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Ved kendte fremgangsmdder til stremles fornikling af fa-
ste legemer af metal, formstof eller keramik anvendes bade be-

stdende af nikkelsalt, komplexsalte og natriumhypophosphit.

Ifelge et forslag (DE patentskrift 22 31 939) anvendes en elek-

trolyt af nikkelsulfat, tri-natriumcitrat, ammoniumchlorid og
natriumhypophosphit, og der arbejdes ved en pH-verdi pd € - 8
og en temperatur pd 70 - lOOOC, hvorhos der med regelmessige
mellemrum tilsattes en nikkelkomplexsaltoplesning af nikkel-
sulfat, tri-natriumcitrat, ammoniumchlorid og ammoniak sdvel
som en natriumhypopheosphitoplesning, overholdes et bestemt
vegtfyldeomridde under driften (10 - 30 Bé) og periodisk bort-

kastes et delvolumen af elektrolytten, der erstattes med vand.
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Det nevnte bad er overordentligt stabilt, det muligger ud-
skillelsen af regelmmssige, glatte, godt vedhangende, korrosions-
bestandige overtrzk og en kontinuerlig drift over en langere
driftstid. Dog er denne elektrolyts udskillelseshastighed rela-
tivt ringe og udger selv ved mindre bade hsjst 15}Pm/h. I pro-
duktionsdriften kan dog heller ikke denne udskillelseshastighed
overholdes. De udskillelseshastigheder, der er opndelige i dette
tilfelde, ligger ved 5 - lO/um/h. De overtrzk, der fds i de ba-
de, der er foresldet i DE patentskrift 22 31 939, er blanke. De
udviser ogsd en vis glans, De er dog ikke starkt blanke, hvilket
er afgerende i bestemte anvendelsestilfzlde, hvor det kommer an
p& en dekorativ virkning.

Med andre kendte fremgangsmdder til stremles fornikling
ifelge DE fremlmggelsesskrift 1 135 261, hvor der anvendes elek-
trolytter med bestemte carbonsyrer eller dicarbonsyrer, der vir-
ker som fremskyndende komplexdannere, skulle der ved kontinuer-
lig drift kunne opnds udskillelseshastigheder pé ca.25/um/h.
Deres drift krzver dog et meget kompliceret og kostbart appa-
ratur, og badene mid med visse mellemrum bortkastes, da koncen-
trationen af forskellige badbestanddele forsgges.

Opfindelsen har til formdl at tilvejebringe et bad af den
i krav 1's indledning angivne art, ved hvilket de ovennzvnte
ulemper undgds. Ifelge opfindelsen opnds dette ved, at badet
til forhejelse af udskillelseshastigheden indeholder 0,1 - 5

g/l vandopleselig polyhydroxybenzen, som kan indeholde mindst én yder-

ligere funktionel gruppe, og eventuelt 0,002 - 0,3 g/l kobber i
form af et vandopleseligt kobbersalt som stabiliseringsmiddel.
‘ Badet ifelge opfindelsen har en fremskyndende virkning pa
udskillelseshastigheden, sd at bestemte lagtykkelser kan opnés
pd vasentligt kortere driftstider. Dette er navnlig fordelag-
tigt, hvis der skal fremstilles tykke overtrek. Ogsa ved tynde-
re lag, f.eks. i omrddet 5 - 10 um, kan der dog ved anvendelse
af et bad ifelge opfindelsen ved produktionsdrift opnds en ve-
sentlig rationaliseringsgevinst som felge af forkortelsen af
behandlingstiden. '
Forbindelser, der virker fremskyndende, og som har vist

sig at vere sarligt egnede, er opfert i den efterfelgende tabel.
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Tabel
Forbindelsesgruppe Fksemplesm
Navn Formel
OR
'Q
1., Di- og trihydroxy- Resorcin
benzener )4
OH
H
Pyrogallol [j:[o
OH
COCH
2., Di- og trihydroxy- 2,3-dihydroxybenzoesyre OH
benzener med mindst én OH

yderligere funktionel

gruppe CooH
2,4-dihydroxybenzoesyre (;j-DH
H
COOH
2,5-dihydroxybenzoesyre J:fj*on
HO
CO0H
3,4-dihydroxybenzoesyre
OH
H
QHO
3,4-dihydroxybenzaldehyd E;o
! H
OR
COCH3
2,3,4-trihydroxyaceto- 0H
phenon 0K
OH
HO_ { pH
3. Chinoner tetrahydroxy-p-benzo- |
chinon H H
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Med polyhydroxybenzenerne i badet ifolge opfindelsen kan

udskillelseshastigheden ved den stremlese fornikling i bade,
der som komplexdanner indeholder f.eks. acetat eller glycolat,
fortrinsvis citrat, forhejes.

Ved anvendelse af de omhandlede tilsztninger ved et ci-
tratbad ifelge DE patentskrift 22 31 939 udger udskillelses-
hastigheden indtil 35/um/h. Dermed opnds en forhejelse pd mindst
det tredobbelte af den udskillelseshastighed, der hidtil er op-
niet i den praktiske drift i citratbadet. Badet ifelge opfindel-
sen muligger yderligere opretholdelsen af en kontinerlig drift
ved hej udskillelseshastighed. Tils®tningerne tilfejes badet ved
nyansatning og under driften sammen med supplementsoplesningen,
fortrinsvis en nikkelkomplexsaltoplesning. Desuden bliver der
ved udskiftning af et delvolumen med vand tilsat vandet en be-
stemt mezngde af fremskynderen ifelge opfindelsen, svarende til
mengden deraf i det udskiftede delvolumen.

En serlig stor fremskyndelseseffekt opnds med badet ifel-
ge opfindelsen i et pH-omrdde pd 5,5 - 8,5. For et citratbad
viste en pH-verdi p& 6 - 7 sig at vere s=rlig gunstig, for et
acetat- eller glycolatbad en pH-vaerdi pd 7-8.

Udover en fremskyndende virkning har nogle af polyhydroxy-
benzenerne i badet ifelge opfindelsen en fremragende glansfor-
ggende virkning. Serlig gunstig har 2,4-dihydroxybenzoesyre
vist sig at vere. Hvis der til et bad til stremles fornikling,
f.eks. pd citratbasis, tilsazttes 0,2 - 5 g/l, fortrinsvis 1 - 2
g/l af den nzvnte forbindelse, fas serlig glatte og starkt blan-
ke nikkelovertrzk.

' I nogle tilfelde har det vist sig, at bade, der udover
polyhydroxybenzener indeholder 0,002 -~ 0,3 g/l, fortrinsvis
0,012 - 0,05 g/l kobber i form af et vandopleseligt kobbersalt,
f.eks. kobbersulfat (CuSOu.SHZO) eller kobberchlorid (CuClz.ZHZO),
er szrlig gunstige. Dette kobbersalt kan tilsattes til badet,
f.eks. et citratbad, ved nyansztning og til nikkelkompléxsalt-
supplementsoplesningen. Den mengde kobbersulfat (CuSOh.SHZO),
der er bedst til stabilisering, udger i et nyt ansat bad 0,01 -
1 g/1, fortrinsvis 0,05 - 0,2 g/1, og i nikkelkomplexsaltsup-
plementsoplesningen 0,05 - 5 g/1, fortrinsvis 0,1 - 2 g/1 kob-
bersulfat (CuSOh.5H20). Ved indholdet af kobber opnds ydermere
en fremragende stabilisering af badet, sdledes at der trods den

hoje udskillelseshastighed under driften ikke bestdr nogen fare
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for spaltning af badet, og den gradvise fornikling af beholdervagge
og varmeaggregater forhindres eller sinkes i det mindste meget.

I badene ifelge opfindelsen kan metal-, keramik- eller formstof-
genstande, ismr duroplaster fornikles stremlest. Metalgenstandene kan
f.eks. bestd af jern, kobber, messing, aluminium eller aluminiumlege-
ringer. Til den stremlese fornikling af aluminium og aluminiumlegerin-
ger er bade med glycolat eller acetat som komplexdanner serligt vel-
egnede.,

Badene ifelge opfindelsen egner sig yderligere ogsd til stremles
fornikling af smiddele i en tromle.

Opfindelsen forklares nzrmere i de felgende eksempler.

Eksempel 1.

Metal-(undtagen aluminium) eller keramikgenstande fornikles strem

lest. efter en forbehandling, der er normal i galvanotekniken, i et

nikkelbad med felgende sammensatning:

Nikkelsulfat NiSO,. 7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat C6H5Na307.5,5H20 100 g/1
Ammoniumchlorid NH,C1 50 g/1
Natriumhypophosphit NaH,PO,.H,0 10 g/1
Pyrogallol C6H3(OH)3 0,5 g/1

pH-verdi 6,4 - 6,9

temperatur 98 - 100°¢C
udskillelseshastighed 25 -~ 30 /um/h
fladebelastning af badet:indtil 2 dm2/1

Hvert 10.minut tils=ttes badet pr.dm2 vareoverflade 10 cm3

af en
ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplasning A) og

3 reduktionsoplesning (supplementsoplesning B).

5 cm
Supplementsoplesningerne har felgende sammensaztning:

1. nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat 190 g/1 (= 40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) 250 cma/l

pyrogallol 06H3(OH)3 0,5 g/l

2. reduktionsoplesning (supplementsoplesning B)

natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelmassige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolume-
net og erstattes med vand for at holde badvagtfylden inden for bestem-
te grenser. Dette vand tilsmttes fer udskiftningen 0,5 g/l pyrogallol.
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Eksempel 2.
Metal-(undtagen aluminium) eller keramikgenstande fornikles

stremlsst efter en forbehandling, der er normal i galvanotekniken, i

et nikkelbad med felgende sammensaztning:

nikkelsulfat NiSO,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat 06H5Na307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NH)Cl 50 g/1
natriumhypophosphit NaH,PO,.H,0 10 g/1
kobbersulfat CuSO,.5H,0 0,05 g/1
2,3-dihydroxybenzoesyre (0H)2C6H3COOH 1 g/1

pH-vaerdi: 6,4 - 6,9

temperatur: 98 - 100°c
udskillelseshastighed: 25 - 30 /um/h
fladebelastning af badet: indtil 2 dm2/l

Hvert 10.minut tilszttes badet pr.dm2 vareoverflade lOcm3

af en

ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A) og

5 cm3 reduktionsoplesning (supplementsoplasning B).
Supplementsoplesningerne har felgende sammensatning:

1. nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat 190 g/1(= 40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) 250 cm3/l
kobbersulfat CuS0). 5H,0 0,1 g/1
2,3-dihydroxybenzoesyre (0H)2C6H3000H 1 g/1

2. reduktionsoplesning (supplementsoplesning B)
natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelmzssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vegtfylde inden for be-
stemte granser. Dette vand tilszttes fer udskiftningen 1 g/1 2,3-dihy-

droxybenzoesyre.

Eksempel 3.

Metal-(undtagen aluminium) eller keramikgenstande fornikles strem.
lest efter en forbehandling, der er normal i galvanotekniken, i et nik-

kelbad med feolgende sammensatning:

nikkelsulfat NiS0,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat C6H5Na307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NH,C1 50 g/1
natriumhypophosphit NaH,PO,.H,0 10 g/1

kobbersulfat CuSOy . 5H,0 0,05 g/1
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2,4k-dihydroxybenzoesyre (OH)2C6H3COOH 1 g/1
pH-vaerdi: 6,4 -6,9

temperatur: 98 -100°C

udskillelseshastighed:20 - 25 /um/h
fladebelastning af badet: indtil 2 dm>/1

3

Hvert 10 minut tilszttes badet pr.dm2 vareoverflade 10 cm” af en

ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning {supplementsoplesning A) og
5 cm3 reduktionsoplesning (supplementsoplesning B).
Supplementsoplesningerne har felgende sammensatning:

1. nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat 190 g/1 (= 40g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) 250 cm3/1
kobbersulfat CuSO,.5 H,0 0,1 g/1
2,5-dihydroxybenzoesyre (OH)2 C¢H,COOH 1 g/t

2, reduktionsoplesning (aupplementsopl-sning B)
natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelmezssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vagtfylde inden for
bestemte grenser. Dette vand tilsattes fer udskiftningen 1 g/l 2,5-di-

hydroxybenzoesyre.

Eksempel 4,
Metal-(undtagen aluminium) eller keramikgenstande fornikles

stremlest efter en forbehandling, der er almindelig i galvanotekniken,

i et nikkelbad med felgende sammensatning:

nikkelsulfat NiSO,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat C6H5Na307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NH,Cl 50 g/1
natriumhypophosphit NaH,PO,.H,0 10 g/1
kobbersulfat CuS0,.5H,0 0,05 g/1
3,4-dihydroxybenzoesyre (OH)ZCGHBCOOH 1 g/1

pH-verdi: 6,4 - 6,9

temperatur: 98 - 100°¢

udskillelseshastighed: 25 -30/um/h

fladebelastning af badet:indtil 2 dm>/1

Hvert 10.minut tilsattes badet pr.dmzvareoverflade 10 cm3 af en
ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (Bupplementsoplcsning A) og
3

5 em” reduktionsoplesning (supplementsoplssning B).

Supplementsoplesningerne har felgende sammensztning:
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1. nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat : 190 g/1 (= 40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) 250 cm’/1
kobbersulfat CuSO,.5H,0 0,1 g/1
3,4-dihydroxybenzoesyre (OH)ZCGHBCOOH 1 g/1

2. reduktionsoplesning (supplementsoplesning B)

natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelm®zssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vagtfylde inden for be-

stemte grznser, Dette vand tilsettes fer udskiftningen 1 g/l 3,4-di-

hydroxybenzoesyre.

Eksempel 5.

Metal-(undtagen aluminium) eller keramikgenstande fornikles
stremlest efter en forbehandling, der er almindelig i galvanotekniken,

i et nikkelbad med felgende sammensaztning:

nikkelsulfat NiS0,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat CGHSNa307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NH,C1 50 g/1
natriumhypophosphit NaH,PO,.H,0 10 g/1
kobbersulfat CuS0,.5H,0 0,290 g/1
3,4-dihydroxybenzaldehyd (OH)ZCGHBCHO 1 g/1

pH-verdi: 6,4 - 6,9
: temperatur:'98 - 100°

udskillelseshastighed: 25-30 ,um/h N
fladebelastning af badet: indtil 2 dm /1
3

Hver 10.minut tilszttes badet pr.dm2 vareoverflade 10 cm” af en

ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A) og
5 cm3 reduktionsoplesning (supplementsoplesning B).
Supplementsoplesningerne har folgende sammensatning:

1.nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat 190 g/1 (=40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) ) 250 cm3/1
kobbersulfat CuS0,.5H,0 1,6 g/1
3,4-dihydroxydbenzaldehyd (0H)2C6HBCH0 1 g/1

2. reduktionsoplesning (supplementSOplesning B)

natriumhypophosphit 396 g/1
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Med regelm:zssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vagtfylde inden for
bestemte grznser, Dette vand tilszttes fer udskiftningen 1 g/l 3,4-di-
hydroxybenzaldehyd.

Eksempel 6.
Metal- eller keramikgenstande fornikles stremlest efter en forbe.

handling, der er almindelig i galvanotekniken, i et nikkelbad med den
nedenstdende sammensztning., Badet er ismr velegnet til stremles fornik-
ling af aluminiumgenstande, der kan fornikles deri over et mellemlag,
f.eks. zink, desuden ogsd direkte, dvs., uden mellemlag.

Badsammensatning.

nikkelsulfat NiSO,.7H,0 35 g/1
natriumacetat CH,COONa 50 g/1
ammoniumsulfat (NHM)ZSOh 25 g/1
natriumhypophosphit NaH2P02.H20 10 g/1
3,4-dihydroxybenzoesyre (OH)206H3000H 2 g/1

pH-verdi: 7,2 - 7,5, pH-korrektur med ammoniak om nedvendigt
temperatur: 97 - 98°C
udskillelseshastighed: ca. 25/um/h 2
fladebelastning af badet:indtil 2 dm /1

3

Hvert lo.minut tilsattes badet pr.dm2 vareoverflade 10 cm~” af

en ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A) og

3

5 cm” reduktionsoplesning (supplementsoplesning B).
Supplementsoplesningerne har felgende sammensatning:

1. nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplasning A)

nikkelsulfat 190 g/1
natriumacetat 75 g/1
ammoniumsulfat 37 g/l
3,4-dihydroxybenzoesyre (0H)2C6H3000H 2 g/1

2. reduktionsoplesning (supplementsoplesning B)

natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelmessige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vegtfylde inden for be-
stemte grenser. Dette vand tilszttes fer udskiftningen 2 g/l 3,4-dihy-
droxybenzoesyre.
Eksempel 7.

Metal-(undtagen aliminium)eller keramikgenstande fornikles strem
lest efter en forbehandling, der er almindelig i galvanotekniken, i et

nikkelbad med felgende sammensatning:



143861

10

nikkelsulfat NiSO,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat C6H5Na307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NH)Cl 50 g/1
natriumhypophosphit NaH,PO0,.H,0 10 g/1
2,4-dihydroxybenzoesyre (OH)206H3000H 2 g/1

pH-verdi: 6,4 - 6,9
temperatur: 98 - 100°c
udskillelseshastighed: ca. 20 /um/h
fladebelastning af badet: indtil 2 dm2/1
Overtrakkene af en nikkel-phosphor-legering, der udskilles fra
dette bad, er starkt blanke.
3

Hvert lo.minut tilszttes badet pr.dm2 vareoverflade 10 cm” af en

ammoniakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A) og

5 cm3 reduktionsoplesning (supplementsoplzsning B).
Supplementsoplesningerne har folgende sammensatning:

1, nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A)

nikkelsulfat 190 g/1 (= 40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc. (25%) 250 °m3/l

2,4 dihydroxybenzoesyre (0H)206H3000H 2 g/1

. 2. reduktionsoplesning (supplementsoplgsning B)
natriumhypophosphit 396 g/1
Med regelmzssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vaegtfylde inden for be-

stemte graznser. Dette vand tilsmttes feor udskiftningen 2 g/1 2,4-di-

hydroxybenzoesyre,

Eksempel 8 .
Formstofgenstande, isar duroplaster, f.eks, phenolharpiks eller

polyesterharpiks fornikles stremlest efter opkradsning og aktivering

i et nikkelbad med folgende sammensztning:

nikkelsulfat NiSO,.7H,0 35 g/1
tri-natriumcitrat C6H5Na307.5,5H20 100 g/1
ammoniumchlorid NHhCl 50 g/1
natriumhypophosphit NaH2P02.H20 10 g/1
kobbersulfat CuS0.5H,0 0,5 g/1

3,k-dihydroxybenzoesyre (OH)ZCGHBCOOH 1 g/1
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pH-verdi: 6,4 - 6,9

temperatur: 98 - 100%

udskillelseshastighed: 25 - 30 /um/h
fladebelastning af badet: indtil 2 dmz/l

3

af en ammo-

3

Hvert lo.minut tilszttes pr.dmzvareoverflade 10 cm
niakalsk nikkelkomplexsaltoplesning (supplementsoplesning A) og 5 cm
reduktionsoplesning (supplementsoplesning B).

Supplementsoplesningerne har fglgende sammens=ztning:

1. nikkelsulfat 190 g/1 (=40 g/1 Ni)
tri-natriumcitrat 75 g/1
ammoniumchlorid 38 g/1

ammoniak konc., (25%) 250 cm3/1
kobbersulfat CuSO,.5H,0 0,1 g/1
3,4-dihydroxybenzoesyre (0H)206H3000H 1 g/1

2. reduktionsoplesning (supplementsoplasning B)

natriumhypophosphit 396 g/1

Med regelm=ssige mellemrum bortkastes en del af elektrolytvolu-
menet og erstattes med vand for at holde badets vagtfylde inden for be-
stemte grznser. Dette vand tilszttes fer udskiftningen 1 g/1 3,4-di-

hydroxybenzoesyre.
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PATENTKRAV
1. Bad til stremles fornikling af metal, formstof og keramik
og bestlende af nikkelsalt, komplexsalte, organiske forbindel-
ser og nétriumhypophosphit med tilsztninger til forhsjelse af
ddskillélseshastigheden og stabiliteten, k end e t e gn e t
Vved, at det til forhejelse af udskillelseshastigheden indehol-
der 0,1 - 5'g/l vandopleselig polyhydroxybenzen, som kan inde-
holde mindst én yderligere funktionel gruppe, og eventuelt
0,002 - 0,3 g/1 kobber i form af et vandopleseligt kobbersalt
som stabiliseringsmiddel.
2, Bad ifelge krav 1, k e nd e t e gne t ved, at det
som tilsetning indeholder di- og/eller trihydroxybenzener til
forhgjeise afrudskillelseshastigheden.
3. Bad ifeslge krav 1, k ende t e gnet ved, at det
som tilsetning indeholder di- og/eller trihydroxybenzener med
mindst én yderligere funktionel gruppe til forhejelse af ud-
Vskillelseshastigheden.

L, Bad ifolge krav 1, k end e t e gn e t ved, at det

som tilsztning indeholder chinoner til forhojelse af udskillel-
seshastigheden.

5. Bad ifelge krav 1 og 3, k en d e tegnet ved, at

det til forhejelse af udskillelseshastigheden og glansen inde-
holder 2,4-dihydroxybenzoesyre.

6. Bad ifelge krav 1 og 5, k end e t e gne t wved, at
det til stabilisering indeholder 0,012 - 0,05 g/l kobber i form
af et vandoplesseligt kobbersalt.

Fremdragne publikationer:

Langkjeer Kobenhavn
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