PATENTE DE INVENCION
POR VEINTE AKNoOS
EN ESPANA
Solicitada a favor de Pernix Enthone, Societe Anonyme, de na-
cionalided francesa, con domicilio social en Paris (Francia),
Boul., Richard Lenoir, n® fG
por
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La invencion trata de nuevos agentes gbrillantadores
para revestimientos electroliticos, especialmente niquel y, -
mas particularmente, bafios de tratamiento electrol{tico, con-
crotamente de niquelado, conteniendo estos nuevos agentes abri

llantadores.,
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Le invencion tiene esencialmente por objeto el perfec
cioner los bafios de revestimiento electrolitico, particularmen-—
te en lo que concierne a la brillantez del revestimiento obteni
doe

Ta invencidn tiene por objeto bafios de revestimiento
electrolitico, coneretamente baifios de niquelado, conteniendo,
como agente abrillantador, aproximadamente entre 0,05 y aproxi
madamente 2 g. por litro de bafio de, por lo menos, un compuesto
de una sultona, en particular de la nafto-1, 8-sultona, con un
glcohol no saturado, especialmente con un glicol triplemente no
saturado, o un derivado de un alcohol semejante, en particular
con el bishidroxi-etil éter butine diol o el butine diol,

Ia invencidn se aplica mas particularmente a los bafios
de niquelado conbeniende iones niquel, bajo la forma de sulfato
y de cloruro, o bien de sulfamato y de cloruro.

Y podré de todas formas ser bien comprendida con syuda
del complemento de descripcion siguiente, dado, bien entendido,
sobre todo, a titulo de indicacidn.

Se ha propuesto ya la utilizacion, en bafios de nique
lado, de los glicoles o dialcoholes triplemente no saturedos,
tales como el butino diol. Este adicion presenta, sin embargo,
el inconveniente de no dar excelentes resultados, sino para velo
cidades de circulacion muy débiles de los articulos a revestir
en los bafios de electrolisis, (ver por ejemplo el preambulo de
la patente francesa n®., 1.254.825 depositada el 26 de abril de
1960).

Se ha propuesto, igualments, la adicién, en un bafio
de niquelado, de dcidos sulfénicos, que llevan triples enlaces
en la molécula, (ver por ejemplo la patente alemana n? 1.017.873

del 21 de Julio 1955 y las patentes de los Bstados Unidos nef.
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de 1958); este ultimo bafio no permite, sin embargo, obtener

depositos de niquel a la vez muy delgados y extremadamente bri
llantes,

Por el contrario, la invencion concierne a los baios
de revestimiento, concretamente bafios de niquelado, llevando
como agentes de nivelamiento, los compuestos resultantes de
la rveaccion de sultonas, en particular de la nafto-1, 8-sulto-
na, sobre alcoholes no saturados, especialmente glicoles triple
mente no saturados, o sus derivados, en particular el bishidroxi-
etilo éter butine diol, o el butine diol, permitiendo tales con
puestos obtener, entre otras aplicaciones, bafios de nigquelado
capaces de suministrar depositos de niquel muy delgados y ex~
tremademente brillantes.

Segun la invencion y mas especialmente segun aquel
de sus modos de splicacion, asi como segun aquellos de los mo
dos de realizacion de sus diversas partes, a los cuales parece
que haya lugar de concederles la preferencia, al proponerse por
ejemplo, la realizacion de un bafio de niquelado brillante, se
procede como sigue o de forma analoga.

Se hace contener al bafio:
por une parte, en la forma conocida,

- iones niquel bajo forma de sulfato (NiSO4, 7H20), sulfamato
o eventualmente fluoborato,
-~ iones cloruro, bajo la forma de clorure de niguel
(NiCl,, 6H,0), para corroer el anodo,
- geido bérico,
- por lo menos un estgbilizante, tal como sacarina, parato-
lueno sulfonamide, hexamine, acido cianurico,

0] ] ’
- eventualmente, al menos, un agente de nivelacion,
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- al menos, un agente bajador de tension, tal como sulféﬁo de
laurilos

por otra parte, de acuerdo con la invencion, ol menos un com-

puesto de una sultona, en particular la nafto-1, 8-sultona,

con un alcohol no saturado, especialmente un glicol triplemen
te no saturado, o un derivafo de un alcohol tal, en particular
con el bis-hidroxi-etil éter butine diol, o el butine diol,

en una proporcién comprendida entre alrededor de 0,05 y alre-

dedor de 2 gramos por litro de bafio.

Un bafio semejante es utilizado ventajosamente en las
condiciones siguientes:

- agitacion del sistema cdtodo-electrolito del tipo mecemico,

- temperatura de bafio comprendida entre 20 y T702C segun la
concentracion en iones niguel y la velocidad deseada de de-
posicién del niquel, estendo comprendida esta temperatura
preferentemente entre 55 y 702C,

~ pH comprendido entre 3,0 y 5,5, preferentemente cerca de
540,

- Qensidad de corriente comprendida entre 2 y 15 amperios/dma,
la 6ptima estando comprendida entre 5y 7 A/d'm2 paras un elec
trolito teniendo una temperstura del orden de 652C.

Para mejor hacer comprender la invencion, vamos a
dar a continuacion algunos ejemplos de bafios de niquelado,
segun la inVencién, (las composiciones son dades en gramos por

1itro), con las condiciones de puesta en trabajo.

TABLA

Ejemplo nf, 1 2 3 4 5 b 7
iS04, TH0 330 370 330 330 250 ) 0
Sulfato de 0 0 0 0 0 400 400

niquel

NiCly, 6H0 80 45 80 85 45 40 40
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2803H3 40 40

Sacarine 0,1 0,5 0,3 1 1 0,1 0,5

Paratolueno sul

fonemide 0,1 0,1 0,1 0 0 0,1 0,1

Acido ciamirico 0,1 O 0,1 0 0 0,2 0,1

Compuesto A 0,5 1 0 0 0,5 0,2 0,15

Compuesto B 0] 0 0,5 0,3 O 0 0
pH 4,5 4,0 4,5 5,0 5,5 3,5 3,5

Temperatura 2C 65 65 65 65 40 60 65

Densidad de §o~

rriente A/dm 5-7  5=7 5«7 5-7 2,5 10~15 10-15

Los compuestos A y B de la tabla anterior son los si-

guientes:
Compuesto A: derivado resultante de la reaccion equimolar del
bis-hidroxi-etil eter butine diol y de la nafto-1, 8-sultona.
Compuesto B: derivado resultante de la reaccion equimolar del
butine diol y de la nafto-1, 8-sultona.

El bis-hidroxi-etil éter butine diol tiene la formu
la: HO-CH2—CH2-0—CHZ—QEEC—CH2-O-CH2-CH2-—0H

La preparacién de los compuestos Ay B, y mes gene-
ralmente de los compuestos utilizados en los bafios, segdn la
invencion, puede temsr lugar por el procedimiento siguiente:

Se dispone en un aparato a reflujo, en proporciones
estoequimetricas, (en genersl equimoleculares), el bis-hidroxi
etil éter butine diol o blen el butine diol o més generalmente
el alcohol no saturado, (o un derivado de un tal alcohol), ¥y
la sultona. Se calienta primero progresivamente la mezcla has~
ta 502C, lo que provoca una disolucion de la nafto-1, 8-sultona,

despues se eleva la mezcla a 502C, aproximadamente, y se man-
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tiene a esta temperatura durante alrededor de 4 horas; la vig
cosidad del ligquido smmenta y su consistencia se hace como la
de un jarabe. Se deja enfriar.

Ia solucion asi obtenide es ubilizable directamente
como agente abrillantador en las condiciones indicades arriba.

Entre los ejemplos expuestos, son aquellos que con=
tienen el compuesto A los gque parecen dar los mejores resulta
dos. En particular, un bafio de niguelado conteniendo el com~
puesto A, permite obtener un deposito de 15 micrones, mas
brillente y presentendo un efecto nivelador mas marcado, que
un deposito de 20 mierones, obtenido con un bafio de niquelado
anslogo, pero conteniendo el compuesto B en lugar del compues
to A,

En todos los casos, ge constata que se obtiene, con
balios conteniendo un agente gbrillantador segun la invencién,
depésitos, especialmente de niquel, extremadamente brillantes,
incluso cuandsc son poco espesos,

A t{tulo de contra-prueba, se han preparado bafios
de niquelado identicos a los que contienen el compuesto A,
pero en los cuales se ha sustituido este compuesto por canti-
dades equivalentes de bis-hidroxi-etil eter butine diol y de
nafto-1, 8-sultona, tales cuales (es decir sin haber sido so-
metidos & la reaccion de condensacion antes mencionada); se
han obtenido depositos de nigquel semi-brillantes, velados y
neda igualados, es decir sin interés técnico.

Como es evidente y como results por otra parte de
lo que precede, la invencion no se limita en modo alguno a
aquellos de sus modos de aplicacion, asi como tampoco & aque
1llos de sus modos de realizacion, de sus diversae partes, que
han sido mas especiaslmente considerados; ellas abarca por el

contrario a todas las variantes.
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En esta Patente de Invencion se reivindices

12,= Procedimiento de obtencidn de nuevos agentes abri
llantadores para bafios galvanicos, concretemente para bafios de ni
quelado, caracterfizado por ls preparacion de un bafio de revesti-
miento electrolitico, concretemente bafio de niquelado, contenien
do, como agente abrillantador, alrededor de 0.05 a 2g. por litro
de bafio de al menos un compuesto de una sultonz con un alcohol
no satursdo o un derivado de un tal glcohol.

22 .- Procedimiento de obtencion de nuevos agentes abri
llantadores para baiflos galvanicos, concretamente para bafios de
niquelado, ceracterizado porque el compuesto del bafio segun la
reivindicacion 1 esta comprendido en la solucion obtenida hacien
do reaccionar, en proporciones sensiblemente estoequimétricas,
una sultona y un alcohol no gsaturado o uno de sus derivados,
por calentamiento, de preferencia durante algunas horas, a una
temperatura del orden de 80¢C, enfriando después.

32,~ Procedimiento de obtencion de nuevos agentes abri
llantadores para baflos galvanicos, concretamente para baiios de
niquelado, caracterfzado por el hecho de que la sultona del ba-
fio segin las reivindicaciones 1 o 2, es la nafto -1-8- sultona.

42 .- Procedimiento de obtencion de nuevos agentes abri
llantadores pare balios galvanicos, concretamente pars bafios de
niquelado, caracterizado por el hecho de que el alcohol del ba-
fio segun reivindicaciones 1, 2 o 3, es un glicol triplemente no
saturado,

52,.- Procedimiento de obtencion de nuevos agentes abri
llantadores para bafios galvanicos, concretamente para baffos de
niguelado, caracterizado por el hecho de que el glicol del bafio

de la reivindicacion 4, es el bis-hidroxi-etil éter butine diol.
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62.~ Procedimiento de obtencion de nueves agentes

abrillantadores pare bafios galvanicos, concretamente pars ba-
fios de niguelado, caracterizado por el hecho de que el glicol
del bafio de la reivindicacion 4, es el butine diol. Y

72 ,.,~ WPROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE NUEVOS AGENTES
ABRILTANTADORES PARA BANOS GALVANICOS, CONCRETAMENTE PARA BA
Kos DB NIQUEDADO", de conformidad en un todo en lo esencial
¥y fines industriales a lo descrito en la precedente memoria
descriptiva.

Bsta Memoria consta de OCHO hojas, escritas o meca-

nogrefiadas por una sola cara, a doble espacio, en 193 lineas,

Madrid, 21 Enero 1965.

Por autorizacion de la interesada.
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