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MEMORIA DESCRIFTIVA
que ge presentsa pars unir a la solicitud
de |
PATINTE DE INVENGCION .
formuleda el 20 de Diciembre de 1960, con el N® 263.454
en ’
ESPANA
par _VEINTE afios
e nombre de GENERAL AMSRICAN TRAI\’SPOI@ATION CORPORAT ION , en—
tidad norteesmericana, establecida en 135 South Ia Salle Street;
Chicago, Illinois, Estados Unidos de América; por;
"PROCEDIMIENTO DE PREPARAR LA SUPERFICIE METAIICA DE UR4
PIEZ4 PARA NIQUELADO"

El presente invento se refiere al niquelado quimico del
magnesio y sus aleaciones, utilizando bafios quimicos acuosos
de niquelado del tipo catidén-niquel-snion hipofosfifo.

Hasta ahbra, el niquelado quimico de piezas de trabajo
que tengan superficies formadas esencialmente por megnesio y sus
aleaciones han sido de poca utilidad préctica, ya que los re-
cubrimientos que se han producido sobre las mismas se despren-
den fdcilmente, ya que no se hallan Intimamente unidos a ellas.

Agimismo, dichos recubrimientos se han caracterizado por ampo-




10

15

20

25

30

263494
1las que indicen zonas en les que no hey adhesién y existe una
separacidn completa de las superficies metdlicas adyacentes de
las piezas.

Quizéd la razdn principal para estz falta de adhesidn en-~
tre esia superficie metdlica y el recubrimiento es que la super-
ficie metélica es extraordinarizmente susceptible a la oxida-
cidén y se recubre de una pelicula antes de o0 al ponerse en con-
tacto con el bafio quimico acuoso de niquelado; con ello existe
una pelicula en la intercasa, entre la superficie metdlica de
la aleacidn de magnesio y el recubrimiento de aleacidén niquel-~
fésforo, que se produce mediante un bafio de tratemiento de es~
te tipo; dicha pelicula en la intercase evita la 1niciaoién ade~-
cuada del recubrimiento y la uniéu intime entre la superficie
metdlice de le aleacidn de magnesio y el recubrimiento, resul-
tando que éste estd caracterizado por la presencia de ampollas
y otros defectos que demuestran la falta de continuidad y uni-
formidad de adhesidn del mismo con respecto a la superficie me-
tdlica de la pieza.

De acuerdo con el procedimiento del presente invento, la
superficie metdlica de la aleacién de magnesio de una pieza
se prepara pars el revestimiento con un bafio quimico de nique~
lado de modo que el mcubrimient.o de la aleacidn niquel-rdsforo,
producido seguidsmente, sobre la.hisma, se halle intimemente
unido a ella y desprovisto de ampollas y otros deféctos carace
terdsticos de la falta de adhesidn.

De acuerdo con un aépecto més de este invento, se consi-
gue un procedimiento de niquelado quimico sobre una superficie
de aleacidén de magnesio prepereds previamente} de une pieze,
que da lugar & un recubrimiento eontinub, liso, de aleacidén ni-

quel~-fésforo, que se halla desprovisto de diches ampollas y de
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otrog defectos caracteristicos de la falta de adhesién.

Més en particular, el presente invento proporciona un pro-
cedimiento péra preparar la superficie metdlica o una pieza en
elaboracidén que se halle formads esenclalmente por magnesio pa-
ra el niquelado gquimico con un bafio acuoso del tipo catidén ni-
quel-anion hipofosfito, comprendiendo dicho proceso la limpieza
de dicha superfioie metélica; el tratamiento posterior de lg ci~
tade superficie metdlica con uha primera solucidn acuosa que
contiene un agente de pasivado que comprende (1) dcido ortofos~
férico o (2) decido crdémico y dcido nitrico; con objeto de far-
mar una pelicula protectora sobre la misma para evitar el ata-
gue corrosivo por el agua; tratando, & continuacién, dicha su-

rerficie metdlica con una segunde solucién acuose de un fluo-

ruro, con objeto de fommar una pelicula de fluoruro sobre la mis- f;*

ma, y tratando, & continuacidén, la citade superficie metdlice

con una tercera solucidn acuosa de un pirofosfato, con objeto de

formar una pelicule de fosfato sobre la misma.

Bl presente invento proporciona, ademés, el procedimiento
de recubrir con niguel le superficie metdlica de una pieza en
elaboracidén, que estd formeda esencislmente por magnesio, que
comprende la preparacidn de la superficie metdlica por el pro-
cedimiento definido anteriormente y, a continuacibn, el contacw
%o de diche superficie metélica con un bafio quimico acuoso de
niquelado del tipb cation.niquel—anion hipofosfito, que conten—
ga también un citrato y un Fluoruro.

Se halla tembién dentro del objeto de este invento propor-
cionar un procedimiento para aumentar el espesor de un recubri-
miento de niguel realizado sobre la superficie de una piezs,
formada esencialmente por magnesio, comprendiendo dicho proce-—

80 el contacto durente un cierto periodo de tiempo de dicho re-
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‘cubrimiento de niquel con un bafio quimico acuoso de niquelado,

estando formado dicho bafio esencialmente por 0,08 mpl (moles por -
litro) de hipofosfito de niquel, 0,16 mpl de dcido hipofesforo-
so, 0;08 mpl de 4cido citrico y 0;15 mpl ds un fluoruro de me-
tal alcalino; aproximademente, teniendo, dicho bafio, un pH en
el intervalo de 4,6 a 4,7, |

De acuerdo con el presente invento, se obtiene una pleza
de trabajo o articulo de fabricacidn que tenge una superficie
exterior fomeds, esencialmente, por magnesio, o una aleacidn
del mismo, y, ordinariemente, la pieza se trabaja primerameﬁte
& mdquina, o se acsba de otro modo, y, & continuscidn, se some-
te al proceso con objeto de conseguir sobre la superficie me-
tdlica de la misma un recubrimiento continuo, liso y uniforme,
{ntimemente unido a la misma y f armado por la aleacidén niquel-
féaforo que se produce mediante el depdsito quimico, a partir
de un bafio de recubrimiento del tipo cation niquel-anion hi-
pofosTito. Especificamente, después que le pieza ha sido tra-
bajada a mdquina o acabada de.otro modo, se sanete primero a
un pretratemiento, 2 continuscién, se samete a un depdsito qui-
mico, & partir de un baiio de recubrimiento del tipo indicado, y
finalmente, se somete a un proceso de tratamiento por el calor
con objeto de hacer que el recubrimiento producidb en la fase
de niquelado quimico quede intimamenfe unido y acabado.

Especificamente; la pleza se sanete a un Pretratamiento
No. 1, 6 a un Pretratamiento No. 2, dependiendo de la composi-~
cién de la misma. El Pretratamiento No. 1; se recomienda espe-—
ci{ficamente para aleaciones de magnesio que tengan un bajo con~
tenido en aluminio y cine (por ejemplo: 4%2-31) y el Pretrata-
miento No. 2 se recomienda especi{ficamente para aleaciones de

magnesio gque tengan un contenido elevado en aluminio ¢ cinec
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(por ejemplo: ZK-60A, AZ-91, AZ-61, AZ-92 y AZ-80). Estas alea-

ciones tipicas de magnesio tienen las composiciones en peso que

siguen:
AZ-31
AL = - = 3%

Tn - = = 1%

Mg - - = el resto

AZ=91
AL = = = 9,5
Zn - - - 0,4%

Mg - - = el resto

Al = = = 9%
- - - 2%
Mn-—-O,l%

Mg - - -~ ol resto

ZE=604

m - - - 5,58
ZI' - - 0,45}(‘1
M = = - 0,06%

Mg = = « 6l resto

AZ~61

Al = = = 6%
7n - - - 1%

Mg =~ ~ 6l resto

AZ-80

AL - - - 8%

Mg = = = el resto

Ia aleacidén AZ-91 se identifica tembidn como "AZ-91A" y -

comprende una zleacién de moldeo; la alsacidn AZ-61‘correspon-

de a la "Dow Alloy K-1" y comprende uns aleacién de extrusidén;

y la aleacidn A%-80 corresponde a la "Dow Alloy O-1" y compren-

de una aleacidn de forja.

PRET RATAMIENTO NO. 1

Ia pieza se gomete a leos siguiéntes fases en el orden

citado en este procedimiento de pretratamientos
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1.
2.

3.
4.
5.
6o
Te
8.

9.

Someterla al desengrasado normal con vapor

Someterla a la inmersidn en una solucién acuoss
de un agente limpiador apropiado, como el "Enthene
8160, a una temperatura de unos 95¢C, durante un
periodo de tiempo de unos 20 minutos.

Iavar con agua, & temperaturs embiente, durante me-
dio minuto, aproximadamente.

Atacar en el bafio No 1A 6 1B, a temperatura smbien-
te, durante un periodo de unos 2«3 minutos.

Iavar con agua, a temperatura ambiente, durante me-
dio minuto, aproximadamente.

Atacar en el bafio No. 2, a temperatura ambiente, du-
rante un periodo de unos 5 minutos.

Lavar con agua, & temperatura ambiente, durante me-
dio minuto, aproximadamente.

Tratar en el bafio No 3, a una temperatura de unos
65¢ C, durante un periodo de unos 3 minutos.

Iaver con agua, & temperatura ambiente, durante me~
dio minuto, aproximadamentes

PHETRATAMIINTO Noo. 2

et ——

Ie pleze se somete a las gsigulentes fases en el orden

6itado en

1,
4s

2y

eate procédimien‘to de pretratemientos

2y 3 ~ iguales a las fases correspondientes del pre—
tratamiento No. l.

Atacar en el bafio No. 1C, a temperaturs embiente,
durante un periodo de tiempo de, aproximadamente,
1-1,5 minutos.

6, 7, 8 y 9-iguales a las fases correspondientes del
Pretretemiento No. l.

BANO NO. JA:

Este baflo de ataque, empleado en el FPretratamiento No. 1,

comprende

esencialmente una solucidn acuosa de dcido crémico,

nitrato sddico y 4cido nitrico y tiene la composicidn generels

Cr03 - 1,8 a 2,2 mpl (moles por litro)
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NaNO - 0,5 2 0,7 opl
3

La composicién preferida de este bafio es la que sigue

Cro, -~ 2 mpl

3
NeNO, - 0,6 mpl
HNO, - 0,75 mpl

Este bafo puede formularse convenlentemente disolvien-
do en agua 200 g/litro de Cr0'3 y 50 g/litro de NaNO_ y afia~

3
diendo 50 ml/litro de HN0'3 de 422 BE. (tdéenico).

BAHO 1 Bs
Esta foma modificada de bvafio de atagque que puede em-
plearse en el Pretratemiento No. 2, comprende esencialmente

ung solucidén gcuosa de dcido crémico, deido fluorhidrico y dei-

do nitrico y tiene la composicidn generals

(31:'0'3 - 2,0 a 2,8 mpl

HNO'3 - 0,05 a 0,10 mpl

Ia composicién preferida de este bafio modificado es la

que sigues
cro'3 - 2,4 mpl

En este caso, el dcido nitrico es el principal agente de
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drico sirve para inhibir
la accidn del dcido nitrico y el 4cido crdmico es el princi-
pal agente pasivante o formador de pelicula; todo ello, segin

se explicd anteriommente, en relacién con el bafio limpiador

No. la.
BAfO 1 C:

Este bafio limpiador empleado en el Pretratamiento No. 2

comprende, esencislmente, una solucidén acuosa de dcldo orto~

. fosfbrico y tiene la composicidn generals

H23P04 - 12 & 14 mpl

Ia composicidn preferida de este bafio es la que sigue

S - 2

Este bafio puede formularse convenientemente por adicidn
e une parte de agua de 9 partes de una solucidén acuosa de H3

FO, al 85%.
4 ,
BAKO NO. 2

Este bafio de ataque, empleado en el Fretratemiento No. 1
y Pretratamiento No. 2, comprende esencielmente una solucién

acuose de deido fluorhidrico y tiene la composicidn generals
H - 6 a 7;5 mpl
Ia composicién preferida de este bafio es la siguiente?
HF - 6;6 mpl

Este befio puede formularse, convenientemente, afladiendo

al agua 150 ml/litro de una solucidn acuosa de HF al T0%s
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BANO NO.

Este bafio de tratemiento, empleado en el Preirztemiento
Nos 1 y Pretratemiento No. 2, comprende esencialmente una so-
lucidn z2cuosa de un pirofosfato de metal alcelino, camo el

pirofosfato sbdico y tiene la composicidn general:

Fa, P 0 = 0,22 a 0,28 mpl
42 7

La composicién preferida de este bafio es la siguiente:
Na P O -~ 0,25 mpl
4 2 17
Este bafio puede formularse, convenlentemente, disolvien-

do en agua 65 g/litro de Na4'_ P2 07.

Une vez que la pieza en elaboracidén ha sido sametida al
Pretratamiento No. 1 & Pretratamiento No. 2, dependiendo de
la composicidn de la superficie metdlica de aleacidén de magne-
gio de la miama; se hace pesar a un bafio de niquelado quimico
del tipo cation niquel-anion hipofosfito y se sumerge en el
mismo; durente un peri.odo de tiempo adecuado, con objeto de
efectuar, sobre la misme, el recubrimiento con un espesor apro-
piado de aleacién niguel-fésforo; dicho bafio de recubrimiento
se mantiene, normmelmente, & una'“aemperatura relativemente ele~ -
vada en el intervalo gensral de 942 C a 1002 C, dependiendo el
espesor del recubrimiento del periédo de tiémpo de inmersidn
de la pieza. El recubrimiento que se produce mediante un baifio
de este tipo cémprende, esencialmente, un 89 a 97% de niquel
y un 3% a 11% de fésfaro en peso; dicho recubrimiento tiene
lugar a razén de 22 mildsimas/hora.

Este baiio de recubrimiento comprende, esencialmente,

una solucidn acuosa de cationes niquel, eniones hipofosfito,
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aniones citrato y aniones fluoruro y tiens la composicién gene~
ral;

mit+ - 0,07 20,09 mpl

(Hzpoz)” - 0,21 a 0,27 mpl

citreto - 0,07 a 0,09 mpl
F - 0,10 a 0,25 mpl
Pb oL aproximadamente, 1 ppm

pH - 4,3 8 60

Ie composicidén preferide de. este bafio de recubrimiento
es la que sigue:
™ - 0,08 ap1
HPO ) = 0,24 mpl
( 5 2) ’ P

citrato - 0,08 mpl
il - 0,15 mpl
Pb** - aproximedamente, 1 ppm

pH - 4,6 a 4,7

Este bafio de recubrimiento puede formularse, convenien-
temente, en forma inicial disolviendo en agua 0;08 npl de hi-
pofosfito de niquel; aproximademente, 0,08 mpl de hipofosfito
sddico o deido hipofosforoso; eprozimademente, ¢,15 mpl de fluo-
ruro potésico; y aproximademente, 0,08 mpl de dcido eitrico, ©
citrato sédico, junto con le introduccidn de; aproximademente
1 ppm de idén plomo y, asimismo, con la adicidn de suficiente hi-

drdéxido sddico pare efectuar el ajuste del pH en el intervelo

~de 4,6 & 4,7,

Por consiguiente, este baflo de recubrimiento, sezin se

formuld inicialmente, contenis une centidsd minima de cationes

- 10 -
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extrafios (principalmente, Kty Na*) y ningin anion extrafio; y,
de paso; se menciona que las trazas de iones plomo (aproximo-
demente, 1 ppm) actian como estabilizedor, segin se describié
en la patente de los EE.UU. No. 2.762.723.
Al utilizar este bailo de recubrimiento; se agotan los

sniones hipofosfito y cationes niquel, oxidéndose los aniones

| hipofosfito a aniones fosfito; por ello, bien de forma conti-

nua o, bien, periddicemente se regeners el bafio para su uso
mediante la adicién de los ingredientes citados, con objete
de mantener los intervalos indicados de los mismos. Al aumentar
el anion fosfito en el bafio de recubrimiento, puede evitarse
le precipitacidén del mismo, en formma de fosfito de niquel, au~-
mentendo el contenido de aniones citrato.

Una vez gue se ha depositado quimicemente sobre le pieza,

el espesor necesario del recubrimiento, en el bailo citado ante-

'riormente, la pieza se aparta del mismo y se lava con agua,

pudiendo sometérse entonces convenientemente al trafamiento por
el calor, segin se describe més completamente en lo que sigue.
Iste tratamiento por el calor produce una unidén intime entre el
recubrimiento de niquel depositado quimicamente y la superficie
metdlica de le pieza, de modo que se logra, en la misma, un nue-
vo recubrimiento de niquel Intimamente unido, liso y catinuo.
Considerando de nuevo el Pretratamiento No. 1 y él Pretra-
tamiento No. 2, es de déstaoar que el magnesio y sus aleacio—
nes son metaleé extraordinariemente reactivos, que 3e aitacan
considerablemente por el agua & temperaturas tan bajas cano 702

C y que la velocidad del atague se sumenta por la presencia de

“iones inorgénicos usuales, como el cloruro, sulfato, ete. Por lo

tanto, el objeto del pretratamiento no es solamente conseguir

la limpieza, sino, tembién, lograr la formacién de una pelicu-

..._']_1.-
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la protectora sobre la superficie exterior de la pieza de mag-
nesio; gque retardard o evitaréd este ataque corrosivo en el"ba-
fio de recubrimiento. En otras palabras; ia superficie del mag-
nesio debe ser pasivada y; agimismo, limpiada.

En el Pretratamiento No. 1, el bafio limpiador No. 14 6
1B cumplen esta finalidad, forméndose fundamentalmente la pe- |
licula protectora por el A4cido crémico; defectudndogse la lim-
pieza principalmente par elsatido nitrico, estando moderada R
accién limpiadora del dcido nitrico, por la adicién de nitre-
to sdédico o deido fluorhidrico en une extensidn tal que, cuan-
do los 6$:idos de magnesio, se disuelven totalmente de la su-
perficie, se forma sobre la misma una pelfcula estable de cro-
mato. 4sl, en el Pretratamiento No. 1, el bafio limpiador No.

14 & 1B pasiva la superficie del magnesio limpia mediznte la
formacibn de la pelicula estable de crometo sobre la misma.

En el Pretratamiento No. 2, el bafio limpiador Ho. 1C
cumple esta Pfinalidad con el 4cido ortofosfdérico camo ingre-~
diente Unico, ya que este reactivo funciona camo iimpiador y o
formador de pelicula protectora, encontrédndose la pelicula pro-
tectora sobre la superficie de magnesio 'limpia en forma de fos- 4'
fato. |

Por consiguiente, el bafio limpisdor No. 14 6 1B y el
bafio No. 1C poseen la caracteristice comin de que limpian la
superficie del magnesio de 6xidos y depositan una pelicula
protectora sobre la misma despuds de su limpieze; con ello,
ge pasgsiva la éuperficie de magnesio limpia.

En el procedimiento; la utilizacidén posteria del ba-
fio limpiador No. 2 produce wna alteracidén de la pelicula so-
bre la superficie del magnesio que se habia depositado sobre

la misma en el Pretratemiento No. 1 mediante el hafio limpia-v
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dor No. 1C; y mds en particular, el bafio limpiador No. 2 da
lugar a la sustitucidn de la peliculs original citada por una
pelicula ingoluble de fluoruro magnésico sobre la superficie
metdlica de magnesio limpia.

Todavia posteriomente en el proceso, la utilizacién del
bafio de tratamiento No. 3 produce la disolucién de la pelicu~
la de fluoruro magnésico de la superficie del ma&mesio; que
hebia gido depositada por el bafio limpiador No 2, y forma, ade-
més, una pelicula final protectora de fosfato sobre la super-
ficie metdlica de ma gnesio limpia, que es capez de inhibir el
ataque de 1z misma por el bafio de recubrimiento empleado a con-
tinuacién; durante un periodo de tiempo suficiente para llevar a :
cabo el depdsito de la aleacidn niquel-fésforo, sobre la siper-
ficie del magnesio, & partir del bafio de recubriniiento’d chapea~ -
do. |

Insigtiendo sobre el recubrimiento de las piezas despuds
del Pretratemiento de las mismas, es de destacar que el befio
de recubrimiento quimico émpleado-, si bien del tipo catién ni-
quel~anion hipofosfito; es totalmente diferente de los bafios
ususles de recubrimiento quimico de este tipo en dos importen-
tes de.talles. En primer lugar, el bsafio de reeubrimiento cantiie=—
né un citrato y un fluoruro; y, en segundo lugar, el bafio de re-
cubrimiento se halla desprovisto, esencialmente, de los aniones
extrafios nomales que se introducen,generelmen’ae; en didhos ba-
fios usuzales de recubrimiento utilizando sales ordinerias de ni-
quel. Zspecificemente en este balio de recubrimiento no se em-
plean como fuentes de cationes niquel el sulfato de niguel, clo-
o de nn’.quel; etce, ya que log aniones sulfato, cloruro, etc.,
no son canvenientes en centidad considersble, segin se expli-

cd anteriomente.
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Cuando se emplee este bafio de recubrimiento gquimico par-
ticular, después del pretratamiento adecusdo, tal como se ex-
plicd anteriormente, los recubrimientos producidos sobre las
piezas son lisos, brillantes; uniformes y continuos y esten
intimsmente unidos & las mismas y totalmente exentos de cavi-
dades y ampollas. 3in embargo, la wnidn de estos recubrimien=
tos perfeccionados & las plezas se mejors, considerableuente
por el tratemiento par el calor, despuds de producir el recu=-
brimiento quimico sobre las mismas, a la temperatura de 20590,
aproximademente, durante une hora; en relacidén con esto, se ha—
ce mencidn de que esta tempersturs supone una temperatura rela~
tivemente baja, muy por debajo del punto de fusidn, de la alea-
cién niquel-fésforo, que se produce de modo inherente mediaznte
un bafio de recubrimiento quimico de este tipo.

Conjuntemente con el presente prveedimiehto; se advierte
gl chapeador Que no se produce un recubrimiento satisfactorio
gobre el magnesic y sus aleaciones_utilizan&o los bafioe de ni-

gquelado quimico usuales, ni siguieras despuds de utilizar l®m

rretratemientos descritos en las piezas; sin embergo, una vez qp@.f,

se hs obbtenido sobre una pieza un recubrimiento definido, uti-

lizando el balio de nigquelado quimico particulsar, agqui descrito,

la pieza puede llevarse a un bafio de recubrimiento guimico usualli‘w

con objeto de comunicar al recubrimiento un espesor considera-
ble. Especificamente, después gue la pieza he sido recubier-

te, durante un peri odo minimo de tiempo de unos 20 minutos; pue~ i i
de llevarse a un bafio de niguelado quimico usual, con objeto il

de auwmentar el espesor del recubrimiento sin sacrificar la

adhesidén en el recubrimiento producido finalmente. Con objeto
de explicar mds estos extremos, se cita que, a menos que se

emplee el baiio de recubrimiento quimico particular descrito

- 1% -
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durante un periodo minimo de tiempo de unos 20 minutos, antes
de llevar las piezas & un baflo de recubrimiento gquimico usual,
los recubrimientos se ampollan y las piezas aparecen estropea~
das en las grietas o discmmtinuidades de los recubrimientos.
Por otra parte, debe empleerse el tratamiento por el calor des-
crito; ya que aumenta materialmente la adhesidn de los recu-
brimientos a las piezas. |

Ios datos de los ensayos que siguen demuestran el carac-~
ter critico del pretratamiento en el presente procedimiento;
¥y pare obtener estos da‘ﬁos, todas las piezas ge sometieron al
pretratamiento neceserio, segﬁn se explicé anteriomenfe, pero
86lo de wn modo rutinario y, delibverademente, de modo que el
pretratemiento no fuera necesariemente entero y completo. Se
empled este procedimiento con objeto de determinar la seguri-
dad del presente procedimiento cusndo se emplee' en une produc—
cién en ocadena en la que es inherente gque todasg las piezas no
ge laven y activszi necesarizmente enterg y completemente. Los

datos de los ensayos son los sigulientess

TABLA
Tipo de Espesor del re-

Enseyo aleacion de No. de cubriniento _
No. magnesio muestras _mildsimes de mm.  Resultadod
1 AZ=31 5 50 Cuatro bien; una

ampollada
2 AZ-92 6 50 Cuatro bien; dos
‘ empolladas
3 AZ=91 4 50 Todas bien
4 AZ-31 2 50 Todas bien
5 ZX=-60A 6 25 Todes bien
6 AZ-91A 8 50 Todas bien
7 AZ-31 14 50 Once bien; tres
‘ - empolladas
8 AZ-31 13 50 Todas bien
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In estos datos de los ensayos; en todos los recubri-
mientogs ampollados en las piezas pudo obgervarse directamen-—
te la falte del pretratemiento adecuado de las piezas; y los
recubrimient o8 perfectos se obtuvieron siempre cuando el pre-
tratemient o fué enteramente perfecto y completo; segin se de=-
termind por numerosos ensgyos, en los que cada una de las di-
versas piezes se sometid a un pretratemiento cuidadoso y se
examindé a fando despuds del pretratamiento.

Se insiste en que los datos indicados anteriomente en

la tabla se dan oon‘obGeto de demostrar la aplicacién précti~

. ca del presente procedimiento, ya que es evidente que emplean~

do la técnica de produccidn en cadena par 1o menos el N% de
les piezas en elaboracibn reciben el pretratamiento adecuado.
De paso, conviene destacar que un recubrimiento defec-
tuoso puede ser eliminedo con facilidad electroliticemente de
une pieza de las caracteristicas descritas empleando un baiio
acuoso que contenga unos 150 g/litro de fluoruro potésico y
utilizando un potencial de unos 6 voltios. De preferencia, la
pleza se suspende en la solucidn electrolitica utilizando wn
gancho de magnesio que se conecta como énodo en el circuito
elédctrico. Desde lusgo, depuds de eliminar el recubrimiento
electroliticemente, la pleza debe someterse al pretratamiento

adecuado antes de otro imtento de niguelado quimico de la mis-

- ma, Qe acuerdo con el presente procedimiento.

- NOT A -~

Los puntos de invencién propia y nueva que se presen—

ten pare que sean objeto ds esta solicitud de Patente de In-

- 16 -
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263454 -

vencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

12.~ Procedimiento de preparar la superficie metélica
de una éieza, gue estd formeda esencialmente por magnesio pa=
ra el niguelado por via quimica, con un bafio acuoso del tipo
de anidén hipofosfito y catidn de niquel, caracierizdndose di- -
cho procedimiento por tratar dicha superficie metdlica despuds
de que ha sido limpiade con una primera solucidn acuosa que
contiene un egente de pasivacidn que comprénde. (1) dcido or-
tofosférico o (2) édcido erdmico ylé,eido nitrico, con el fin
de formar una pelicula pfotectom gobre ella para impedir el
ataque corrosivo de la misme por ague, tratar lwe go dicha su-
perficie metdlica con una segunda solucidn acuosa de un fluo-
ruro con el fin de formar sobre ella una pelicuia- de fluoruro
y tratar 1w go dicha superficile metdlica con una tercers solu-
cidn acuosa de un pirofosfato, con el fin de formar sobre ella
una pelicula de fosfato. |

| 29,~ ¥l procedimiento del punto 12, carazcterizado porque

la priméra solueidn acuose empleadea estd formada de tridxido
de cromo y feido nitrico.

324~ El procedimiento del punto 1¢, en el cual la pri=-
mera solucidn scuose comprends una solucién acuose de tridxi-
do de cromo y &dcido nitrico y nitrato de metal alcalino o dci-
do fluorhidrica.

49,~ Bl procedimiento del punto 3¢, caracterizado parque
dicha pi-imera golucidn acuosa comprende”de 1,8 a 2,2 con pre-
ferencia aproximadamente 2 moles por litro de tridxido de cro-
mo; de 0,5 a 0,7, de preferencis aproximadamente 0?6 moles por
litro de nitrato de metal alcalino y de 0,65 a 0,85, con prefe-
rencia gproximadamente 0,75 moles, por litro de dcido nitrico.

52,~ El procedimiento del punto 3¢, caracterizado par-

- 17 -
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que dicha primera solucidén acuosa comprende desde 2 a 2,8, con
preferencia aproximadarente 2;4 moles por litro de tniéxido‘ég
cromo; degde 0;10 a 0,20, con preferencia aproximadsmente 0,07,
moles por litro de deido fluorhidrico y desde 0,05 a 0,10 con
preferencia aproximadsamente 0,15; moles por litro de deido ni-
trico.

6%.~ Bl procedimiento del punto 12, caracterizado porque
dicha primera gsolucidn acuosa oomprende*desde 12 a 14, can pre-
ferencia aproximadsmente 13,2 moles por litro de dcido orto~ -
fosfdrico.

7%~ E1 procedimiento de cualquiera de los puntos 1¢ a
62, caracterizado porque la superficie metdlica se trata éan
wa segunda solucién acuosa que esencialmente comprende 4cido
fluorhidrico.

8¢.~ E1l procedimiento del punto ;9, caracterizedo porque
dicha segunda solucidn acuoss comprende‘écido fluorhidrico en
cantidad de 6 a f,5, con preferehcia aproximademente 6,6; no-
les por litro.

9¢2,~ El procedimiento de cuslquieras de los puntos 1¢ a
8¢, caracterizado porque la superficie metdlice se trata con
uﬁa tercera solucidn acuosa que comprende esencialmente pirofos—
fato de metal alcalino.

102.~ E1 procedimiento del punto 9¢, caracterizado porque
dicha tercera solucidn acuosa comprende ﬁirofosfato ae netal
alcelino en la centidad de 0,22 & G,28, con preferencie apro=
ximadamente 0,25, moles por litroak

11¢.~ E1 procedimiento de niquelar la superficie metdli-
ca de uné pieza formada esencialmente de magnesio; que se carac-
teriza por preparar la superficie metédlica por el prqcedimi&ntd
definido en cualquiera de los puntos 12 a 10¢, y poner luego en

-
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contacto dicha superficie metdlica con un bafio acuoso de ni-

quelado quimico del tipo de anidén hipofosfito y catién de ni-
quel, que contiene tembidn un citrato y un fluoruro.

12¢.~ E1 procedimiento del punto 112, caracterizado por-
que el bafio acuoso de niquelado quimico cémprende aproximada-—
men te 0;08 moles por litro de cationes de niquel, aproximada~
mente 0,24 moles por litro de aniocnes hipofosfito, aproxima-
damente 0,08 moles por litro de aniones citrato y aproximada~
mente 0,15 moles por litro de aniones fluoruro, teniendo di-
cho bafio un pH en la gama de 4,6 a 4,7.

132.~ El procedimiento de aumentar el grueso de un re-
cu.brimiari’oo de niquel obtenido por el procedimiento de los pun-
tos 112 o 12¢, caracterizado por poner en contacto duraﬁte un
intervélo de ‘tiempo dicho recubrimiento de niquel con un bafo
acuoso de niguelado quimico que comprende aproximedemente 0,08
moles por litro de hipofosfito de niquel; aproximadamente 0,16
moles por litro de deido hipofosforoso, aproximademente 0,08
moles por litro de deido citrico y aproximadamente 0,15 moles
por litro de fluoruro de metal alcalino; teniendo dicho bafio
un pH en le gema de 4;6 a 4,7. |

14¢.~ E1 procedimiento de los puntos 11¢, 122 o 132, ca-
racterizado ademds por tratar luego al calor éicha‘pieza”a
una temperatura de unces 2052 C durante un intervalo de tiempo
de aproximadamente una hora;

15¢%,~ Procedimiento de prepara:r la superficie metélica
de una pieza para niguelado.

Tal y camo se ha descrito en la Memoria que antecede y

con los fines gqus se han especificado,
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Egta Memoria cansta de veinte hojas escritas a mdquina
POr uns gola cara.

Medrid,
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