dels sistemes NiP/SiC i NiP/Si3sN4 obtinguts per electrodeposicio.
Pel seu interées tecnologic es va escollir un bany de sulfamat de niquel com a electrolit de
treball. El problema que va sorgir quan es va encetar 'estudi va ser la manca de dades de
referéncia sobre el comportament electroquimic d'aquest bany. De fet, no es troben
referéncies bibliografiques sobre I'estudi de I'electrodeposici6é de Ni a partir d'aquest tipus
d'electrolits ni, per descomptat, de 1'obtencié de NiP i els seus composits. Aixo ha fet
modificar els objectius inicials, reduint la incursi6 a l'electrodeposici6 a I'estudi inicial del
comportament del bany de sulfamat de Ni, I'analisi del procés d’electrodeposicié i la
caracteritzaci6 dels diposits obtinguts. Els resultats obtinguts en aquesta ultima etapa de la
realitzacié de la tesi doctoral (o primera d'una futura linia d'actuaci6) s'han inclos en un
apendix al final de la memoria.

Aquesta memoria inclou un annex compost per un glossari dels acronims i simbols
utilitzats, una relacié dels equips i aparells emprats en el treball experimental i de
caracteritzacio i un llistat de les presentacions i publicacions derivades d'aquesta tesi.
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