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@ Bad zum stromlosen Vernickeln von Metall und Metallegierungen, insbesondere Aluminium und
Aluminiumlegierungen.

@ Metalle und Metallegierungen werden stromlos in

einem Bad vernickelt enthaltend (a) 30-150 g/l von
mindestens einem Komplexbildner, (b) 10-50 g/1 Natri-
umhypophosphit und 5-10 g/l Beschleuniger, (c) einen
Gehalt von 0,01-0,05 g/l an CuSOy, berechnet als CuSO4
* 5 H, 0 als Stabilisator und (d) einen Nickelgehalt von
mindestens 7 g/1. Das Bad eignet sich besonders zum strom-
losen Vernickeln von Aluminium und Aluminiumlegie-

rungen.
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PATENTANSPRUCHE legierungen, insbesondere Aluminium und Aluminiumlegie-
1. Bad zum stromlosen Vernickeln von Metall und Metall-  rungen, die auch fiir eine fertigungsmassige stromlose Ver-
legierungen, enthaltend Nickelsalz, Komplexbildner, Natri-  nickelung bei grossem Durchsatz geeignet sind. Ferner soll
umhypophosphit, einen beschleunigten Zusatz in Form eines  die Stabilitéit der Bader unter Beibehaltung einer hohen

wasserloslichen Polyhydroxyderivats des Benzols und ein 5 Abscheidungsgeschwindigkeit gewahrt bleiben.
wasserlOsliches Kupfersalz, dadurch gekennzeichnet, dass Gelost wird diese Aufgabe mit einem Bad enthaltend Nik-
das Bad : kelsalz, Komplexbildner, Natriumhypophosphit, einen
i - beschleunigenden Zusatz in Form eines wasserloslichen
a) 30-150 g/l mindestens eines Komplexbildners enthilt Polyhydroxyderivats des Benzols und ein wasserlosliches

10 Kupfersalz, wobei erfindungsgemaiss das Bad
b) einen Gehalt von 10-50 g/1 an Natriumhypophosphit
und 5-10 g/1 an Beschleuniger hat a) 30-150 g/1 mindestens eines Komplexbildners enthilt

¢) einen Gehalt an Stabilisator aufweist und b) einen Gehalt von 10-50 g/1 an Natrinumhypophosphit
15 und 5-10 g/1 an Beschleuniger aufweist.
d) einen Nickelgehalt von mindestens 7 g/1 aufweist.
¢) einen Gehalt an Stabilisator aufweist und
2. Bad nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es

Milchsédure enthilt. d) einen Nickelgehalt von mindestens 7 g/1 aufweist.
3. Verfahren zum stromlosen Vernickeln von Metallund 20
Metallegierungen unter Verwendung eines Bades nach Die erfindungsgemissen Béder zeichnen sich durch her-
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass bei einer Badtem-  vorragende Badstabilitét unter Beibehaltung einer hohen
peratur von 88-94°C und einer Baddichte von 1,051-1,262 Abscheidungsgeschwindigkeit aus. Man erhalt glinzende
g/cm? gearbeitet wird. Nickeliiberziige auch noch in hoheren Dicken. Auf den mit
4. Verfahren nach Anspruch 3 zum stromlosen Vernickeln 25 den erfindungsgeméssen Badern stromlos erzeugten Nickel-
von Bauteilen aus Aluminium und Aluminiumlegierungen. zwischenschichten kénnen besonders gut haftende galva-

nische Uberziige von beispielsweise Silber auf Aluminium
erhalten werden. Ein ganz wesentlicher Vorteil der erfin-
dungsgeméssen Béder besteht auch darin, dass sie bei niedri-
30 geren Temperaturen von 80 bis 94°C unter Beibehaltung der
Die Erfindung betrifft ein Bad zum stromlosen Vernickeln ~ hohen Abscheidungsgeschwindigkeit betrieben werden
von Metall und Metallegierungen, insbesondere Aluminium  konnen. Die Geruchsbeléstigung durch Ammoniak ist dann
und Aluminiumlegierungen, mit hoher Abscheidungsge- ganz besonders gering. Auch konnen mit den erfindungsge-
schwindigkeit. méssen Biddern stromlose Dickvernickelungen von ca. 50 pm,
Bider zur stromlosen Vernickelung, insbesondere Hochlei- 35 wie sie beispielsweise fiir Flansche fiir KiihImittelpumpen
stungsbider mit hoher Abscheidungsgeschwindigkeit neigen  oder Druckregler oder fiir Laufrader fiir Ringverdichter

unter bestimmten Bedingungen, z.B. 6rtliche Uberhitzung, erforderlich sind, in rationeller Arbeitsweise hergestellt
iiberhohte Konzentration an Reduktionsmittel bei Zugabe werden.

von Ergiinzungslésungen, zur Instabilitéit, das heisst zu einer Fiir viele Anwendungsfille ist es von ganz besonderem
mehr oder weniger raschen Selbstzersetzung. Diese gibtsich 40 Vorteil, dass die verschiedensten Teile aus Aluminiumguss-
in einer immer stirker werdenden « Wildabscheidung» von und Knetliegerungen, die mit einem galvanischen Uberzug,
Nickel, insbesondere am Boden und an den Winden des z.B. Silber, versehen werden sollen, vorher stromlos vernik-
Badgefisses zu erkennen. Die Wildabscheidung von Nickel kelt werden. Durch die Nickelzwischenschicht wird einerseits
fiihrt zu einem steigenden Chemikalienverbrauch, zur Bil- ein guter Korrosionsschutz, andererseits eine besonders gute

dung fehlerhafter, rauher Uberziige und zu der Notwendig- 45 Haftung des galvanischen Uberzuges erreicht. Ferner konnen
keit einer hiufigen Reinigung des Badgefisses. Im Extremfall  mit den erfindungsgemassen Badern stromlos vernickelte

wird durch Badinstabilitit eine spontane Selbstzersetzung kupferummantelte Drihte bzw. Drahtanschliisse besonders

des Bades hervorgerufen, die dann eine sofortige Unterbre- gut mit einem Halbleiter verl6tet werden.

chung des Betriebes erforderlich macht. Ein besonders geeigneter Beschleuniger ist 3,4-Dihydroxy-
Aus der deutschen Offenlegungsschrift 2 253 491 sind 50 benzoesdure.

Biéder zum stromlosen Vernickeln von Metall, Kunststoff Als Erginzungslosungen werden Nickelkomplexsalzlo-

und Keramik bekannt, die zur Erhéhung der Abscheidungs- sungen, vorzugsweise bestehend aus Nickelsulfat, Milch-

geschwindigkeit eine bestimmte Menge eines wasserldslichen  sdure, Ammoniumsulfat, 3,4-Dihydroxybenzoesiure und

Polyhydroxybenzols, das mindestens eine weitere funktio- Kupfer(Il)-sulfat eingesetzt.

nelle Gruppe enthalten kann und als Stabilisierungsmittel, 55  Geeignete Komplexbildner sind Citronenséure, Glykol-

gegebenenfalls Kupfer in Form eines wasserldslichen Kup- sdure, Essigsdure und Bernsteinsdure, Malonsdure, Apfel-

fersalzes enthalten. Solche Béder sind fiir die stromlose Ver- siure, Propionsidure bzw. die Alkalisalze dieser Sduren. Als

nickelung von Gegenstinden aus Stahl, Kupfer und Kupfer-  besonders geeignet haben sich Milchsdure und Lactate

legierungen auch im Fertigungsbetrieb hervorragend erwiesen.

brauchbar. Sie eignen sich ebenfalls gut fiir die stromlose 6 Dieerfindungsgemissen Béder werden mit besonderem

Vernickelung von Aluminium und Aluminiumlegierungen, Vorteil zum Vernickeln der verschiedensten Teile aus Alumi-

sofern kleinere Volumina und kleinere Durchsitze vorliegen.  niumguss- und Knetlegierungen, beispielsweise Antennen-

Bei grosseren Bidern und/oder grossem Durchsatz von zu teilen, Satellitenteilen, Kabelsteckergehdusen usw. ver-

vernickelnden Teilen aus Aluminium stellen sich jedoch wendet. In vielen Fillen, insbesondere fiir Hochfrequenz-

Schwierigkeiten ein, die vornehmlich durch zu geringe Stabi- ¢s teile, werden die stromlos vernickelten Aluminiumteile

litdt des Bades bedingt sind. danach noch galvanisch versilbert, um eine hohe Oberfld-

Die Erfindung sieht ihre Aufgabe in der Entwicklung von chenleitfihigkeit zu erzielen. Die erfindungsgemassen Béader
Bidern zum stromlosen Vernickeln von Metall und Metall- eigenen sich ferner gut zur stromlosen Vernickelung von



Transistorfiissen. Auch kdnnen die erfindungsgeméssen
Bider mit Vorteil bei der stromlosen Vernickelung mit
anschliessender galvanischer Versilberung von Kontaktmes-
sern aus Aluminium fiir Hochstromsicherungen eingesetzt
werden. Dickvernickelungen von Flanschen fiir KithImittel-
pumpen und Druckregler, ferner von Laufrddern fiir Ring-
verdichter haben sich bestens bewdhrt.

Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele ndher
erlautert.

5
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Beispiel 1
Gegenstiinde aus Metall, z.B. aus Kupfer oder Kupferle-
gierungen werden nach einer in der Galvanotechnik iiblichen
Vorbehandlung in einem Nickelbad folgender Zusammenset-

zung stromlos vernickelt: 15

Nickelsulfat NiSO4.6H20 35g/1
tri-Natriumcitrat CsHsNa307-5,5H20 100 g/1
Ammoniumsulfat (NH4)2S04 25g/1
Natriumhypophosphit NaPH202- H20 20¢g/1 20
3,4-Dihydroxybenzoesiure (H0):2CsH«COOH 6g/1
Kupfer(II)-sulfat CuSO4- SH20 0,05¢g/1

pH-Wert 7,2-7,5

Temperatur 88-94°C
Abscheidungsgeschwindigkeit 20-25 pm/h
Flichenbelastung des Bades bis 2 dm?/1

25

Alle 10 Minuten werden dem Bad pro dm? Warenober-
fliche 10 cm? einer ammoniakalischen Nickelkomplexsalzlo-
sung (Erginzungsldsung A) und 5 cm?® Reduktionslosung
(Erginzungslésung B) zugegeben.

30

Die Erginzungslosungen besitzen folgende Zusammenset-
zung:
35
1. Nickelkomplexsalzlosung

(Erginzungslosung A)
Nickelsulfat 190 g/1
tri-Natriumcitrat 75¢/1
Ammoniumsulfat 30g/1 4
3,4-Dihydroxybenzoesidure 6g/1
Kupfer(II)-sulfat 2¢g/1
Ammoniak 350 cm?/1

2. Reduktionsldsung (Ergénzungslosung B) 45
Natriumhypophosphit 395g/1

Sobald eine bestimmte Baddichte erreicht ist, wird ein Teil
des Elektrovolumens verworfen und durch Wasser ersetzt,
um die Baddichte in bestimmten Grenzen zu halten
(1,051 g/cm?-1,262 g/cm? bei Arbeitstemperatur).

50

Beispiel 2
Gegenstinde aus Aluminium oder Aluminiumlegierungen
werden nach einer in der Galvanotechnik iiblichen Vorbe-
handlung in einem Nickelbad folgender Zusammensetzung
stromlos vernickelt:

55

Nickelsulfat NiSO46H20 35g/1
Milchsiure CHsCHOHCOOH 50g/1 60
Ammoniumsulfat (NH4)2804 50g/1
Natriumhypophosphit NaPH202- H20 20g/1
3,4-Dihydroxybenzoesdure (HO)2CsH4«COH 6g/1
Kupfer(IT)-sulfat CuSOs- SH20 0,05 g/1
pH-Wert: 7,2-7,5 5

Temperatur: 88-94°C
Abscheidungsgeschwindigkeit 25-35 um/h
Flichenbelastung des Bades bis 2 dm?/1

630 415

Alle 10 Minuten werden dem Bad pro dm? Warenober-
fliche 10 cm? einer ammoniakalischen Nickelkomplexsalzl6-
sung (Erginzungslosung A) und 5 cm® Reduktionslosung
(Erginzungslosung B) zugegeben.

Die Erginzungslosungen besitzen folgende Zusammenset-
zung:

1. Nickelkomplexsalzldsung

(Erginzungslosung A)

Nickelsulfat 190g/1
Milchsdure 50g/1
Ammoniumsulfat 30g/1
3,4-Dihydroxybenzoesdure 6g/1
Kupfer(Il)-sulfat 2g/1
Ammonijak 350 cm?/1

2. Reduktionslésung (Ergidnzungsldsung B)

Natriumhypophosphit 395g/1

Sobald eine bestimmte Baddichte erreicht ist, wird ein Teil
des Elektrolytvolumens verworfen und durch Wasser ersetzt,
um die Baddichte in bestimmten Grenzen zu halten
(1,051 g/cm3~1,161 g/cm? bei Arbeitstemperatur).

Beispiel 3
Gegenstinde aus Gussaluminium werden nach einer in der
Galvanotechnik iiblichen Vorbehandlung stromlos vernik-
kelt. Das dazu verwendete Bad hat folgende Zusammenset-
zung:

Nickelsulfat NiSO4-6H20 35g/1
Natriumglykolat HOCH2- COO Na 50g/1
Ammoniumsulfat (NH«)2504 50¢g/1
Natriumhypophosphit NaPH202. H20 20g/1
2,3-Dihydroxybenzoesiure (HO)2C6H«COOH 6/ 1
Kupfer(1I)-sulfat CuSOs- 5H20 0,05g/1

pH-Wert 7,2-7,5

Temperatur 88-94°C
Abscheidungsgeschwindigkeit 25-35 pm/h
Flichenbelastung des Bades bis 2 dm?/1

Alle 10 Minuten werden dem Bad pro dm? Warenobet-
fliche 10 cm? einer ammoniakalischen Nickelkomplexsalzld-
sung (Erginzungslosung A) und 5 cm® Reduktionslosung
(Ergénzungslosung B) zugegeben.

Die Ergiinzungsldsungen besitzen folgende Zusamenset-
zung:

1. Nickelkomplexsalzldsung

(Erginzungslosung A)

Nickelsulfat 190 g/1
Natriumglykolat 50g/1
Ammoniumsulfat 30g/1
2,3-Dihydroxybenzoesidure 6g/1
Kupfer(II)-sulfat 2g/1
Ammoniak 350 cm3/1

2. Reduktionslosung (Ergéinzungslosung B)

Natriumhypophosphit 395g/1

Sobald eine bestimmte Baddichte erreicht ist, wird ein Teil
des Elektrolytvolumens verworfen und durch Wasser ersetzt,
um die Baddichte in bestimmten Grenzen zu halten
(1,051 g/cm3-1,61 g/cm? bei Arbeitstemperatur).

Die mit 50 um dickvernickelten Aluminiumteile weisen
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eine hervorragende Korrosionsbesténdigkeit gegen Wasser
und alkalische Losungen auf.

Beispiel 4

Aluminiumgegenstinde sollen versilbert werden um sie fiir s

hochfrequente Strome oberflichenleitfihig zu machen. Zur
Erzielung eines haftfesten Silberiiberzuges werden die Teile
vorher stromlos vernickelt.

Das Aufbringen der Nickelzwischenschicht erfolgt durch
stromlose Vernickelung in einem Elektrolyten folgender
Zusammensetzung:

Nickelsulfat Ni SO4.6H20 35¢g/1
Natriumacetat CH3COO Na 50g/1
Ammoniumsulfat (Na4)2SO4 25g/1
Natriumhypophosphit NaPH20z. H20 20g/1
2,5-Dihydroxybenzoesiure (HO)2CsH«COOH 6 g/1
Kupfer(II)-sulfat CuSOas- 5H20 0,05g/1

pH-Wert 7,2-7,5

Temperatur 88-94°C
Abscheidungsgeschwindigkeit 25-35 um/h
Flichenbelastung des Bades 2 dm2/]

Alle 10 Minuten werden dem Bad pro dm? Warenober-
flache 10 cm? einer ammoniakalischen Nickelkomplexsalzlo-
sung (Ergéinzungslésung A) und 5 cm® Reduktionslosung
(Ergdnzungslosung B) zugegeben.

Die Erginzungslésungen besitzen folgende Zusammenset-
zung:

4
1. Nickelkomplexsalzldsung
(Ergénzungslosung A)
Nickelsulfat 190g/1
Natriumacetat 50¢g/1
Ammoniumsulfat 30g/1
2,5-Dihydroxybenzoesiure 6g/1
Kupfer(IT)-sulfat 2g/1
Ammoniak 350 cm?/1
10
2. Reduktionslosung (Erginzungslosung B)
Natriumhypophosphit 395g/1

Sobald eine bestimmte Baddichte erreicht ist, wird ein Teil

des Elektrolytvolumens verworfen und durch Wasser ersetzt,
15 um die Baddichte in bestimmten Grenzen zu halten
(1,051 g/cm3-1,161 g/cm? bei Arbeitstemperatur).

Auf die beschriebene Weise wird im Verlauf von etwa 20
Minuten eine Nickelzwischenschicht von 10 um Dicke aufge-
bracht.

Die so behandelten Teile werden nach Dekapieren im 10
Vol.-%iger Schwefelsiure und Spiilen in fliessendem Wasser
bei einer Stromdichte von 6-8 A/dm? 10 Sekunden galva-
nisch vorversilbert und anschliessend bei einer Stromdichte
von 1,2 A/dm? versilbert. Nach 15 Minuten betrigt die
25 Schichtdicke 10 pm.

Auf diese Weise wird ein spezifisch leichter Korper mit
einer Oberflichenschicht erhalten, die bei ausgezeichneter
Haftung eine hervorragende Leitfdhigkeit fiir hochfrequente
Strdme besitzt.
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