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de complexare, activarea electrochimicd a solutiei citrat de sodiu 20’ 0 25’ 0
obtinute in spatiul catodic al electrolizorului cu dimetilaminoboran 1 0’ 4 0 ’
diafragma, la un pH 9,5...11,0, dizolvarea in solutia nitrat de taliu(T) 0.001....0,005.
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agent de complexare poate fi utilizat citrat de sodiu,
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Descriere:

Inventia se referd la acoperirile chimice, in special la o acoperire cu continut de bor.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a acoperirilor chimice cu continut de bor din solutii care
contin saruri ale metalelor, agenti de complexare, reagenti reducitori si stabilizatori, care sunt
dizolvati in apa deionizata [1].

Dezavantajul acestui procedeu consta in volumul mare de lucru, consumul important de reagenti
si energie necesare pentru deionizarea apei.

Cea mai apropiatd solutie este procedeul de obtinere a acoperirilor chimice cu continut de bor,
care include dizolvarea in apd deionizatd cu electroconductibilitatea < 50 pS/cm a sarurilor de
nichel, a agentului de complexare — citrat de sodiu, a reducatorului — borohidrura de sodiu si stabili-
zatorului - sdruri sau oxizi de taliu, la un pH fix, urmata de incélzirea solutiei obtinute. Depunerea
acoperirii are loc la pH=10...12 5i t=80...85°C [2].

Dezavantajul acestui procedeu constd in tehnologia complexd de pregitire a solutiilor, iar
utilizarea apei deionizate nu influenteaza asupra parametrilor procesului de depunere si asupra
proprietitilor acoperirilor obtinute.

Problema pe care o rezolva inventia propusd constd in simplificarea procesului de pregitire a
solutiilor, majorarea vitezei de depunere a acoperirilor, micsorarea temperaturilor de lucru si
imbundtitirea caracteristicilor fizico-mecanice ale acoperirilor.

Procedeul de obtinere a acoperirii chimice cu continut de bor include dizolvarea in apa a
agentului de complexare, activarea electrochimicd a solutiei obtinute in spatiul catodic al electro-
lizorului cu diafragmad, la un pH 9,5...11,0, dizolvarea in solutia activatd a sdrurilor de electroliti, a
agentului reducdtor cu continut de bor, a stabilizatorului, incdlzirea solutiei de electrolit si
depunerea acoperirii la temperatura de 60...70°C. In calitate de agent de complexare poate fi
utilizat citrat de sodiu, de agent reducdtor - dimetilaminoboran, de electrolit - clorurd de nichel
si/sau clorurd de cobalt, iar in calitate de stabilizator nitrat de taliu(I), in urmétorul raport al
componentelor, in g/l:

cloruri de nichel 10,0...15,0
clorurd de cobalt 10,0...20,0
citrat de sodiu 20,0...25,0
dimetilaminoboran 1,0...4,0

nitrat de taliu(l) 0,001...0,005.

Rezultatul inventiei constd in simplificarea procesului de pregitire a solutiilor prin activarea
electrochimica a solutiei apoase a agentului de complexare, in spatiul catodic al electrolizorului cu
diafragma, asigurdndu-se o activitate inaltd a apei datoritd formarii radicalilor activi intermediari de
HsiOH (H'+e— H; H + H - Hy; H + HyO — O H +H,), cresterea pH-ului solutiei pani la
10...12 datoritd electrolizei apei (2H,O + 2e — H, + 20H) si schimbarea concomitentd a
potentialului de oxido-reducere de la 300...500 pand la 700...820 mV in urma formadrii radicalilor
activi. Aceste procese asigurd catolitului o activitate inaltd, care influenteaza parametrii tehnologici
de depunere a acoperirilor chimice, conducind la micsorarea temperaturilor de lucru, majorarea
vitezei de depunere a acoperirilor si a continutului de bor in ele. In final toate conduc la sporirea
durititii §i a fiabilitdtii depunerii, imbunititirea adeziunii contactelor in microscheme si alte
elemente ale aparatului de radio.

Concomitent are loc degazarea apei prin eliminarea oxigenului dizolvat, ceea ce majoreazi
stabilitatea, preintimpind autodistrugerea si majoreaza coeficientul de regenerare a dimetilamino-
boranului. Prelucrarea catodicd in electrolizorul cu diafragma imbunétiteste caracteristicile structu-
rale ale agentului de complexare, care influenteazi asupra proceselor de regenerare a metalelor din
solutiile activate.

Solutiile de lucru se pregitesc inainte de depunerea chimicd a acoperirilor cu continut de bor,
deoarece apa activata electrochimic Isi pastreaza proprietatile un interval de timp scurt.

Activarea electrochimica a agentului de complexare pentru pregatirea solutiilor poate avea loc
in electrolizoare de diverse tipuri, in special de tipul CEDJL "H3ympyn" s. a. Procesul de electroliza
are loc la o densitate catodicd a curentului de 1...3 A/dm’® si un pH reglabil. In solutia activati
astfel se dizolvd pe rand sirurile metalelor, reducitorul si stabilizatorul, apoi solutia obtinutd se
incélzeste pand la temperatura fixatd si se efectueazd depunerea. Mecanismul de regenerare chimica
a metalelor are un caracter autocatalitic, deoarece fiecare strat catalizeaza procesul de regenerare
ulterioard a metalelor si depunerea lor pana la epuizarea completd a solutiilor utilizate. Procesul de
depunere poate fi periodic sau continuu, pe parcurs efectuandu-se corectia solutiei de lucru.

Straturile obtinute initial sunt niste nanostructuri, la fincdlzire pand la temperatura de
150...250°C borul difundeazd spre suprafata stratului si partial se oxideaza, formand o pelicula
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subtire de oxid, care asigurd o capacitate mai mare de intindere a cositorului pentru lipit.
Caracteristicile fizico-mecanice ale straturilor obtinute pot fi imbunatitite prin prelucrarea termica
la temperatura de 310...380°C, la care au loc transformdri fazo-disperse cu formarea fazelor de
tipul Ni;B. Aceasta conferd straturilor duritate si fiabilitate, ce se majoreaza odatd cu cresterea
continutului de bor in straturi.

Exemplu de realizare

Solutia apoasi a citratului de sodiu cu concentratia de 12,5 g/l a fost prelucrata in spatiul catodic
al electrolizorului cu diafragma pand la pH=10,3, dizolvandu-se in ea pe rand celelalte componente,
in urmatorul raport, in g/1:

cloruri de nichel 12,5
clorurd de cobalt 15,0
citrat de sodiu 22,5
dimetilaminoboran 2.5
nitrat de taliu(I) 0,003,

cu incalzirea solutiei pand la t=65°C, urmata de depunere. A fost determinati viteza de depunere a
acoperirii, continutul borului in ea, precum si caracteristicile fizico-mecanice: capacitatea de
intindere a aliajului de lipit IIOC-61 dupa prelucrarea termicd a straturilor la t=200°C, duritatea
dupa prelucrarea termica la t=320°C. Pentru comparatie au fost efectuate experimente conform celei
mai apropiate solutii. Rezultatele experimentelor sunt prezentate in tabel.

Tabel
nr. Caracteristicile proceselor Valori
d/o Conform inventiei Conform celei mai
apropiate solutii
1. | Temperatura optimd, °C 65 80...85
2. | Viteza de depunere a stratului, pm/ord 21 16
3, | Cantitatea de bor, at % 5,3 4.8
4. | Capacitatea de intindere a aliajului de lipit, 65 52
mm’
5. | Duritatea stratului, kg/mm” 1650 1480

Tinand cont de datele din tabel conchidem ca utilizarea solutiei apoase a agentului de
complexare activata electrochimic in spatiul catodic al electrolizorului cu diafragma la pregatirea
solutiilor de lucru pentru depunerea acoperirilor ce contin bor contribuie la micgorarea tempera-
turilor de lucru cu 15...20°C, la majorarea vitezei de depunere de 1,2...1,3 ori si a cantitatii de bor
de 1,1 ori, ceea ce asigurd majorarea adeziunii si a duritdtii de 1,1...1,2 ori.
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(57) Revendiciri:

1. Procedeu de obtinere a acoperirii chimice cu continut de bor, care include dizolvarea agen-

tului de complexare, a sarurilor de electroliti, a agentului reducdtor cu continut de bor, a stabili-
zatorului, incdlzirea solutiei de electrolit si depunerea acoperirii, caracterizat prin aceea cia
componentele se dizolvd in solutia apoasd a agentului de complexare, activata electrochimic in
spatiul catodic al electrolizorului cu diafragma, la un pH 9,5...11,0, iar depunerea are loc la tem-
peratura de 60...70°C.

2. Procedeu, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea cii in calitate de agent de
complexare se utilizeaza citrat de sodiu, de agent reducitor - dimetilaminoboran, de electrolit -
clorurd de nichel si/sau clorurd de cobalt, iar in calitate de stabilizator nitrat de taliu(I), in urmétorul
raport al componentelor, in g/l:

clorurd de nichel 10,0...15,0
clorurd de cobalt 10,0...20,0
citrat de sodiu 20,0...25,0
dimetilaminoboran 1,0..4,0
nitrat de taliu(T) 0,001...0,005.
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