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Institucion receptoraCentro de Investigacion y Desarrollo Tecnoldgico eBlectroquimica S. C.
Titulo del proyecto de InvestigaciéAcondicionamiento y experimentacion en un sistemaed

reaccion

a condiciones de C@supercritico que permita la estabilizacion de faseen emulsion,

obtencién de depdsitos metalicos y el seguimientositu del proceso.

. Objetivo,

Objetivos:
7.1

7.2

7.3

7.4
7.5
7.6
Metas:

7.a

7.b

metas y periodo propuestos para la estanc

Acondicionamiento y experimentacion en un sistemaeahccion a condiciones de £0
supercritico.

Montaje de espectrofotometro con extension de fipteca para el monitorea situ de la
emulsién agua/C§ a través de ventanas de cuarzo, en las modadidedansmitancia y
de reflectancia.

Realizar el estudio de transferencia de un depd$itoNiquel electroless sobre una
superficie no conductora (ABS) en condiciones de, G@percritico: Identificacion de
dependencia con los principales pardmetros y caojgar al proceso convencional.
Estudio de emulsiones de gGsupercritico y cuatro diferentes liquidos idnicos
comerciales.

Pruebas preliminares de remocién de contaminatdgglas en estructuras meso-porosas
empleadas en la purificacion de agua.

Estudio de emulsiones multi-componentes (binarigsnarias y cuaternarias) en
condiciones de C£supercritico.

Completar en el periodo de estancia el acondiciggra@m y la experimentacion en un
sistema de reaccidén a condiciones de, G@percritico que permitan estudiar y obtener
depdsitos metalicos con control del proceso y dérpetros de emulsidn supercritica.
Configurar y emplear un montaje de espectrofotémmedn extension de fibra optica para
el monitoreoin situ de la emulsidbn agua/GQa través de ventanas de cuarzo, en las
modalidades de transmitancia o reflectancia.



superficie no conductora (ABS) en condiciones de; supercriico: Identificaciones de
dependencia con los principales parametros y camnider al proceso convencior

7.d Llegar a determinar los parametros principales graglo de influencia en emulsiones
CO; supercritico y cuatro diferentes liquidos idnicomerdales

7.e Evaluar si el sistema de condiciones supercritiea€C, configurado es potencialmer
viable de ser un proceso efectivo para la remoaéncontaminantes alojados
estructuras mesoporosas saturadas por su usgerifieacion de agu

7.1 Sentarlas bases de estudio de emulsiones multicomponébiesrias, ternarias
cuaternarias) en condiciones de; supercritico.

7.9 Sentar las bases en el uso de surfactantes emalzlieacion de fases de emulsione
condiciones supercriticas de »

Periodo propuesto para la estancia: 1 afio

8. Avances y descripcidn de los ductos y /o metas comprometidos.

Se realiz6 el montaje, acondicionamiento y prueba del reactor de fluidos supercritico. Una vista del mismo se
aprecia en la siguiente imagen:

Figura 8.1 Esquema del montaje del reactor de fluido supercritico.

Se realizd el acondicionamiento del reactor de fluidos supercriticos para poder llevar a cabo depdsitos metdlicos (Fig.
8.1). En él se efectuaron depdsitos de Ni sobre ldminas de cobre asi como de una aleacién de Ni-Zn sobre sustrato de
acero inoxidable (Figs. 8.2b y 8.3b). Para comparar los resultados obtenidos en condiciones de CO, supercritico se
llevaron a cabo pruebas a condiciones ambientales (Figs. 8.2a y 8.3a). En el caso del Ni se logro la obtencién de
recubrimientos bajo las condiciones de CO, como fluido supercritico usando un bafio acido de sulfamato de Niquel.
Como parte de los resultados, se aprecia en las Figuras 8.2a,b , el destacado refinamiento de grano en la nucleacién
del depésito derivado de las condiciones de presién impuestas durante el crecimiento. Esto tuvo como resultado un
acabado de superficie de menor rugosidad (Ra): 0.22 2 0.06 pim y 0.27 a 0.16 pum.



Figura 8.2a Micrografia de SEM a 5000X de la superficie de
un electrodepdsito de Ni a condiciones ambientales.
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Figura 8.3a Perfilometria de la superficie
electrodepdsito de Ni a condiciones ambientales

de un

Figura 8.2b Micrografia de SEM a 5000X de la superficie
de un electrodepdsito de Ni a condiciones supercriticas.
El recuadro presenta la imagen de la linea divisoria
entre el sustrato sin y con Ni.
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Figura 8.3b Perfilometria de la superficie de un

electrodepdsito de Ni a condiciones supercriticas

Figura 8.4a Micrografia de SEM a 5000X de la superficie de un
electrodepdsito de Niquel-Zinc a condiciones ambientales.

Figura 8.4b Micrografia de SEM a 5000X de la superficie de un
electrodepdsito de Niguel-Zinc a condiciones supercriticas de
CO,.
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Figura 8.5a Perfilometria de la superficie de wun Figura 8.5b Perfilometria de la superficie de un
electrodepdsito de Niquel-Zinc a condiciones ambientales. electrodepdsito de Niquel-Zinc a condiciones supercriticas de
CO,.

Con respecto a la aleacidn se realizaron varias pruebas a fin de encontrar los pardmetros (t, T, composicién de la
solucion y agitacion) adecuados para obtener un buen deposito sobre el sustrato. Sin embargo, esta
experimentacién no se logré completar debido a una falla en la bomba del sistema, misma que se regreso al
proveedor para su reparacion. Al carecer de un elemento esencial del sistema de fluidos supercriticos, se
interrumpid la realizacion de algunas de las actividades programadas y se realizaron otras actividades
complementarias al trabajo propuesto:

» Acondicionamiento de una liofilizadora para efectlgpdsitos a temperatura y presion reducida.
» Instalacién y operacion de un generador ultrasénico

» Establecimiento del intervalo de operacion de wuidio i6nico por medio de la técnica de

voltametria ciclica.

Cabe mencionar que se tenia grandes expectativas en la realizacidn del trabajo propuesto pero a medida que se
desarrollaba cada actividad se presentaba dificultades como la adquisicién de materiales, componentes y
herramientas que solo se adquirian en el extranjero asi como del apoyo oportuno de talleres especializados
(mecanico y eléctrico). Esto trajo consigo retrasos en las actividades que se tenian contemplados en ciertos periodos
de tiempo establecidos en el cronograma propuesto.

9. Actividades desarrolladas en apoyo al fortalecitoiete la calidad del programa de Posgrado receptor

(Precisar la participacion en el programa. Ejemp#tacion de materias, cursos o seminarios a ifnpart
tutoria de tesis, interaccion con estudiantes): etc.

Se impartié un seminario a los estudiantes adscritos al programa de posgrado del CIDETEQ, también se
capacitaron a dos estudiantes (uno de Maestria y otro de doctorado) en el manejo del sistema de CO,
supercritico.

10. Cronograma de las actividades generales desaasli@@ deben incluir las actividades descritad en e

punto 9):

Periodo: de Enero de 2009 a Diciembre de 2009.

Actividad Fecha de Fecha de Meta, producto y/o impacto en el Posgrado receptor
inicio término

Montaje del reactor, Enero -2009 |Abril -2009 Establecimiento de una Nueva técnica para la obtencién




prueba

remocién de contaminantes.

Acondicionamiento del reactor para | Mayo- 2009 Julio-2009 Coadyuvar en acrecentar los alcances de trabajos de

llevar a cabo depdsitos metalicos alumnos de Licenciatura, Maestria y Doctorado a través
de vincular tematicas y realizar experimentacion y
analisis en condiciones supercriticas de CO,.

Experimentos de depdsitos de Ni Agosto 2009 |Octubre 2009 Coadyuvar en acrecentar los alcances de trabajos de

sobre Cu y aleacién de Ni-Zn sobre

alumnos de Licenciatura, Maestria y Doctorado a través

acero de vincular temdticas y realizar experimentacion y
analisis en condiciones supercriticas de CO..
Seminario 6-Marzo 2009 |6- Marzo 2009 | Informacién sobre el trabajo experimental realizado

previamente.

Capacitacion de alumnos de posgrado

Febrero-2009

Octubre-2009

Formacion de recursos humanos en la técnica.

Otras actividades (descritas en el
punto 8).

Septiembre-
2009

Diciembre-2009

Establecimiento de una Nueva técnica para la obtencién
de depdsitos metalicos, estudio de emulsiones y
remocion de contaminantes




