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Eparo solicitar ~ PATENTE DE INVENGION por 20 afios
|
‘a nombre de  DEUTSCHE GOLD~UND SILBER-SCHEIDEANSTALT
z VORMALS ROESSILER

|
| .
1

‘entidad [ decxxxionelidork alemans
|
ﬁon domicilio en Weissfrauenstrasse 9, Frankfurt (Main), :
| Reptiblica Federal Alemana. :
|
% |
|
;Pon YPROCEDIMIENTO PARA IA DEPOSICION DE REVESTIMIENTOS E
| DE RODIO" (Clase Internacional ¢23b) :
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El invento concierne a un bafio galvénico para la
deposioidn de capas de rodio exentas de grietas y gruesas,
a partir de un electrolito de 4cido sulfiirico, que contiene
otros grupos sulfurados, susceptibles de ser reducidos ba%
jo las condiciones de deposicidn del rodio, especialmente
un complejo de sulfato-sulfito de rodio.

Desde hace largo tiempo, es sabido producir bafios
para la deposicibén galvéniea de rodio por disolucidén en dci
do sulfirico de sulfato de rodio o de hidréxido de rodio
(Reid: Metallurgical Reviews 8 (1963) nimero 30, pégina 167
y siguientes). Estos bafios contienen en general 2 g 10 g
de Rh/1 y 20 a 100 g/1 de dcido sulférico. A partir de es—
tos bafios, se pueden depositar sobre un substrato pulido ca
pas de rodio brillantes. Sin embargo, estas capas poseen la
desventaja de que son quebradizas o fisurables ya con pe-
quefios gruesos de capa, y de que con un grueso por encima
de 2 pr se exfolian a causa de las tensiones internas del
substrato. Si de tal capa de rodio se separa por disolucibén
el metal de base, quedan como residuo sélo lentejuelas de
rodio. Sin-embérgo, pars diferentes fines se deseg poder de
positar capas de rodio exentas de grietas e incluso gruesas.

Por lo tanto, se ha intentado disminuir las ten-
giones internas en las capas de rodio mediante adiciones ;
apropiedas. & los bafios de rodio, Por adiciones de sulfama-
t0 de magnesio y de sulfato de magnesio (patentes USA :
2.895.894 y 2.895.890) o de sulfato de magnesio y sulfato
de cobre (patente mlemana democrdtica 50,182) o por adiciéh
de dcido selénico (patente alemena federal 1.085.003) debe
ser posible depositar capas de Rh hasta de 25 e No obstan

te, estas capas muestran todavia un reticulo de finas grie

e
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;tas microscépicas. Una desventaja de estos bafios es, ade- |
imés, el hecho de que el resultado de revestimiento con ro{
Sdio (o rodiacién) depende de la observacién exacte de la |
‘concentracién de los sditivos. %
| Por lo tanto, era misidén del presente invento de
sarrollar un bafio de rodio que permitiese la deposicidn gal
vénlea de capas de rodio gruesas y exentas de grietas. :
Se ha encontrado adhora, de modo sorprendente,
‘que se pueden depositar galvdnicamente revestimientos de ﬁg
‘dio gruesos y exentos de grietas si el bafio de rodio en éd;
?do sulfirico contiene otros grupos sulfurados, especialmen
;te en combinacién compleja con el rodic, que sean al menos
Eparcialmente reducibles bajo las condiciones de deposicin
del rodio. Es especialmente ventajoso utilizer un electroll
5o que contenga un comple jo de sulfato-sulfito de rodio. |
Desde una solucibn en 4cido sulfirico de este com
‘puesto complejo se pueden depositar capas de rodio de hasJ
fta come minimo 25 j brillantes y entersmenie exentas de,

grietas, de modo que después de la eliminacién por dlsoluJ

)cién del metal de substrato quede una ldmina de rodio cohg
irente. Ademis, se logra una sobresaliente homogeneidad en%
la distribucién de gruesos de capa por toda la superficieﬁ
Preferiblemente, el bafio de acuerdo con el inven
to contiene 2 a 10 g/1 de Rh y 20 a 100 g/1 de H,80,. Se

A°
trabaga a temperaturas de 20 a 602C y con den51dades de co

rrlente de 9,5-5 A/lim2 con rendimientos de corriente de 20

a T0%. Para impedir la formacibén de poros de hidrégeno so%
‘bre los precipitados de Rh, el bafio es agitado convenlente
mente de modo intenso. Sin embargo, se pueden afiadir al ba

fio también 3 a 5 ml/litro de una solucibén al 3% de peréxldo
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‘de hidrégeno o la solucién de un agente humectante no iond
ggeno. ‘ '

En la preparacibén de la forma de realizacibn del
baflo segin el invento especialmente ventajosa, se parte de

i
‘hidréxido de rodio trivalente recientemente precipitado con

amoniaco. Si en una suspensibén acuosa del hidrdéxido se in-

"troduce didxido de azufre, el hidréxido se disuelve con for

‘macibn de sulfito de rodio. Por concentracién por evapora-
|

jcibén de la solucién acuosa de color rojo naranja o por pre
.cipitacién de acetons se puede preparar la sal sélida, co-

:rrespondiente a la férmuls Rh2(803)3. 6H20 (Gmelin volumen

64, pigina 66 (1938).
81 se hace reaccionar esta szl, o la solucidén

acuosa concentrada del sulfito, con dcido sulfirico al 30
hasta 80%, y se calienta la solucién a temperaturas de 80
hasta 2008C, se libera SO2 ¥ queda como residuo un compues
to complejo de rodio que, ademds de grupos sulfato, contie
ne también grupos sulfito. Si se diluye esta solucién a una
concentracidén por ejemplo de 5 g de rodio/litro y 80 g/l

de H2504, s¢ pueden depositar a partir de ella, por ejem- -

iplo sobre substratos de latén niquelados, capas de Rh ente

ramente exentas de grietas. Después de eliminar por diso;g
cibén los substratos de latén en éei@o nitrico, quedan lémi
nas de Rh. :
'Ejemplo . 5 g de rodio, en forma de solucién dé
sulfato de rodic, son mezclados con zmonfaco en caliente.
El hidréxido de rodio eamarillo precipitado es filtrado ooﬁ
suceibn y es lavado con agua caliente. Después, es suspen-
dido en agua. En esta suspensién se introduce didxido de

azufre gaseoso, disolviéndose gradualmente el hidrdéxido. ﬁg
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‘sulta una soluecién de color rojo naranja. la solucidn es
iconcentrada por evaporacién. E1l sulfito de rodic remenente
!es calentado durante 5 horas a 1002C con &dcido sulfidrico %1
160% que contiene 40 g de dcido. Con desprendimiento de SOg
5 ;se forma una solucibén de color rojo oscuro. A contlnuac16n,
iesta solucibn es completade hasta 1 litro con adicién de i
otros 40 g mis de 4cido sulférico. Con este bafio, se depo-
91tan g 609C ¥ una densidad de corriente de 1 A/dm , en el
eSpaClO de 90 minutos, aproximademente 10 ym de rodio. A %
10 eontlnuaclén, ung parte de la muestra es introducida en écl
‘4o nftrico 1: 3. El substrato de latén es eliminado por- di-
solucmén, ¥ queda une lémina de rodio coherente. :
Ejemplo 2. ILa solucién de color rojo naranja de%
,sulfito de rodio con 5 g de Rh es preparada de acuerdo con

15 el Ejemplo 1., Ia solucifn es concentrada por evaporacién

i
|
i
|
:hasta cristalizacién incipiente del sulfito de rodio. Desé
pués, el sulfito de rodio es precipitado con un volumen g
aproxlma&amenie tres veces mayor de acetona, y es secado eh
vacio a 602C. La sal es calenteda entonces a 18020, duran—
20 te 1 hora, con deido sulfdrico al 70% que contiene 40 g de
éécido. Con desprendimiento de 502, ge forma un comple jo di
‘sulfito-sulfato de rodio. Después del calentamiento, la sg
‘ucin es completada de muevo hasta 1 litro con adicién de
40 g de dcido sulfirico. Al bafio, para disminuir los poroé
25 ;de hidrégeno, se afiaden 3 ml de perdxido de hidrdgeno al ‘
3%, A 40%C y 1 A/ng se depositen, a partir de este baﬁo,i
‘en el espacio de 45 minutos, 4,8)xn de rodio. Después de
eliminar el metal del substrato por disolucién en deido nf
“trico 1:1 queda una lémina de rodio coherente y ddctil.
30 Egta solicitud que corresponde a la presentada
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en la Rep@blica PFederal Alemans, el 2 de mayo de 1,969, bé
jo el n? P 19 22 421.6, se acoge a los beneficios del ar-z
ticulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

N o T A

Los puntos de invencién propia y nueva que se pfg
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1l.- Procedimiento pars la deposicidn de revesti-
mientos de rodio exentos de grietas, gruesos y brillantes,
a partir de un bafio galvénico de Acido sulfdrico, caracte-
rizado porque el electrolito ds deido sulfdrico contiene
otros grupos sulfurados, especislmente en combinacibén com-
pleja con el rodio los cuales son al menos parcialmente re
ducibles bajo las condiciones de deposicién del rodio.

- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
recterizado porque el electrolito contiene un complejo de
sulfato-sulfito de rodio. é

3¢- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y
2, caracterizado porque el bafic contiene 2 a 100 g/litro de
rodio y 20 a 100 g/litro de 4cido sulffrico. 1

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 é
3, caracterizado porque la deposicién se lleva a cabo con.
una temperatura del balio entre 20 y 60°C ¥y una densidad de
corriente cat6dica entre 0,5y 5 A/am .
€;§77 5.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 ‘
{fasta 4, caracterizado porque al hailo se afiaden 3 hasta 5!
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ml/litro de una solucibn al 3% de peréxido de hidrégeno.

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1

{
‘hasta 4, caracterizado porque contiene un agente humectan-

|
te no ionbgeno. !

k)

! T.- Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 ’
hasta 6, caracterizado porque el complejo de sulfato-sulff
1o de rodio es preparado por reaccidén de sulfito de rodlo
Zﬁh (803)3. 6H2d7 con &cido sulfirico al 50 hata 80%, a tem
iperaturas de 80 hasta 2002C. ' . |

i
8.~ Procedimiento para la deposicién de revesti-

}
!mlentos de rodio,
l

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante

‘cede Yy con los fines que se han especificado.
!

; Esta Memoria consta de siete hojas eseritas a mé

qulna por una sola cara.

Madrid, 4 6 ABR. 1370
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