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(57)Anotace:

Kobaltovy konverzni roztok neobsahujici triethanolamin,
vyrobitelny reakci nasledujicich latek: (1) ve vodé rozpustna
sl dvojmocného kobaltu CoX,, kde X = Ck, Br, NO,, CN,
SCN, 1/3POy,, 1/280, 1/2CO,, formiat nebo acetét; 2) ve
vodg rozpustna komplexotvorna latka, zvolens ze skupiny
MeNO,, MeAc, MeFm, NH,Ac a NH,Fm, kde Me je Na, K
nebo Li; Ac je acetit; a Fm je formiat; (3) urychlovag zvoleny
ze skupiny NaClO,, NaBrO, a NalO;; (4) voda; je urden pro
vytvoreni kobaltového konverzniho povlaku oxidového filmu
na hlinikovém substratu nebo substrétu z hlinikové slitiny.
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Oxidovy povlak pro hlinikové substraty

Oblast techniky

Pfedkladany vynalez spada do oboru chemickych konverznich
povlakll vytvofenych na hlinikovych substratech a substratech
z hlinikovych slitin. Jedno provedeni vynalezu se tykd vytvoreni
oxidového povlaku nazyvaného jako ,kobaltovy konverzni povlak*
(cobalt conversion coating), ktery je chemicky vytvofen oxidaci
povrchu hlinikového substratu nebo substratu z hlinikové slitiny.
Vynalez pfispivad ke zlep$eni Zivotniho prostiedi &lovéka tirh, e
umoZznuje zachovani kvality vzduchu a vody. Termin ,hlinik*, jak se

zde pouZiva, zahrnuje hlinik i slitiny hliniku.

Dosavadni stav techniky

Tato pfihlaSka je zaloZena na pfihlasce typu provisional
application 60/163,103 podané 2. 11. 1999, nazvané »Nechromatovany
oxidovy povlak pro hlinikové substraty".

Nasledujici patenty jsou =zafazeny odkazem: US patent
5298 092, udéleny 29. 3. 1994; US patent 5 415 687, udéleny
16. 5. 1995; US patent 5 472 524, udéleny 5. 12. 1995; US patent
5487 949, udéleny 30. 1. 1996; US patent 5 378 293, udéleny
3.1.1995; US patent 5 411 606, udéleny 2. 5. 1995: US patent
5551994, udéleny 3. 9. 1996; a US patent 5 873 953, udéleny
23. 2. 1999.

Autor vynalezu proved! v posledni dobé& podstatna zlepseni této
technologie s cilem zleps$it Zivotnost 1azn& a jeji stabilitu stejné jako

vlastnosti povlaku. Podrobnosti vynalezu budou popsany dale.

Predpisy tykajici se Zivotniho prostiedi ve Spojenych statech

nafizuji drastickd omezeni pfipustného mnoZstvi slouéenin chromu v




10

15

20

25

odpadnich vodach stejné jako v emisich do vzduchu, které se vytvareji
pfi zplsobech povrchové Gpravy kovi. Autor vynalezu vénoval znaéné
asili vyvoji nechromatovanych povrchovych povlakli jako nahrady
dosud pouZzivanych chromatovych procesd, které se podrobné popisuji
v MIL-C-5514 a firemni specifikaci procesu firmy Boeing BAC 5719.

Konverzni povlaky s obsahem chromu se pouzivaji ve firmé
Boeing, u jejich dodavateld a obecné v celém primyslu. Roztoky
pouzivané pro vyrobu téchto konverznich povlakd obsahuji
karcinogenni Sestimocny chrom, fluoridy a kyanidy, pfi¢emz v8echny
tyto latky pFedstavuji vyznamny zdravotni a bezpe&nostni problém
a probléem z hlediska Zivotniho prostredi. SloZky typické lazné& pro
pfipravu chromatovych konverznich povlakd jsou nasledujici: CrO;
.Kyselina chromova“ (Sestimocny); NaF fluorid sodny; KF4B
tetrafluoroboritan draselny; K,ZrFg hexafluorozirkoniditan draselny;
KsFe(CN)e ferrikyanid draselny; a HNO3 kyselina dusigna.

BéZné v soucéasnosti pouZivané konverzni filmy na bazi chromu
se ukladaji ponofovanim a spliuji pozadavek korozni rezistence po
dobu 168 hodin pfi testovani podle ASTM B117, ale slou?i také jako
povrchovy substrat pro zlepSeni adheze barev. Typické povrchové
hmotnosti téchto chromovych filma se pohybuji od 431 do 1292 mg/m?
a nezpUsobuji omezeni Zivotnosti hlinikového substratu.

Podstata vynalezu

Jedno provedeni vynalezu se tyka zlep§eného zplisobu, ktery je
komeréné pouzitelny pro vytvafeni kobaltového konverzniho povlaku
zalozeného na oxidovém filmu, ktery poskytuje odolnost proti korozi
a zlepSeni adheze barev na substratu, jestlizZe substratem je hlinik

nebo hlinikova slitina, kde tento zplisob zahrnuje nasledujici kroky:
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(a) poskytne se kobaltovy konverzni roztok vytvarejici oxidovy film,
ktery obsahuje vodny reaké&ni roztok neobsahujici triethanolamin

TEA, pfipraveny reakci nasledujicich vychozich latek:

(1) ve vodé rozpustna sil dvojmocného kobaltu CoXz, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0y, 1/2S04, 1/2C03, format nebo

acetat;

(2) ve vodé rozpustna komplexotvorna latka zvolena ze skupiny
MeNO;, MeAc, MeFm, NH Ac, a NH,Fm, kde Me je Na, K

nebo Li; Ac je acetat; a Fm je format;
(3) urychlova¢ zvoleny ze skupiny NaCiOs, NaBrOs a NalOs;
(4) voda, a

(b) substrat se uvede do styku s vodnym reak&nim roztokem po
dostatecné dlouhou dobu pro oxidaci povrchu substratu, &ims se
vytvofi kobaltovy konverzni povlak oxidového filmu, a tim se
substratu propdj¢i odolnost proti korozi a adhezni viastnosti vi&i

barvam.

V dalSim provedeni se vynalez tyka roztoku pro chemicky
konverzni povlak, ktery je komeréné& vhodny pro vytvofeni kobaltového
konverzniho povlaku oxidového filmu na hlinikovém substratu nebo
substratu z hlinikové slitiny, kde uvedeny roztok obsahuje vodny
reakéni roztok neobsahujici triethanolamin (TEA), pfipraveny reakci

nasledujicich vychozich latek:

(1) ve vodé€ rozpustna sil dvojmocného kobaltu CoX,, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0Qy4, 1/2804, 1/2C0O3, formét nebo

acetat;

(2) ve vodé rozpustna komplexotvorna latka zvolena ze skupiny
MeNO,, MeAc, MeFm, NH;Ac, a NHsFm, kde Me je Na, K
nebo Li; Ac je acetat; a Fm je format;

(3) urychlova¢ zvoleny ze skupiny NaClO3, NaBrO; a NalOs:
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(4) voda.

Jesté dal$i provedeni vynalezu se tyka zlep$eného zplsobu,
ktery je komeréné pouzitelny pro vytvafeni kobaltového konverzniho
povlaku zalozeného na oxidovém filmu, ktery poskytuje odolnost proti
korozi a zlepSeni adheze barev na substratu, jestlize substratem je
hlinik nebo hlinikova slitina, kde tento zplsob zahrnuje nasledujici

kroky:

(@) poskytne se kobaltovy konverzni roztok vytvarejici oxidovy film,
ktery obsahuje vodny reakéni roztok neobsahujici triethanolamin

(TEA), pfipraveny reakci nasledujicich vychozich latek:

(1) ve vodeé rozpustna sll dvojmocného kobaltu CoX,, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0Qy, 1/2S04, 1/2C03, format nebo

acetat;

(2) amonna sOl NH4X, kde X = CI, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0Q,,
1/2S04, 1/2C03, format nebo acetat;

(3) hydroxid amonny (amoniak);
(4) urychlovac zvoleny ze skupiny NaClO3;, NaBrO3 a NalOs:
(5) voda, a

(b) substrat se uvede do styku s vodnym reak&nim roztokem po
dostateCné dlouhou dobu pro oxidaci povrchu substratu, &imz se
vytvoii kobaltovy konverzni povlak oxidového filmu, a tim se
substratu prop(jéi odolnost proti korozi a adhezni viastnosti vigi

barvam.

V dalsim provedeni se vyndlez tyka roztoku pro chemicky
konverzni povlak, ktery je komeréné vhodny pro vytvoieni kobaltového
konverzniho povlaku oxidového filmu na hlinikovém substratu, nebo
substratu z hlinikoveé slitiny, kde uvedeny roztok obsahuje vodny
reakéni roztok neobsahujici triethanolamin (TEA), pfipraveny reakci

néasledujicich vychozich latek:
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(1) ve vodé rozpustna sll dvojmocného kobaltu CoX,, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0Qy, 1/2S04, 1/2C0Os3, forméat nebo

acetat;

(2) amonna sl NH4X, kde X = CI, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0Qy,
1/2804, 1/2C03, format nebo acetat;

(3) hydroxid amonny (amoniak);
(4) urychlova¢ zvoleny ze skupiny NaClOs, NaBrO; a NalOs:

(5) voda.

Prehled obrazka na vykresech

Na obrazcich jsou mikrofotografie vytvofené skanovacim
elektronovym mikroskopem zlep$enych kobaltovych konverznich
povlaki vyrobenych podie pfedkladaného vynalezu na testovacich
panelech z hlinikové slitiny. Napfiklad obr. 1 je mikrofotografie (pfi
provoznim napéti skanovaciho elektronového mikroskopu 15 kV)
testovaciho panelu z hlinikové slitiny 2024-T3 opatfeného kobaltovym
konverznim povlakem podle pfedklddaného vynalezu bez ut&snéni
(bez dodate¢né upravy po konverzi v roztoku obsahujicim oxid
vanadi¢ny a wolframan sodny (popsano dale v pfikladu 4). Kobaltové
konverzni povlaky vytvorené predkiadanym zlepSenym zplsobem jsou
tvofeny smeésnymi strukturami oxidd kobaltu a oxidu hlinitého

vytvofenymi oxidaci povrchu substratu z hlinikové slitiny.

Obr. 1 je mikrofotografie pfi zvétSeni 1000 x testovaciho panelu,
ktera ukazuje neutésnény kobaltovy konverzni poviak podle vynalezu.
Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch oxidového povlaku.
Tento testovaci panel byl ponofen do roztoku pro kobaltovy konverzni
poviak podie pfedkladaného vynalezu pfi teplot¢ 60 °C na 30 min
(vyhodna teplota lazni pro dosaZeni del$i Zivotnosti lazné a jeji

stability je 49 °C). Bily prouzek ukazuje délku 10 um.
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Obr. 2 je mikrofotografie pfi zv&tSeni 1000 x testovaciho panelu,
ktera ukazuje utésnény kobaltovy konverzni povlak podie vynélezu.
Kobaltovy konverzni povlak byl uté&snén dodateénym oS$etfenim
v roztoku obsahujicim oxid vanadiény a wolframan sodny (popis dale
v pfikladu 4). Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch
utésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 10 um.

Obr. 3 je mikrofotografie pFi zvétSeni 10 000 x testovaciho
panelu, ukazujici neuté&snény kobaltovy konverzni povlak podle
vynalezu. Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch
neutésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 1 pum.

Obr. 4 je mikrofotografie pfi zvétSeni 10 000 x testovaciho
panelu, ukazujici utésnény kobaltovy konverzni povlak podie vynalezu.
Kobaltovy konverzni povlak byl utésnén dodatednym oSetfenim
v roztoku obsahujicim oxid vanadiény a wolframan sodny (popsano
dale v pfikladu 4). Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch

utésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 1 pum.

Obr. 5 je mikrofotografie pfi zvét§eni 25 000 x testovaciho
panelu, ukazujici neutésnény kobaltovy konverzni poviak podle
vynalezu. Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch

neutésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 1 uym.

Obr. 6 je mikrofotografie pfi zvétSeni 25 000 x testovaciho
panelu; ukazujici utésnény kobaltovy konverzni povlak podle vynalezu.
Kobaltovy konverzni povlak byl utésnén dodateénym oSetfenim
v roztoku obsahujicim oxid vanadiény a wolframan sodny (popsano
dale v pfikladu 4). Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch

utésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 1 um.

Obr. 7 je mikrofotografie pfi zvétseni 50 000 x testovaciho
panelu, ukazujici neutésnény kobaltovy konverzni poviak podle
vynalezu. Mikrofotografie je pohled shora na hornj povrch

neutésneneho oxidového povlaku. Bily prouZek ukazuje délku 100 nm.
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Obr. 8 je mikrofotografie pfi zvétSeni 50 000 x testovaciho
panelu, ukazujici utésnény kobaltovy konverzni povlak podle vynalezu.
Kobaltovy konverzni poviak byl utésnén dodateénym oS$etfenim
v roztoku obsahujicim oxid vanadiény a wolframan sodny (popsano
dale v pfikladu 4). Mikrofotografie je pohled shora na horni povrch
utésnéného oxidového povlaku. Bily prouzek ukazuje délku 100 nm.

Obr. 9 je mikrofotografie pfi zv&tSeni 10 000 x testovaciho
panelu, ukazujici bo€ni pohled ziomeného prlfezu neutésné&ného
kobaltového konverzniho poviaku podle vynalezu. Pro vytvofeni
mikrofotografii na obr. 9 az 14 byly testovaci panely ohnuty a
odlomeny, aby se ukazal priifez oxidovym povlakem. Bily prouzek

ukazuje délku 1 um.

Obr. 10 je mikrofotografie pfi zvétSeni 10 000 x testovaciho
panelu, ktera ukazuje boéni pohled na zlomeny prifez utésnéného
kobaltového konverzniho povlaku podle vynalezu. Bila &ara ukazuje

délku 1 ym.

Obr. 11 je mikrofotografie pfi zvétSeni 25 000 x testovaciho
panelu, ktera ukazuje boéni pohled na zlomeny priifez neutésné&ného
kobaltového konverzniho povlaku podle vynalezu. Bila &ara ukazuje

delku 1 pm.

Obr. 12 je mikrofotografie pti zvétSeni 25 000 x testovaciho
panelu, ktera ukazuje boéni pohled na zlomeny prafez utésnéného
kobaltového konverzniho povlaku podle vynalezu. Bila &ara ukazuje
délku 1 um.

Obr. 13 je mikrofotografie pfi zvétSeni 50 000 x testovaciho
panelu, ktera ukazuje bo¢ni pohled na zlomeny prafez neutésnéného
kobaltového konverzniho povlaku podle vynalezu. Bila &ara ukazuje
délku 100 nm.

Obr. 14 je mikrofotografie pfi zvétSeni 50 000 x testovaciho

panelu, ktera ukazuje boéni pohled na zlomeny prifez utésnéného
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kobaltového konverzniho povlaku podle vynalezu. Bila &ara ukazuje
délku 100 nm.

Popis vyhodnych provedni

Dosavadni vyzkumna prace popisovana ve vyse uvedenych
patentech se tykala tvorby kobaltovych komplexd a pfidavani dal$ich
chemickych latek s cilem urychlit reakci t&chto kobaltovych komplex{
na hlinikovém substratu za vytvoreni poZadovanych konverznich
povlaki (bez té&chto urychlovaéli se zadny povlak nevytvori). | kdyz
tyto formulace vSechny poskytovaly pouZitelné povlaky, neumoznovaly
poZadovanou spolehlivost odolnosti proti korozi nezbytnou pro
kazdodenni vyrobu. Navic byly nizké praktické Zivotnosti lazné.
S amoniovanymi kobaltovymi komplexy vZdy fungoval jako urychlovad
v lazni nadbytek hydroxidu amonného (amoniaku). V pfipadé, ze jako
urychlovace byly pouzity dusitanové komplexy, jodidy jako je Nal, nebo
triethanolamin, a s acetatovymi/formatovymi komplexy, fungovaly jako
urychlovace bud fluoridy nebo amonné ionty. Nyni byl objeven
univerzalni a mnohem G¢inné&j$i urychlova¢ pro lazng, ktery byl pouzit
se vSemi dosud znamymi komplexa&nimi roztoky kobaltu.
Nejvyhodnéjsi urychlova¢ I[azné je chloreénan sodny, NaClOs,
ChloreCnan sodny je ucinny, jestlize se pouZiva ve spojeni s kladné
nabitymi ligandovymi komplexy kobalu, a abylo zji§téno, ze je zviasté
ucinny ve spojeni se zaporné nabitymi ligandovymi komplexy kobaltu,
tj.:

Me3[Co(NO;)e], kde NO; je dusitan a Me = Na, K, Li, nebo

Mes[Co(Ac)s], kde Ac je acetét, nebo

Me;[Co(Fm)s], kde Fm je format.

Pouziti chlore¢nanu sodného, NaClO;, jako urychlovade laznég,

vedlo k nasledujicim vyznamnym ziep$enim procesu:
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1. Praktickd Zivotnost l4zné& prevySuje 6 mésicl (nyni je

pouzitelna pro komeréni vyrobu).
2. ZvySena stabilita 14zné a spolehlivost provozu.

3. Spolehlivé vysledky pfi odolnosti proti korozi rozstfikovanou

soli.

4. Zjednodu$ena kontrola lazng&, tj. neni jiz nezbytna denni

analyza pH.

5. Dodatecné oSetfeni po konverzi pouzitim roztoku
V205/Na; WO, je GCinné pii laboratorni teploté a neni jiz

nezbytné zahfivani, jestlize se pfida urychlovaé.

Urychlova¢ na bazi chlore¢nanu sodného byl aspé&sné pouzit se
vSemi dosud popsanymi kobaltovymi komplexy pouzitymi pro tvorbu
konverznich povlaki. Pro vyrobu je véak vyhodné pouziti dusitanovych
komplex{ kobaltu popsanych v US patentu 5 472 524, ktery je zafazen
odkazem, z dlOvodd jednoduchosti lazn& a Géinnosti pfi dosaZeni

odolnosti kobaltového konverzniho povlaku proti korozi.
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Priklady provedeni vynalezu

Pfiprava lazné a jeji udrzovani

Priklad 1

PouZity kobaltovy konverzni roztok se pfipravuje a udrzuje
nasledujicim zplsobem:

SloZka (viz pozn. nize) Mnozstvi na 1 | pfi Rozmezi udrZzované v 1 |
pfipravé lazné roztoku
Dusi¢nan kobaltnaty, 26 g 24-29¢
hexahydrat

Co(NO3),.6H,0

Dusitan sodny 26 g 24-29¢g
NaN02
Chlore¢nan sodny 13 ¢ 12-16g
NaC|03
Voda (deionizovana) k doplnénf do 1 | k dopinéni do 1 |
Teplota laboratorni 49 - 60 °C

(vyhodné 49 °C)

Poznamka: VySe uvedena mnoZstvi pro pfipravu lazné predstavuji
mnozstvi poskytujici optimalni vysledky pfi zpracovani:

tvorba povlak( v8ak neni na tyto parametry omezena.
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Pfiklad 2
SloZka (viz pozn. nize) MnozZstvi na 1 | pfi Rozmezi udrzované v 1 |
piipraveé lazné roztoku
Dusi¢nan kobaltnaty, 26 g 24-29¢
hexahydrat
Co(NO3),.6H,0
Octan sodny 26 g 24-29¢g
CH3;COONa
nebo
Octan amonny 35¢ 32-36¢g
CH;COONH,
Chlore¢nan sodny 13 ¢ 12-14¢g
NaClO,3
Voda (deionizovana) k doplnéni do 1 | k dopinéni do 11
Teplota laboratorni 49 - 60 °C
(vyhodné 49 °C)

Poznamka: Vy$e uvedena mnozZstvi pro pFipravu lazné pfedstavuji

mnoZstvi poskytujici optimalni vysledky pfi zpracovani;

tvorba povlak( v8ak neni na tyto parametry omezena.
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Priklad 3
SloZka (viz pozn. nize) MnoZstvi na 1 | pfi Rozmezi udrzované v 1 |
pfiprave lazné roztoku
Dusi¢nan kobaltnaty, 26 g 24-29¢g
hexahydrat
CO(NO3)2.6H20
Format sodny 26 g 24-29¢g
HCOONa
nebo
Format amonny 35¢ 32-36¢
HCOONH,
Chlore¢nan sodny 13 g 12-14¢g
NaClOj
Voda (deionizovana) k doplnéni do 1 | k dopinéni do 1 |
Teplota laboratorni 49 - 60 °C
(vyhodné 49 °C)

Poznamka: VySe uvedena mnoZstvi pro pfipravu lazné pfedstavuji

mnozZstvi poskytujici optimaini vysledky pfi zpracovani:

tvorba povlakll v8ak neni na tyto parametry omezena.

Povlaky se potom oS$etfuji nebo

utesfiuji roztokem pro

dodatecné oSetfeni popsanym v US patentu 5 873 953, ktery je timto

zafazen odkazem, pouZitim roztoku V,0s/Na,WOQ,. Jestlize se pfi

tomto dodateéném osSetieni piida NaClO;, roztok se stane ucinnym pfi

laboratorni teploté.
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Priklad 4

MnoZstvi pro pfipravu a mnozstvi udrZovana pii dodate¢ném

-13 -

oSetfeni nebo utésfovani jsou nasledujici:

Slozka MnozZstvi na 1 | pFi Rozmezi udrzované v 1 |
pfipravé lazné roztoku
Oxid vanadiény 169 1.6-20¢g
V,05
Wolframan sodny 6,449 6,0-6,5¢
N32WO4
Chlore¢nan sodny 4,8¢ 45-50¢g

NaClO,

Voda (deionizovana)

k doplnéni do 1 |

k doplnéni do 1 |

Teplota

laboratorni

laboratorni

Parametry procesu a lazné

Kobaltovy konverzni roztok

Byl vytvofen nasledujici postup pfi pfipravé lazné a bylo

zjisténo, zZe je dilezity pfi dosazeni konzistentnich,

reprodukovatelnych produktl reakce.

1. Napini se nadrz (s vyloZenim z inertniho materialu jako je
neopren nebo s vyhodou nadrZ z nerezové oceli) do dvou tfetin
deionizovanou vodou. Za&ne se probublavat vzduchem pro mirné
michani.

2.V nasledujicim pofadi se pfidaji a rozpusti nasledujici
pozadované chemikalie:

dusi€nan kobaltnaty

dusitan sodny

chlore€nan sodny
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3. NadrZz se naplIni k dosaZeni poZadované hladiny vodou

a roztok se necha reagovat minimalné 8 hod.

4. Nadrz se zahfeje na 49 az 60 °C (49 °C je vyhodné pro delsi
Zivotnost lazné a jeji stabilitu) a teplota se dale udrZzuje. Roztok je nyni

pfipraven pro provoz.

Roztok pro dodateéné osetieni

Byl vytvofen nasledujici postup pfi pfipravé lazné. Je také

dalezité pfidavat nezbytné chemikalie v nasledujicim poradi:

1. Napini se nadrz (s vyloZenim z inertniho materialu jako je
neopren nebo s vyhodou nadrz z nerezové oceli) do dvou tfetin
deionizovanou vodou. Za&ne se probublavat vzduchem pro mirne
michani.

2. Nyni se pfidaji a rozpusti poZadovana mnoZstvi oxidu
vanadi¢ného a wolframanu sodného. Oxid vanadi¢ny se pomalu

rozpousti, a proto se nadrz zahfiva, aby se rozpousténi usnadnilo.

3. Pfida se pozadované mnoZstvi chlorednanu sodného a nadrs

se zahieje na 60 °C.

4. Nadrz se naplni na poZadovanou hladinu zbytkem vody. Po
rozpusténi v8ech chemikalii se roztok ponecha ochladit na laboratorni
teplotu. Roztok je nyni pfipraven pro provoz.

Poradi krokt pfi provozu

Pro ziskani konverznich povilakil, které spliuji poZzadavky na
odolnost proti korozi a adhezi barev, by mélo byt pouzito nasledujiciho

pofadi krokd:
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Predcisténi podle potieby (&isténi rozpoustédiem nebo odmasténi vodnym
roztokem)

\

Podle potieby opatieni maskou a umisténi do stojan(

\

Alkalické ¢isténi a oplach

\J

Deoxidace (maximalné 5 min) a oplach

A

Konverzni povlak 15 az 30 min pf¥i 49 °C

0

Oplach ponofenim a suseni

\)

Osetfeni po konverzi 10 min pfi laboratorni teploté

\

Oplach ponofenim nebo postfikem a su$eni pfi maximalné 49 °C

Uginnost
Uginnost urychlovage NaClO, byla vyhodnocovana s pouzitim
potahovacich lazni jinych neZ podle prikladG 1, 2 a 3, s pouzitim

kladné& nabitych ligandovych komplexd, {j.
CO(NH3)6X3, kde X = Cl, NO3, SO4 nebo CN.

Ukazalo se, Ze pouziti zaporné nabitych ligand( je jednodussi a
vyZaduje méné chemické kontroly s ohledem na pH, a neni také nutné
pouzivat amoniak pro dopliiovani. Bylo zji§t&no, Ze pro vytvofeni
komplexu mize byt spolu s urychlovaéem chloreé&nanem sodnym

pouZita v podstaté jakakoli sil kobaltu rozpustna ve vodé&. S rdznym
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stupném Gcinnosti jsou pouzitelné chlorid, octan, siran, format
a dusi¢nan kobaltnaty, pficemz mnoZstvi urychlovaée NaClO; se pfi
pouZiti téchto formulaci méni. Pro kladné ligandy, jestlize se pro
prevedeni kobaltu do komplexu pouziva amonny iont, je stale dalezité
pouZivat asociovanou amonnou sil spolu se soli kobaltu, hydroxidem
amonnym (amoniakem) jako komplexotvornou latkou a urychlovacem.
Jak se popisuje v US patentu 5 487 949, ktery je zafazen odkazem,
toto uspofadani je dllezité pro zabran&ni vysrazeni &erstvé
vytvofeného komplexu kobaltu tim, Ze se sniZi koncentrace
hydroxylovych iontd.

Co se tyCe pouZiti chlore¢nanu sodného, byly identifikovany
dal$i slou¢eniny s urychlovacim ug&inkem, které patfi do stejné
chemické skupiny. Témito slou¢eninami jsou NaClO,, NaClO4, NaBrO3
a NalOs.

Bylo zjisténo, Ze NaClO; je pfili§ agresivni, coz vede k vytvaieni
otvorll v hlinfkovém substratu pfi tvorb& povlaku. NaClO4 nebyl
pouzivan pro nadmérnou reaktivitu a nebezpeéi exploze. NaBrO; a
NalOs; byly zjistény jako pouZitelné, ale se sniZzenou u&innosti.
Draselné soli téchto slougenin nebyly pouZity, protoZe draselné

slouCeniny maiji sklon vytiagovat kobalt z roztoku.

Dal$i zplisoby pouZiti

VysSe uvedené roztoky ilustruji tvorbu kobaltovych konverznich

povlakl ruénim nanasenim a postfikem.

Patenty, pfinlasky a jiné publikace uvedené vyse se zafazuji

odkazem.

Pokud neni uvedeno jinak, pfi uvadéni &iselnych rozmezi pro
slouCeninu nebo teplotu nebo ¢as nebo jiné slozky nebo vlastnosti
postupu, ma takové rozmezi konkrétné oznacdovat minimum

a maximum pro uvedené rozmezi a kazdé &islo, véetn& kazdého
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zlomku a/nebo desetinného <&isla mezi uvedenym minimem a
maximem pro toto rozmezi. Napfiklad rozmezi 1 az 10 znamena 1,0,
1,1,1,2 ... 2,0, 2,1, 2,2 ... atd. az do 10,0. Podobné rozmezi 500 a3
1000 oznacuje 500, 501, 502, ... atd. aZ do 1000, véetn& kazdého
Cisla a zlomku nebo desetinného &isla mezi t&mito hodnotami. Vyraz
»az do x* znamena ,x“ a kazdé ¢islo mensi nez ,x“, napfiklad ,aZ do 5
znamena 0,1, 0,2, 0,3, ... atd. aZ do 5,0.

Jak bude zfejmé odbornikim v oboru, kterym je pfedkladany
vynalez urfen, jsou mozZna i jina provedeni vynalezu, ne jsou
provedeni konkrétné popsana v této prihlasce, aniz by doslo
k odchyleni od podstaty nebo nezbytnych zankf vynalezu. Konkrétni
provedeni vynalezu popisovana vyse a jednotlivé detaily popisovaného
zplsobu maiji byt proto ve v8ech ohledech povazovany za ilustrativni a
neomezujici. Rozsah pfedkladaného vynalezu vyplyva z prilozenych
narokl a neni omezen na pfiklady uvadéné v pfedchazejicim popisu.

Naroky take maji zahrnovat v§echny mozné ekvivalenty.

Zastupuje:
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PATENTOVE NAROKY

Zlepseny zpusob, ktery je komeréné& pouZitelny pro vytvaieni
kobaltového konverzniho povlaku oxidového filmu, ktery
poskytuje odolnost proti korozi a zlep$eni adheze barev na
substratu, kde substratem je hlinik nebo hlinikova slitina,
vyznadujici se tim, Ze zahrnuje nasledujici

kroky:

(a) poskytne se kobaltovy konverzni roztok vytvarejici oxidovy
film, ktery obsahuje vodny reakéni roztok neobsahujici
triethanolamin  TEA, pfipraveny reakci nasledujicich

vychozich latek:

(1) ve vodé rozpustna sll dvojmocného kobaltu CoX,, kde
X = Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0y, 1/2S04, 1/2COs,

format nebo acetat;

(2) ve vodé rozpustna komplexotvorna latka zvolena ze
skupiny MeNO;, MeAc, MeFm, NHsAc, a NH,Fm, kde
Me je Na, K nebo Li; Ac je acetat; a Fm je format:

(3) urychlova¢ zvoleny ze skupiny NaClOs, NaBrO; a
NalOs;

(4) voda, a

(b) substrat se uvede do styku s vodnym reaké&nim roztokem po
dostate¢né dlouhou dobu pro oxidaci povrchu substratu,
¢imZ se vytvofi kobaltovy konverzni povlak oxidového filmu,
a tim se substratu propljéi odolnost proti korozi a adhezni

vlastnosti viéi barvam.
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Zp&sobpodlenéroku1,vyznaéujici se tim, Ze
ve vodé rozpustnou soli dvojmocného kobaltu je dusi¢nan
kobaltnaty.

ZplUsob podle naroku 1, vyznacujici se tim,

z e urychlovac¢em je NaClOs.

Zpusob podle naroku 1, vyznacCujici se tim,
Ze zahrnuje dal$i krok, pfi kterém se substrat opatfeny
povlakem pfivede do styku s vodnym roztokem pro oSetieni po

konverzi obsahujicim oxid vanadiény a wolframan sodny.

Roztok pro chemicky konverzni povlak, ktery je komeréné vhodny
pro vytvoreni kobaltového konverzniho poviaku oxidového filmu
na hlinikovém substrdtu nebo substratu z hlinikové slitiny,
vyznacdujici se tim, Ze uvedeny roztok obsahuje
vodny reakéni roztok neobsahujici triethanolamin TEA, pfipraveny
reakci nasledujicich vychozich latek:

(1) ve vodé rozpustna sdl dvojmocného kobaltu CoXy, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0y, 1/2S04, 1/2C0s, format nebo
acetat;

(2) ve vodé rozpustna komplexotvorna latka zvolena ze skupiny
MeNO2, MeAc, MeFm, NH;Ac, a NH4Fm, kde Me je Na, K

nebo Li; Ac je acetat; a Fm je format;
(3) urychlovac zvoleny ze skupiny NaClOs, NaBrO; a NalOg;

(4) voda.
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Roztok pro chemicky konverzni povlak podle naroku 5,
vyznacujici se tim, Ze ve vodé rozpustnou soli

dvojmocného kobaltu je dusiénan kobaltnaty.

Roztok pro chemicky konverzni povlak podle naroku 5,

vyznadcujici se tim, ze urychlovaéem je NaClOs.

ZlepSeny zplsob, ktery je komer&né pouZitelny pro vytvafeni
kobaltového konverzniho povlaku oxidového filmu, ktery
poskytuje odolnost proti korozi a adhezi barev na substratu, kde
substratem je hlinik nebo hlinikova slitina, v yznacujici

se tim, Ze zahrnuje nasledujici kroky:

(a) poskytne se kobaltovy konverzni roztok vytvarejici oxidovy
film, ktery obsahuje vodny reakéni roztok neobsahujici
triethanolamin  TEA, pfipraveny reakci nasledujicich
vychozich latek:

(1) ve vodé rozpustna sl dvojmocného kobaltu CoX;, kde
X = Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P04, 1/2S04, 1/2COs,
format nebo acetat;

(2) amonna sil NH.X, kde X = CI, Br, NOs;, CN, SCN,
1/3PQy4, 1/12S04, 1/2C05, format nebo acetat;

(3) hydroxid amonny (amoniak);

(4) urychlovat zvoleny ze skupiny NaClOj, NaBrO; a
NalOj;
(5) voda, a

(b) substrat se uvede do styku s vodnym reak&nim roztokem po
dostate¢né dlouhou dobu pro oxidaci povrchu substratu,

¢imz se vytvofi kobaltovy konverzni povlak oxidového filmu,
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a tim se substratu propUjéi odolnost proti korozi a adhezni

viastnosti vUc&i barvam.

Zpusob podle naroku 8, vyznacdujici se tim, ze
ve vodé rozpustnou soli dvojmocného kobaltu je dusi¢nan

kobaltnaty.

ZpUsob podie naroku 8, vyznacujici se tim,

z e urychlovacem je NaClO;.

Roztok pro chemicky konverzni povlak, ktery je komeréné vhodny
pro vytvoreni kobaltového konverzniho povlaku oxidového filmu
na hlinikovém substratu, nebo substratu z hlinikové slitiny,
vyznadujici se tim, ze uvedeny roztok obsahuje
vodny reaké&ni roztok neobsahujici triethanolamin TEA, pfipraveny

reakci nasledujicich vychozich latek:

(1) ve vodé rozpustna sdl dvojmocného kobaltu CoXy, kde X =
Cl, Br, NO3, CN, SCN, 1/3P0y4, 1/2804, 1/2C0Q3, format nebo

acetat;

(2) amonna sl NH;X, kde X = CI, Br, NO;, CN, SCN, 1/3PQy,
172804, 1/2C03, format nebo acetat;

(3) hydroxid amonny (amoniak);
(4) urychlova¢ zvoleny ze skupiny NaClO3, NaBrO; a NalOs:

(5) voda.
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12. Roztok pro chemicky konverzni povlak podle naroku 11,

13.

vyznacdujici se tim, Ze ve vodé& rozpustnou soli

dvojmocného kobaltu je dusiénan kobaltnaty.

Roztok pro chemicky konverzni povlak podle néaroku 11,

vyznacujici se tim, Ze urychlovadéem je NaClOs.

Zastupuje:
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