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Sposob bezpradowego nakladania powlok fosforonikldWych

1

* Przedmiotem wynalazku jest spysdb bezpradowago
nakladania powlok fosforoniklov’v;ych przy ok:esowym u?.;1-
pelnianiu wyczerpujacych si¢ poditiwowych skladnikéw
kapieli zawierajacych podfosforyn sodawy i chlorek nikl:wy
z dodatkiem mleczanu sodowego, cytrynianu sod)w:go
i kwasu aminooctowego jako zwigzkéw buforujico komplek-
sujacych. . .

W znanych i stosowanych sposobach proces niklowania
chemicznego przy okresowym lub ciaglym uzupezinianiu
wyczerpujacych sie¢ sk'ainikéw kapi:li prowadzi si¢ przy
waskim zakresie roboczym pH kj»i:li na przyklad 4,3—4,6
co warunkuje konieczno$é czeitych pofniaréw pH i czegstej
regulacji kwasowosci kapieli. )

Podwyzszanie pH powyzsj jego girnej roboczej granicy

powoduje najcz¢3tizj w takich kapizlach ich zmetniznie
i rozklad. Obnizenie pH ponizej jego dolnej roboczej
granicy powoduje powizne zmniejszenie predkosci nakla-
dania powlok. W zaanych procesach niklowania ciaglego,
regeneracj¢ przeprowadza si¢ w temperaturach nie prze-
kraczajacych 65°C. Pow)duje to konieczno$¢ stosowania
dodatkowych urzadzer schiadzajacych i podgrzewajacych
kapiele poniewaz temperatura robocza takich kypieli wynosi
90—95°C,
. Wyszczegdlnione ograniczenia technologiczne wymagaja
stosowania skomplikowanych urzadzen co z kolei ogranicza
mozliwo$¢ szerokiego - produkcyjnego stosowania procesu
niklowania chemicznego. -

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu bezprado-
wego nakladania powlok fosforoniklowych przy okresowym
uzupelnianiu wyczerpujacych sie pod;tawowych skladnikdw
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kapieli przystosowanej do pracy przy pH od 4,5—6, w kt6-
rym zmniejszy si¢ czestotliwo$é regulacji pH kapieli oraz
umozliwi okresowe uzupeienie wyczerpujacych sie pod-
stawowych skladnikéw kapieli nie wczeéniej niz po dwéch
godzinach pracy w temperaturze do 85°C co nie wymaga
znacznego schtadzania kapieli.

Nieoczekiwany efekt stabilnoéci kapieli nawet przy
regenecacji jej podstawowych skladnikéw w temperaturze
pawz2j 75 °C uzyskano dzigki jednoczesnemu zastosowaniu
jako zwigzkéw buforujscych i stalilizujacych mleczanu
sodowego, cytrynianu sodowego i kwasu aminooctow :go
przy zachowaniu ich wzajemnego stosunku molow.g>
obliczonego dla bezwodnych soli tych zwiazkéw w granicach
0,1—9,4; 0,01—0,04; 0,01—0,1 i przy .obciazeniu kapiel
0,4—1 dm?/1. Stwierdzono, e zwigkszenie obcigZenia

‘powyzej 1 dm?/1 gwaltowaie obniza stabilno$é kgpieli.

Dalszym nieoczekiwinym efektem zastosowania kapieli
zawierajacych mizszaning zwigzkéw buforujaco-komplek-
sujacych wedtug wyaalazku jest ustilenie, Ze jako§é¢ powlok
nakladanych przy ustilonych parametrach poprawia sie
w miare zmniejszania czgstotliwodci regulacji pH i uzupel-
niania wyczerpujacych si¢ skladnikéw kapieli. Jako- opty-
malny czasokres wykonywania tych czynnoséci okreslono
cz¢stotliwo$¢ rowing 2 godziny. Dalsze wydtuzanie czaso-
kresu regeneracji kapieli powoduje gwaltowne obnizanie
jej stabi'noéci.

Istotnym uproszczeniem sposobu wedlug wynalazku
jest przeprowadzanie regulacji pH na podstawie dokonanych
pomiaréw kwasowosci kapieli wykonywanych na roboczo
po kazdych kolejnych dwoch godzinach pracy. Sposéb

-
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pozwala na przynajmniej 12 godzinna prace kgpieli przy
5-krotnej regeneracji co w zaleznosci od obcigzenia kapieli

umozliwia nakladanie powlok fosforeniklowych ze $rednig

predkoscig 7,5—15 pm/godz.

Stosowanie analizowanego sposobu wymaga znacznie
mniej skomplikowanych urzgdzeri od dotychczas uzytko-
wanych w znanych technologiach. ’

- Przykilad sktadu kapieli oraz sposotu jej nakladania przy
-okresowej regeneracji wyczerpujacych si¢ podstawowych
skladnikéw. . i
Kapiel o skladzie wagowym

*NiCl, - 6H,0 — 20 g/l
NaH,PO, - H,O —23 g/l
NH,CH, COOH — 5¢g/l
NH,C1 — 10 g/l
CH,CH (OH)COOH (80 %-owy) — 34 g/l
Na,C,H,0, - 5H,0 — 10 g/l
CS (NH,), — 0,0005-g/1
Pb CO, —0,0005 g/1
Zwilzacz (np. alfenol) — 0,05 g/1

Warto$¢ wyjéciowa pH = 5 a temperatura rotocza kapieli
wynosi 95 °C. W kapieli o powyzszych paremetrach zanurza
si¢ odpcwicdnio przygctcwane elimenty stelcwe w takiej
ilo§ci aby stosunck sumaiycznej pcwicrzekni niklewernych
jednoczeénie elementéw do objetcéci kapieli, zw:ny obcig-

S .
zeniem kapieli wynosit — = 0,5 dm?/1.
v

W trakcie pietwszych dwéch godzin niklowania kontrcluje
si¢ tylko temperatur¢ kgpieli utrzymujac ja w zakresie
92—96°C. Po dwoch godzinach takiego prowadzenia pro-
cesu uzyskuje si¢ na niklowanych elementach réwnemierng
powloke o grubosci 28-—30 pm a pH kapieli obniza si¢ do
wielkosci 4—4,1. Jesli uzyskana grubo$¢ powloki cdpcwia-
da wymaganej, niklowane elementy wyjmuje si¢ z kapieli,
a kapiel- doprowadza si¢ do stanu wyjsciowego poprzez
regulacje pH i uzupelnianie wyczerpujacych si¢ podstzwo-
wych jej skladniKéw. Jesli chcemy uzyskaé powloke o wiek-
szej grubosci, czynnos$ci powyzsze wykonuje si¢ pozosta-
wiajagc w kapieli niklowane elementy.

W otu priypedkech kepiel schizdza si¢ do temperatury
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80— 85°C po czym przeprowadza si¢ kontrol¢ pH i dodaje
si¢ odpowiednig ilo$¢ 109 roztworu wodnego wodorotlenku
sodowego podnoszac pH do wartosci wyjéciowej tj. pH 5.
Z Kkolei uzupelnia si¢ dwa podstawowe skladniki kapieli
dodajgc kolejno 5,5 g/l NaH,.PO, -H,0 a potem 5 g/l
NiCl, - 6H,0, kt¢re uprzednio rozpuszcza si¢ w niewielkiej
ilo$ci wedy destylowanej. Nastepnie podnosi si¢ temperature
kapieli do jej wartoéci roboczej réwnej 95°C, po czym
zanurza s'¢ cdo kapieli ncwe elementy do niklowania lub
kontynuuje niklcwanie pozostewionych w niej elementéw,
przyjmujac za poczatek nowego dwugodzinnego cyklu
moment uzyskania przez kapiel temperatury 92°C. Po
nastgpnych dwéch godzinach operacje zwigzane z regulacjq
pH i regeneracja pedstawowych skladnikéw kapieli powtarza
si¢ na nowo. W pcwyzszy sposéb mozna przeprowadzié¢
przynajmniej 5 regeneracji kapieli z cZzego wynika mozliwo§¢
sumarycznej pracy kapicli przez 12 godzin. Kgpiel mozna
regenerowa¢ réwnicz po schlodzeniu jej do temperatury
otoczenia, co moze mie¢ miejsce Wwrprzypadkach periodycz-
nej pracy kepieli przez k'lka dni. W:kaidym przypadku
po 12 do 14 godzinach wypiaccwang kapiel nalezy usungé
i na jej miejsce przygetowad nows.

Zastrzezenie patentowe

Spcséb toipridcwego nzk'acan’a pewlok fosforoniklo-
wych przy okrescwym uzupein'aniu  wyczerpujacych sie
pedstawewych sklacn k(w kgpieli zawierajgcych podfosfo-
ryn scdewy i chlorek n klewy oraz jako zwigzki buforujaco-
Icrplcksujace i <t bilirujace mleczan sedowy, cytrynian so-
dcwy il wes smincoctcwy, znz mienny tym, ze niklowanie
rrewedzi sie w kepieli zawierajacej mieszanine trzech
:wiazk(w tuforujaco-kcmpleksujacych przy zachowaniu
woajarrego stosunku mcolcwego mleczanu  sodowego,
cyt ynicnu scdewego i kwasu zm’nooctowego obliczonego
dia tezwecnych soli tych zwigzk¢w jak 0,1—0,4 : 0,01—
— 0,04 : 0,61— 0,1 przy zackcwaniu obciaZenia kapieli
w granicach cd 0,4—1 Jdin?/l, przy czym regulacj¢ pH
i regeneracje wyczerrujacych si¢ sk'adnikéw kapieli prze-
prcwadza s’¢ w temperaturze do 85 °C po kazdych kolejnych
(wéch gccz'nach precy kepicli.

LZG Z-d 3 w Pab., zam. 1451-79, nakt. 110+20 egz.
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