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PATENTE DE INVENCION

a favor de:

"3IDA, S.A.", de nacionalidad espafiols, residente en calle Augusto
Figueroa, 13 - Madrid, por:
"UN PROCEDIMIENTO DE MEJORAS EN Lj RLECTRODEPOSICION DE NIQUEL"

Inventor: D. Antonio Martinez Garels y equipo técnico de "Sida, S.A.".
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Continuando los trabajos de desgrrollo de nuevos procesos y electro~

litos para bafios acidos de metalizado brillante, cuyos conceptos gene
rales desarrollibamos en la patente espafiola n? 381,136, hemos encon-
trado en el caso del niquel ciertas peculiaridades especificas y nue-

vas, que son la base del presente registro.

BEsta invencitn se basa en un proceso para la deposicidn electrolitica
de niquel ¥y mas perticularmente con las soluciones galvinicas acidas
empleadas en la produccion de depdsitos de niguel. Los depdsitos ob-
tenidos de acuerdo con la presente invencidn, poseen mejor ductilidad
¥ las soluciones galvanicse proporcionan un me jor poder éubriente, lo
cual permite disimular las imperfecciones del metal de base, ademis de

una mayor tolerancia a contaminaciones de tipo organico.

Hemos hallado que depositos mejorados de niquel brillante y/o senibri-
llante, pueden obtenerse a partir de procesos de niquelado convenciona—

les mediante la inclusién en el mismo sistema de una mezcla de ditolil—
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disulfimida y un producto tal como los aeidos xilen & cumensulfdnicos
6 sus sales de matales alcalinos & de niquel, clasificados normalmente

como hidrotropos, en proporgiones ¥y condiciones variables,

De acuerdo con la presente invencion, puede prepararse un electrolito

S acido acuoso para la deposicidn de niquel, que contengs sl menos una
sal de niqusl como fuente de aprovisionamiente de dicho metal, una
ditolildisulfimids y una sal de un compussto aromitico sulfonado de

formuls general R

‘fr 3

MeSO3 - R - C4&-R;

N1p

10. donde R es el grupo fenilo 6 toluenil y Ry, Rp y R3 pueden ser E & CH3.

Preferiblemente Me es un atomo de un metal aloalino & alcaline térreo.
Sin embargo pueden emplearse otros cationes como niguel.

Ejemplos representativos facilmente asequibles de este tipo de produc—

tos son las sales sddicas, amdnicas & potasicas de los acidos xilen &

15. cumen sulfénicos.

Bstos aditivos se emplean entre limites de 0'0l y 75 g/l. de solucidn
electrolitica y de preferencis entre dosis de 1 y 4 g/1. de dicha so-

lucidn,

En general, el proceso de esta invencidn comprende el trabajo del bafio
20. electrolitico a temperaturas comprendidas entre aproximadamente tempe
ratura ambiente a temperatura de ebullicion, siendo sin embargo las mas
recomendgbles las comprendidas entre 40 y 70f C, Los valores de pH 6p@1
mos para dicho proceso estan comprendidos entre 245 ¥ 5,0 siendo espe-

cialmente adecuado el intervalo de 3,0 a 4,5.

25, Las densidades de oorriente catddicas a emplear, van desde 1 a 20 Amp/dn?,
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dependiendo de la temperatura, sistems empleado para la agitacidén de la
golucion y composicidn del bafio, asi como tipo de mecanizacién escogido.
Cuanto mas elevada es la temperatura y mas veloz ls agitacidn, tanto ng

yor es la densidad de corriente gue se puede emplesr eficazmente.

Los baflos electroliticos a los que se aplica estas invencidn contienen al
menos una sal de niquel, como fuente proveedora de dichos idnes y abarce
tanto las formulaciones tipo WATTS, como las denomingdas gltas en cloruros.
El bafio WATTS comprende normalmente 200-400 g/l., de sulfsto de niquel,
30-75 g/1. de cloruro de niguel y 30-50 g/l. de Acido bérico. Un bafio

alto en cloruros puede contener 150-300 g/i. de cloruro de niquel, 40-150
/1. de sulfato de niguel y 30-50 g/l. de icido bdrico y tambien puede
usar sal comin. Como fuente de idnes niquel, pueden asimismo emplearse

con resultados ilgualmente satisfactorios & para el logro de efectos espe
ciales el Amidosulfato & el fluoborato de niquel, sdlos & en combinacién

oon clorure & sulfsto de niquel,

Las ventajas que ofrece el nusvo proceso y productos objeto de esta in~
vencion son variass
le~ Mejorar la ductilidad y adherencis de los depdsitos obtenidos tradi

cionglmente.

2.~ Mejorar la finura de grano de los depOsitos formados y asimismo el

poder de penetracidn de los procesos de niquelado g los cuazles se aplica.

3e— Su empleo aumenta la tolerancia de 1los bafios de niquelado a la conta
mingeidn organica, al permitir emplear a limites minimos los aditivos

que habitualmente se emplean pars obtener propiedades especificas, eXal
tadas por el especial comportamiento de los aditivos innovsdos que forman

estg invencién.

4¢— Por su caracter hidrdtropo, es decir por su capapcidad de una vez di
—~ — sueltos en agua asimilar las moléculas de otros compuestos normgl-

mente poco solubles ¢ insolubles 6 que alteran su reologla, dando
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compuestos tipicos dispersados que permiten el empleo como aditives
de aquellos productos que poseyende en su molécula grupos funcicnales
olgsificados como gbrillsntadores, etc., no podian ser emplesdos, vista

su escasa solubilidad especifica origingl en soluciones acidase.

Bstos productos se obtienen por la accidén del acido sulfirico concentrado
u otro asgente sulfonante sobre el xileno y el cumeno, neuiralizsndo el
scido sulfénico formado por sosa & potasa y dande productos muy solubles,

1impidos, anidnicos, de baja 0 ninguna tensiosctividad.

Al proceso oitado se adicionan abrillantadores tipicos, por ej.: alcoholes
alifaticor no sgturados, alcohol propsrgilico, buteno y butinodiol, alcoho
les vinilicos y alilicos, eto. y/o sus derivados sulfatados neutralizados,
oxietilenados, sminados, fluorades, tratamiento con epiclorhidrinas & sul
tonas, amidados, etc., que mejoran su compatibilidad & solubilidad origi

nale

Los siguientes ejemplos contribuyen a aclarsr la invencidn, constituyen
unas variantes que obedecen g uns bgse y principios comunes resefiados en
la exposicion anterior y en cuanto a su empleo, pueden demtacarse distin
tas caracteristicas varisbles como se vers en laz praotioa segin la gpli-
cacidn y propiedades del acabado y utillaje a que se destinen. BEn ellos,
una solucidn acuosg de sales de niquel se prepard con componentes espeqi
ficos. La deposicién electrolitica se realizd pasando una corriente eléc
trica o través de un circuito eldetrico que comprende un anodo de metal
de niquel y una lamina metalica como catodo, ambos sumergidos en el bafic.
Bl bafio fué agitado mecanicamente, aunque puede asimismo emplearse 1a agl

tacion por airs.
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BEn los siguiente ojemplos, se empled como solucidn basica de partida
una formuls tipo bafio WATTS,
Sulfato de niquel seveveeeeesss 300 g/l.
Cloruro de niquel sssevesesese 60 g/le
54 Acido DOTICO  sesvnsecssscnees 40 g/ls
D ceesrerecvennrcaceroarennns  3,0-5,0
Temperatul's ssessccerascavsseo 40=65 2 C

Dengidad de corriente oceeessas 1~20 amp/ dm?

Ejemplo 1
10 Proceso de niquelado brillante para uso géneral (sobre latdn, hierro, etc.)
Xilensulfonato SédiCO sSessesne 2 g/lo
Ditolildisulfimide eeeesese.s 1 g/lo
Proparg'ilol [ EE RN NN NERERNEEREERN] 0,05
Bjemplo 2
15. Proceso de niquelado brillante pars irabajos en tambor
Xilensulfonato S0dico eseeeses 4 gfle
Ditolildisulfi_mid& sweevesson 1 g/l-
Vinilsulfato 864iCO esevsesese 1 g/ls
1“"4 Butinod—iol Secesivescarenng O,l g/l.
20, E]emElO 3

Procego de niguelado semibrillante

Bub@no eecsccsvesccsvcssoconna 0’1 g/lo
Cumensulfonato $60iCO eeeeesses 1 g/1.
Ditolildisulfimida seeecescsss 0,1 g/l.

25. Gumarina D4ssesssssrseasirass 0,1 g/lo
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Bjemplo 4

Proceso de niguelado con gran poder de nivelgecién

Xilensulfdna'ﬁo Sadico Ceesnvosa 4 g/l‘

Ditolildisulfimida eeeeeceeses 1 g1,
Piridin-N-propansulfonato sédico 0,25 g/1,

Buteno ceesscsvsessvsecssrenes 0,2 g/l.

BEstos ejemplos ilustran procesos especificos. Las composiciones y congy

ciones pueden cambiarse en otros bafios tipicos, asi:

Bjemplo §

Proceso de niquelsdo con alto contenido en eloruros (parg Piszas de Zemak)

Clorurc de Niguel eeeessscavees 200 g/1.
Sulfato de Niguel esecesccecoce 80 g/1.
ACido DOPICO  eesesvsrccssnccas 40 g/1,
Filensulfonato SO0QiCO eeesecnes 1 g/1.
Ditolildisulfimida eseececesco 2 /1.
Alil-sulfato 503iCO sesssssassns 0,5 g/1.
1-4 Butinodiol eeeccenscecssscs 0,1 g/1.
PH evevcccnsecsovscansccssnncns 3,0 - 5,0
Tomperatul's, osessscssessscscsocen 40~652 ¢

Dengidad de corriente seeeccve 1-20 Amp/dm?

Bjemplo 6

Proceso @e niquelado con elevada velocidad de deposicion

Amidosulfonato de niguel seeeces 450 gf1,

Acido barico Sreccensassrseese 30 g/lo
Xilensulfonato S0diCO eseeesase 4 gfl.
Ditolildisulfimida XX EENEY Y] 3 g/l,

1“4 Butinodiol cececsscecncsses 0,1 dl.
pH [ EXREFNNRNYF NN NNNEFEFRRENENNXEN] 3,5-5

Tempera‘bura, SesEvesspEOePRRcevO 40-60Q C

Densidad de corriente seeeeses. 10-30 Amp/dm?
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Descrita suficientemente la naturalezg de 1z invencidn, es obvio sefialar
que la misma podra llevarse a cabo en las veriantes, porcentajes y medios
mecanicos que mas interesen, puesto que con ello no se desvirtus la esen
cialidad de la misma, y a tal fin, se solicita su exclusividad, por térmi
no de VEINIE afios, en todo el territorio nacional, mediante la siguiente
NOTA de:

REIVINDICACIONES

1.~ Un proceso de mejoras para la obtencion con ayuda de la corriente
eléctrica de depdsitos de niquel a partir de electrolitos que contengen
al menos ung sal de nigusl y una mezcla de diarilsulfimida y compuestos
de formula R
' /s
MeS03 = R = C wwr Rq
Ry

donde R es el grupo fenilo 6 toluenilo y Ry, Ry y Ry pueden ser H 8 CHy;
en proporciones y condiciones variables segin el tipo de gcabado a conse
guir. Tal proceso permite lograr niquelados de uso genersl sobre hierro,
laton, zamak y cobre, en bafios agitados mecanicaments & por airve. Traba
jos de piezas pequefias en tambor, acabado brillante, semi-brillante & ma

tizado, alta nivelacion y elevada velocidad de deposiciodn.

2.— Un proceso seglin se describe en la reivindicacidn n? 1, en la que la

digrilsulfimida es la ditolildisulfimida, la cual se empleg a concentra—

ciones de 0,1 a 75 g/le

3.~ Un procesc tal como se describe en la reivindicacidn 1, en que el

compuesto de formuls R,

HeSOy = R = C — By

Ry

usado como hidrdtropo es el indicado como Xilensulfonato sédico, amdnico
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o potasico o el cumensulfonato alcalino que se emplean a concentraciones de

0,1 a7 g/l-, smpleados ambos juntos & por separado, sdlo uno de ellos.

4.~ Un proceso tal como se describe en las reivindicaciones anteriores,
en que a los anteriores aditivos se adiciona segin el tipo de $rabajo a
realizar, aquellos productos compatibles habitualmente usados como abri-
llantadores secundarios solos o mezclados entre si, en proporciones Varia
bles, solubles o sus derivados solubilizados por sulfatacion-neutraliza-
cion total o parcial, aminados, fluorados, por tratamiento con epiclorhi
drina 0 con sultonas, amidas u otros derivados similares, siendo las dosis

a emplear de los productos descritos, a concentraciones de 0,01 a 20 g/l.

5.~ Un proceso para la produccidon de depdsitos electroliticos de niquel,
que comprende los obtenidos g partir de una solucidn acuosg acida tal
como se describe en las reivindicaciéhes 1lza5, empleando todos o parts

de cada uno de los productos expuesto;, en los que los depositos de niquel
se producen a temperagturas optimas comprendidas entrs 40 y 70% C, y en

que el pH de la solucion acida esta comprendida entre 2,5 y 5,03 siendo

la densidad de corriente empleads comprendids entre 1 y 20 Amp/dmz.
64~ UN PROCEDIMIENTO DE MEJORAS EW LA ELECTRODEPOSICION DE NIQUEL.

Tal y como se reivindicp en la presente memoria que consta de OCHO hojas

esoritas a maguina por una sola cara.

Fdox Alejandro Wartinez Delso
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