CS 271562 Bl

coarrsiomosl pOPIS VYNALEZU (271 562

REPUBLIKA

. . . 11
(19) K AUTORSKEMU OSVEDGEN] | Y
(13) Bl
(21) BV 5509-87.U (51) Int. €1’
(22) Prihlaseno 21 07 87 ¢ 25D 3/12

FEDERALNI URAD (40) Zvefejnéno 13 10 89
PRO VYNALEZY (45) VYydéano 09 09 91
(75) Autor vynalezu  xUENL ZDENEK ing., PRAHA

NOVOTNY MILOS ing., RICANY
Z4RUBA JIRY, PRAHA

(54) Leskutvornd prisada do pololeskle niklo-
vacich lézni

(57) Leskutvornd pitisada je sloZena ze so-
11 karboxylovych kyselin s alkalickymi ko-
vy, alifatickych aldehydll, vody a bisulfi-
td aromatickych aldehydd - benzaldehydu,

2 nebo 4-hydrexybenzaldehydu, 2,4-dihydro-
xyvenzaldehydu, 2 nebo 4-methoxybenzalde-
hydu, 2 nebo 4 ethoxybenzadlehydu, 3-met-
hoxy-2-hydroxybenzaldehydu, 3-methoxy-4-
-hydroxybenzaldehydu a obsahuje vidy nej-
mén& jednu latku z uvedenych skupin slou-
genin. Mé schopnost dlouhodobé zajidtovat
kvalitni vyrovndvéni a droven pololesku
tim, Ze pri Jjeji aplikaci dochézi k potla-
Zeni degradace acetylenickych sloulenin,
jeZz zvy3enou mérou probihd v pololeskle
niklovacich ldznich, kde se pro tvorbu po-
lolesku pouZivd kombinace acetylenickych
sloudenin s formaldehydem a trichlorace-
taldehydem. Disledkem je vyraznd& ni#3f
spotfeba acetylenickych derivdtd v prib&hu
pokoveni a soudasné sniZeni negatiwmiho
pisobeni produktl degradace na parametry
vyludovanych povlaki. ZvySuje se tak sta-
bilita chodu ldzn& a sniZuji se ndéklady na
jejil provoz.
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Vyndlez se tykd leskutvorné pF¥isady do pololeskle niklovacfch ldzn{ s obsahem 51—
ranu nikelnatého, chloridu nikelnatého, kyseliny borité a organickych acetylenickych
sloudenin.

Pololesklé niklové povlaky vytvarejl zv1léd3tni skupinu, kterd se ve svych vlastnos-
tech vyrazn& odli3uje od nejrozd8ffendjsfch lesklych povlakid. Tém&F vyhradn& tvori prvni
vrstvu na zékladnim materidlu, jeZ musf vedle kvalitnfho vyrovnéni a nfzkého wvnitfniho
pnuti vykazovat maximélni elektrochemickou uSlechtilost danou nizkou koncentraci zabu-
dovanych chemickych nedistot a optimdlni plodnou koncentraci povrchovych mikronerovinos-
t1 obvykle definovanou Jjako pololesk. Elektrochemickou uSlechtilost sniZuje piedev3im
sira, tj. rozkladné produkty organickych sloulenin obsahujfcich siru, jeZ se b&hem elek-
trokrystalizace dostdvajl do vznikajfci krystalové miffky niklu. P¥i formulaci lesku-
tvornych prisad pro pololesklé niklovdni jsou zcela vyloudeny Jjinak obvyklé sloudeniny
uZivané v leskle niklovacich elektrolytech jako vinylsulfonan sodny, allylsulfonan sodny,
p-toluensulfonamid, o-benzoylsulfimid apod. Pro tvorbu pololesku se pouZivé kombinace
acetylenickych derivétd, napf. 2-propin-l-olu, 2-butin-l,4-diolu, N,N-dimethyl-2-propin-
-l-aminu apodi, s alifatickymi aldehydy, napi. formaldehydem, acetaldehydem, trichlor-
acetaldehydem, akroleinem a podobn&. Plocha povlaku zv&tZend mikronerovnostmi je vhodnym
zdkladem pro vyloudeni daldich niklovych vrstev s dobrou pfilnavosti v systémech vice-
vrstvych niklovych povlakd. Ze Jjmenovanych aldehydd je pro tvorbu pololesku nejvhodnZ jii
formaldehyd. Pfi pracovnich podminkdch pololeskle niklovacich ldznf, tj. 55 a% 60 °C a
pii michdni CePenim stlalenym vzduchem dochdzi k jeho rychlému vyt&kénf do okolni atmo-
sféry. Ani velmi uUéinné odsévéni nezabrédni jeho vnikdm. Vzhledem k tomu, Z%e intenzivni
drd¥di sliznice, zhor3uje hygienu pracovniho prostfedi a je nutno jeho koncentraci v ldz-
ni udrZovat na podstatn® niZ8f drowvni, ne? postaduje na vyludovdni kvalitnich povlakd.
Nejtast&ji se pouZivé jeho kombinace s podstatné ménd t¥kavym trichloracetaldehydem.

V prib&hu elektrokrystalizace dochdzi na elektroddch ke sloZitym reakcim, jejich? po-
vaha nenf dosud uspokojiv& vysvdtlena. M&ni se oxida¥ni{ stupen organickych slouZenin a
dochéz{i k Jejich odbourdvéni za vzniku rozkladnych produktd. Rozkladné produkty trichlor-
acetaldehydu, pravd&podobn& v souvislosti s obsahem vézaného chloru, zpisobuji podstat-
né intenzivn&jd{ degradaci acetylenickych sloudenin, ne? odpovidéd dbytkim v ldzni s ob-
sahem formaldehydu. Disledkem Jje rychly pokles vyrovndvaci ddinnosti a v 1dzni se hroma-
df zplodiny rozkladu, které maji negativni vliv na dald{ parametry vyluZovanych povlakdl,
napl'. taZnost a vnit¥nf pnutf. Kontinudlni filtrace pres aktivn{ uhlf neni dlouhodobX
dostatefn& ulinnd, obvykle je nutno po urdité dobd provozu provést komplexni predist&nt
aplikac{ oxida&nfch létek a zachycenim zplodin rozkladu na aktivnim uhlf.

Popsané nedostatky jsou odstran¥ny redenfm podle vyndlezu, jehoZ podstata spodivé
v tom, Ze do leskutvorné prisady jsou pfidény reak¥nf produkty aromatickych aldehydd s
pyrositiditanem sodnym nebo draselnym. Leskutvornd piisada je tvotena solemi karboxylo-
vych kyselin s alkalickymi kovy - mravendanem, octanem, benzoanem, methoxybenzoanen,
'salicylanem, ftaldtem, alifatickymi aldehydy - formaldehydem, acetaldehydem, trichlor-
acetaldehydem, akroleinem a reakdnimi produkty aromatickych aldehydd s pyrosifiditanenm
sodnym nebo draselnym - benzaldehydu 2 nebo 4-methoxybenzaldehydu, 2 nebo 4-ethoxybenzalde-
dehydu, 2 nebo 4-hydroxybenzaldehydu, 2,4-dihydroxybenzaldehydu, 3-methoxy-4-hydroxyben-
zaldehydu. V leskutvorné pffsad® je obsaZena vidy nejménd jedna z uvedenych slouZenin a
zbytek tvor{ voda.

Bylo zji8t&no, Ze tato leskutvornd p*{sada md schopnost dlouhodobd zaji’fovat kva-
litnf vyrovnévén{ a \roven pololesku tim, Ze pri jej{ aplikaci dochdz{ k potlaleni de-
gradace acetylenickych sloulenin, jeZ zvySenou m&rou probihd v pololeskle niklovacfch
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l4znich, kde se pro tvorbu pololesku pouZivd kombinace acetylenickych sloufenin s formal-
dehydem a trichloracetaldehydem. Disledkem je vyraznd niZ31i spotieba acetylenickych derivi-
£d v prib&hu pokoven{ a soulasn& snifeni negativnihc plsobeni produktd degradace na para-
metry vylulovanych povlakd. Zvy3uje se tak stabilita chodu 1ézné& a sniZujf{ se ndklady na
jeji provoz.

Podrobné vysvétleni je podéno na ndsledujicich prfikladech.

Priklad 1

1 000 ml niklovaci léznd& o sloZeni 300 g siranu nikelnatého, 40 g chloridu nikelna-
tého, 40 g kyseliny bvorité, 0,15 g 3-hexin-2,5-diolu, 0,025 g diethoxylovacého 2-butin-
~1l,4~diolu, 0,02 g N,N-diethyl-2-propin-l-aminu a 10,0 g leskutvorné prfisady o sloZeni
10 % hmot. salicylanu sodného, 0,25 % hmot. trichloracetaldehydu, 0,02 % hmot. formalde-
hydu, zbytek do 100 % hmot. voda, bylo zat&Zovéno vrichodem elektrického proudu 200 A.h
na 1 000 ml pfi teplotd 57 °C a pH 3,8. Uroven pololesku a kvalita vyrovnévéni oyly hod-
noceny vizudlné na zkudebnich panelech z Hullovy cely, které byly pokovovdny p>i proudu
2 A po dobu 10 minut a k jejich pfipravé bylo pouZitos ocelového plechu s rovnomd3rni z
nénym povrchem. TaZnost byla zkoudena oLybem panelu v misté& vysokéd proudové hustoty.
zat3%ovdni bylo upravovéno pH, slofeni 1dzn& a doplhovédny ubytky leskutvorné pfisady.

ars-
Bihen

Po prichodu 80 A.h na 1 000 ml pokleslo vyrovagvinl v oblasti nizkych proudovych hus-
tot 50 aZ 150 A na m2, po 160 A.h na 1 OO0 ml pokleslo vyrovndvéni v celém rozsahu proudo-
vych hustot pii zachovén{ pololesklého vzhledu povlaxl. PFi zkoudce taZnosti ohybem bylo
2ji8t&no zvydené pnuti.

Spotteba acetylenickych derivdth po prichodu 2CC A.h na 1 000 ml byla 47,7 g 3-hexin-
-2,5-diolu, 6,98 g diethoxylovaného 2-butin-l,4-diolu, 4,22 g N,N-diethyl-2-propin-l-aminu.

Shodnd zkou3ka byla provedena v niklovaci lézni + piede$lédm pP{pad& pouze s rozdflen,
Ze do leskutvorné prisady bylo pridédno 0,12 % hmot. tisulfitu 4-methoxybenzaldehydu. Vy-
rovndvéni pokleslo v oblasti nizkych proudovych hustst 50 aZ 150 A na m2 po prichodu 140
A.h na 1 000 ml. Po 200 A.h na 1 000 ml pokleslo vyrsv/névéni i v oblasti 150 a% 300 A na
m2 a vzrostlo pnuti povlakl. Spotfeba acetylenickych derivdtd poklesla na 12,6 g 3-hexin-

-2,5 diolu, 1,9 g diethoxylovaného 2-butin-1l,4-dioluv,a 1,1 g N,N-diethyl-2-propin-l-aminu.

Pr{klad 2

1 000 ml niklovacf lézné& jako v pfiklsdu 1, s oosahem 10,0 g leskutvorné prisady ja-
ko v prffkladu 1 pouze s rozdflem, Ze do leskutvorné pfisady bylo ptiddno 0,05 % hmot.
bisulfitu 4~methoxybenzaldehydu a 0,01 % hmot. bisulfitu 3-methoxy-2-hydroxybenzaldehydu,
byl> zatéZovdno jako v prikladu 1. Vyrovnédvéni pokleslo v oblasti nizkych proudovych hus-~
tot 50 aZ 150 A na m2 po prichodu 120 A.h na 1 000 ml. Po 200 A.h na 1000 ml pokleslo vy-
rovnévéni i v oblasti 150 a% 300 A na n® a vzrostlo pnut{ povlakdi. Spotieba acetylenickych
derivéth byla 15,7 g 3-hexin-2,5-diolu, 2,6 g diethoxylovaného 2-butin-1,4-diolu a 1,3 g
N,N-diethyl-2-propin-l-aminu.

Priklad 3

1 000 ml niklovac{ 14zn& jako v prikladu 1, s otsahem 10,0 g leskutvorné p*fsady ja-
ko v piffikladu 1, pouze s rozdilem, %Ze do leskutvorné pifisady bylo pridéno 0,02 % hmot.
3-methoxy-2-hydroxy-benzaldehydu a 0,02 % hmot. 3,4-dimethoxybenzaldehydu, bylo zaté¥ové-
no jako v prikladu. Vyrovnévdni pokleslo v oblasti nizkych proudovych hustot 50 a% 15C A
na m2 po prichodu 160 A.h na 1 000 ml. Po 200 A.h na 1 000 ml pokleslo vyrovnsdviéni i v ob-
lasti 150 aZ 300 A na m2 a vzrostlo pnuti povlaxl. Spotfeba acetylenickych derivatd dyla
11,5 g 3-hexin-2,5~diolu, 2,2 g diethoxylovaného 2-butin-1,4-diolu a 1,1 g N,l-diethyi-
-2-propin-l-aminu.
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VYyndlez je moZno vyufivat pPi galvanickém niklovéni vyrobkh v oblasti strojiren-
sxych a elektrotechnickych podnikd a vyrobnich druistev.

PREDMET VYNALEGZU

Leskutvornéd pFisada do pololeskle niklovacfch 1ldzni s obsahem siranu nikelnatého,
chloridu nikelnatého, kyseliny borité a organickych acetylenickych «loudenin, obsahu-
Jictf soli karboxylovych kyselin s alkalickymi kovy a alifatické aldehydy, vyznadend tim,
e se sklddéd z 0,01 aZ 15,0 % hwot. mravendanu, octanu, benzoanu, methoxybenzoanu, sa-
licylanu, ftaldtu sodného nebo draselného, 0,01 aZ 15,0 %hmot. formaldehydu, acetalde-
hydu, trichloracetaldehydu, akroleinu, 65,0 a% 99,0 % hmot. vody. Ddle obsahuje 0,01 a%
5,0 % hmot. bisulfitu benzaldehydu, 2 nebo 4-hydroxybenzaldehydu, 2,4-dihydroxybenzalde-
hydu, 2 nebo 4-methoxybenzaldehydu, 2 nebo 4-ethoxybenzaldehydu, 3-methoxy-2-hydroxyben-
zaldehydu, 3-methoxy-4-hydroxybenzaldehydu a obsahuje vidy nejmén& Jednu létku z uvede-
nych skupin slougenin.
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