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Umicore Galvanotechnik GmbH

RUTHUNA Noir 479

Notice d'utilisation
Version du 2 juin 2010

e bain de ruthénium noir, acide

o dépots foncés jusqu’a noirs pour
applications décoratives

e bonne constance de la teinte

e maintenance simple du bain

e durée devie élevée

Caracteristiques de I'électrolyte

Le bain de RUTHUNA Noir 479 est un électrolyte
fortement acide destiné a la déposition de revétements
décoratifs, de couleur foncée a noire. La maintenance
du bain est simple, les revétements déposés ont une
trés bonne constance de teinte et maintiennent le degré
de brillance.

RUTHUNA Noir 479 est utilisé en couche finale pour
les applications décoratives, par exemple dans la
bijouterie, la lunetterie et pour les stylos.

Les revétements sont résistants jusqu'a trés résistants
a l'abrasion en fonction de l'intensité de la teinte.

Une pré-dorure en sous-couche, avant le dépot de
ruthénium noir, est recommandée. L'utilisation de
Palladium/Nickel ou Palladium en sous couche, ne
nécessitent pas de pré-dorure.

Type de bain:  acide

Teneuren Ru:  5g/l (2-1049/)

pH: 1,2 (65 °C)
Température:  65°C (60— 70° C)

Densité de

courant: 1,5 A/dm? (0,5 - 3,0 A/ldm?)
Vitesse de env. 0,06 um/min avec 5 g/l de Ru,
déposition: 15 ml/l d’additif noir et & 1,5 A/dm?

Caractéristiques du dépot

Revétement: ruthénium noir

Couleur: gris jusqu'a anthracite (noir)
Masse

volumique: environ 12 g/cm?

Epaisseur 0,2 — 0,3 um selon lintensité de la
maximale teinte

Conditionnement

Montage : a) RUTHUNA Noir 479
Concentré de préparation 50 g/l Ru
100 ml avec 5 g ruthénium pour 1
litre de bain

Durée de stockage: 2 ans au moins

b) RUTHUNA Noir 479
Additif noir
sans métal précieux,
10 — 15 ml pour 1 litre de bain

Durée de stockage: 2 ans au moins

¢) RUTHUNA Noir 479 Accélérateur
sans métal précieux, 20 ml pour
1 litre de bain

Durée de stockage: 2 ans au moins

Entretien : d) RUTHUNA Noir 479
Solution d'entretien 50 g/l Ru
20 ml pour 1 g Ru déposé

Durée de stockage: 2 ans au moins

e) RUTHUNA Noir 479
Additif noir, sans métal
précieux quantité voir au
paragraphe "Entretien du bain"

Durée de stockage: 2 ans au moins

Correction : f) RUTHUNA Mouillant 30
pour les corrections de la teneur en
mouillant. Voir sous "Maintenance
et correction du bain"

g) RUTHUNA Noir 479
Additif noir, sans métal précieux
quantité voir au paragraphe
"Maintenance et correction du bain"

h) RUTHUNA Noir 479 Accélérateur
sans métal précieux,
quantité voir au paragraphe
"Maintenance et correction du bain"

i) Le pH est ajust¢é a l'aide d'acide
sulfurigue (p.a.) et d'ammoniaque
(p-a.).
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Montage du bain

Préparation :

Pour le montage de 1 litre de bain,
mélanger 100 ml de RUTHUNA Noir
479 Concentré de préparation dans
800 ml d'eau déminéralisée. Ajouter
ensuite, en fonction de lintensité de
la teinte souhaitée, la quantité
nécessaire de RUTHUNA Noir 479
Additif noir et 20 ml de RUTHUNA
Noir 479 Accélérateur, puis ajuster au
volume final avec de [leau
déminéralisée. Chauffer d'abord le
bain a 65 °C et mesurer ensuite le pH
a laide d'une électrode de verre.
L'ajuster, si nécessaire, a 1,2.

Conditions opératoires

Teneur en
Ruthénium :

Concentration
en Additif noir :

Température
de travail :

Valeur du pH :

Masse
volumique
du bain :

Agitation
cathodique:

Agitation du
bain:

Filtration:

Densité de
courant :

5 g/l (2 -10 g/l

10— 15 ml/I (0 — 30 ml/l)
selon la nuance de noir souhaitée.

65° C (60 — 70 °C)
1,2 (0,8-1,3)a65°C
1,0 (0,6-1,1)a25°C

Correction avec de I'acide sulfurique
(p.a.) ou de 'ammoniaque (p.a.)
(dilué 1 : 10 les deux)

1,02 g/cm? augmente
3° Bé augmente

La densité du bain augmente
normalement lors de l'utilisation. Elle
descend sous 1,02 g/cm® (3 °Bé)
lors de fortes pertes par
entrainement, et doit étre ajustée a
la valeur souhaitée, par l'ajout de
RUTHUNA Sel de Correction de
Densit¢ 1. Environ 20 g/l de
RUTHUNA Sel de Correction de
Densité 1 augmentent la densité de
0,01.

forte agitation nécessaire !
au moins 5-10cm/s !

circulation nécessaire, environ deux
fois le volume du bain par heure.

Une filtration en continu sur des
cartouches en polypropyléne est
recommandée.

1,5 Aldm? (0,5 — 3,0 A/dm?)

Epaisseur En fonction du degré de noirceur,
maximale du I'épaisseur maximale du dépot se
dépot : situe entre 0,2 et 0,3 pm (avec L* =

55 — 60 (CIE Lab System)). Avec
un dépoét tres foncé (L* < 47)
'épaisseur maximale du dépét
diminue considérablement.

Pouvoir de Le pouvoir de pénétration de

pénétration : I'électrolyte dépend de la quantité
d’additif noir utilisé. L’'augmentation
de la concentration en additif noir
diminue le pouvoir de pénétration.

Vitesse de La vitesse de déposition dépend
déposition : considérablement de la quantité
d’additif noir utilisé. Plus la
concentration en additif noir est
élevée, plus la vitesse de déposition

baisse.
Masse
volumique du environ 12 g/cm3
revétement :

Influence de la quantité d’additif noir
utilisé sur le degré de noirceur, la
vitesse de déposition et le rendement.

Le rendement et la couleur déposée dépendent de la
quantité d’additif noir utilisé. Les données *) indiquées
dans le tableau ci-dessous sont données a titre indicatif
pour I'obtention du degré de noirceur désiré

Additif L* Vitesse de Rendement
noir (CIE Lab déposition (mg/Amin)
(mi/) System) (Lm/min)
0 75 0,14 -0,17 11-13
10 60 — 65 0,06 - 0,11 5-9
15 55-59 0,04 - 0,08 35-6,5
20 51-54 0,03 - 0,06 2-5
25 47 - 50 0,02 - 0,05 2-4

*)a1,5A/dm2 5 g/l Ru et 65 °C

Calcul de I'épaisseur du dépbt et
durée de traitement

Ne pas dépasser |'épaisseur maximale de 0,3
pum. (fissures)

Poids du dép6t en mg = surface en cm? x 1,2 x
épaisseur en um
Durée du temps de déposition en minutes =

poids de revétement requis en mg
10 x intensité en Ampeére
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Entretien du bain

Procéder a l'entretien au plus tard aprés déposition de
10 - 20 % de la teneur en ruthénium, autrement la
vitesse de déposition baisse.

Pour I'entretien de 1 g Ru, ajouter au bain :
- 20 ml de RUTHUNA Noir 479 Solution d'entretien

La consommation en additif noir dépend de l'intensité
du noir souhaité, et est fonction de la concentration
utilisée au départ.

Si la vitesse de déposition diminue, ajouter a
I'électrolyte du RUTHUNA Noir 479 Accelerateur par
portion de 5 ml/l, jusqu’a 10 ml/l, tout en sachant que
le temps de réaction de I'accélérateur est d’envion 2 -
3 heures.

Il est recommandé d'analyser régulierement la teneur
en ruthénium.

Maintenance et correction du bain

Indications particuliéres de traitement

Intensité de la teinte :

Le contrdle de la teneur en RUTHUNA Noir 479 Additif
noir permet de maintenir le degré de noir de la teinte.

Pour de faibles écarts (dép6t trop clair) on peut
augmenter légerement la concentration en additif noir,
avec précaution, de 1 a 2 ml/l a la fois.

Un surdosage en additif noir est reconnaissable aux
dépdts trop foncés, un rendement trés faible et des
défauts sur les pieces. Dans ce cas il nest pas
possible d'éliminer I'additif noir par un traitement au
charbon actif.

Valeur pH :

Contréler le pH tous les jours & l'aide d'une électrode
de verre et l'ajuster éventuellement avec de l'acide
sulfurique ou de I'ammoniaque (qualités p.a. et dilués
1:10).

Attention : Le bain devient instable avec un pH trop
élevé !

Teneur en mouillant :

La concentration en mouillant diminue surtout en cas
de pertes par entrainement, l'ajuster de temps en
temps. Lors de formation de pores d'hydrogene, ou
aprés entrainement de la moitié du volume du bain,
ajouter 25 % (0,5 ml/l) de RUTHUNA Mouillant 30.

Accélérateur:

RUTHUNA Noir 479 Accélérateur est éliminé lors du
traitement au charbon actif. Ajouter ensuite la quantité
initiale d’accélérateur.

Impuretés métalliques :

Le bain attaque les substrats de base usuels et est
sensible aux pollutions métalliques comme le cuivre,
le plomb, le zinc ou autres métaux. Voir au
paragraphe Indications particulieres de traitement,
sous ‘"Prétraitement". Les impuretés métalliques
comme le cuivre et le zinc sont éliminées par un
traitement sélectif avec une tole pliée a 0,1 A/dm? ou
par une méthode de précipitation spécifique des
impuretés métalliques.

Pré - traitement Le bain acide attaque les substrats de
base usuels, et est sensible aux
pollutions métalliques. Les pieces a
base de cuivre et de nickel, doivent
étre protégées par une pré-dorure
(épaisseur 0,1 um au mains).
L'utilisation d'une sous-couche de
Pd/Ni ou Pd ne nécessite pas de pré-
dorure.

Post -traitement Aprés le traitement, les pieces doivent
étre rincées a l'eau courante.

Le post-traitement se fait pendant
environ 15 a 30 secondes dans une
solution d'hydroxyde de sodium (50
g/l NaOH) a 50° C. Ce trempage
neutralise les restes d'électrolyte se
trouvant encore sur la surface des
pieces. Celui-ci est éliminé par des
ringages soigneux & l'eau courante.
Le dernier ringage, avant séchage,
doit se faire & I'eau déminéralisée.

Mise au bain : si possible, mettre les pieces sous

courant dans le bain.

Tonneau : Pour les raisons indiquées au
paragraphe "Pré-traitement” le bain
peut étre seulement utilisé sous
certaines _ conditions  pour les

applications au tonneau.

Une protection a 100 % ne peut pas
étre obtenue par la pré-dorure sur
des pieces avec une géométrie
compliquée. 1l y a ensuite des
défauts de déposition du ruthénium
et une pollution du bain. Une
utilisation au tonneau doit étre testée
auparavant.

Equipement

Matériel : Toutes les pieéces entrant en contact
avec le bain doivent étre résistantes
aux acides forts. Le polypropyléne
nature et le titane sont
recommandés. Les pieces en
plastiques, comme par exemple cuve,
cadres, pompes, tuyaux , cartouches
filtrantes, etc. doivent étre traitées
avant utilisation plusieurs heures
dans de l'acide dilué (par ex. acide
sulfurique 5 % en vol). Rincer
ensuite soigneusement. L'eau est a
renouveler plusieurs fois.

Cuve : Matiere plastique résistant aux
acides, de préférence en

polypropyléne
nécessaire, thermoplongeur en

porcelaine, quartz ou téflon avec
régulation de la température

Chauffage :
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Anodes : Titane platiné, nous recommandons
les PLATINODES® avec 2,5 um de
platine ou en oxyde mixte d'iridium,
par exemple MMO, PLATINODE®
177.

Pour les attaches, des boulons en
titane sont recommandés.

Rapport anode / cathode : env. 2 : 1

Montages : résistants aux acides, contacts en
acier inoxydable ou dépdt d'or
suffisant

Aspiration: une aspiration  efficace est

nécessaire !

Remarque pour le stockage

Umicore Galvanotechnik GmbH

Postfach 12 40 « D-73502 Schwabisch Gmiind
Hausanschrift

Klarenbergstrale 53-79 « D- 73525 Schwabisch
Gmiind Deutschland

Telefon +49 7171 607-01 « Telefax +49 7171 607-
316 e-malil : galvano@eu.umicore.com
WWW.umicore-galvano.com

Nos indications pour la durée de vie concernent le stockage
dans des récipients d'origine, fermés, et a la condition de
respecter les consignes mentionnées sur les étiquettes.

Mesures de prévention / de sécurité

Tenir compte des mesures de sécurité en vigueur pour
le travail en milieu fortement acide!

Voir aussi les fiches de données de sécurité
correspondantes.

Indications concernant

Umicore Galvanotechnique
Umicore Marketing Services France

Les Mercuriales - Tour du Ponant

40 rue Jean Jaures

F-93176 Bagnolet Cedex

Téléphone +33 (0)1 49 72 42 39

Télécopie + 33(0)1 49 72 43 14

e-mail : galvano.france@eu.umicore.com

Tableau de

corrections : séparément sur demande
Méthode

d'analyse : séparément sur demande

Fiche de Expédition systématique lors de
données de la premiére livraison, ensuite
Sécurité : envoi a chaque modification

Les indications communiquées, sur nos produits et appareils ainsi que
sur nos installations et procédés, se basent sur nos travaux
approfondis de recherches et les expériences que nous avons
recueillies dans [l'application technique. Nous communiquons
verbalement et par écrit, en toute bonne foi, ces résultats sur la base
desquels nous n'‘assumons aucune responsabilité allant au-dela du
contrat individuel en question; nous nous réservons toutefois le droit
de procéder a des modifications techniques dans le contexte du
développement des produits. En outre, notre service des applications
techniques se tient, sur demande, a la disposition des intéressés pour
les assister plus avant de ses conseils ainsi que pour coopérer a la
solution de problemes qui se présenteraient dans la technique de
fabrication et d'application.

Ceci ne dégage toutefois pas l'utilisateur de I'obligation de vérifier sous
sa propre responsabilité nos indications et recommandations avant leur
application a ses propres fins d'utilisation. Notamment, pour les
livraisons a l'étranger, ceci vaut également pour la sauvegarde des
droits de protection de tiers ainsi que pour les applications et les
méthodes qui n'ont pas été indiquées expressément par écrit par nous-
mémes. Dans le cas d'un dommage, notre responsabilité se limite a
des prestations d'indemnisation de la méme ampleur que celle que
prévoient nos conditions générales de vente et de livraison pour les
défauts de qualité.
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