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DURNI-COAT® DNC 771

Procédé de nickelage chimique sans plomb,
pour une haute résistance a l'usure

DNC 771 est un procédé pour réaliser chimiquement des alliages brillants de nickel-phosphore,
notamment pour des applications fonctionnelles. Le procédé génére des couches a une teneur basse
en phosphore de 3 a 6% (tous les éléments d’alliage incl.) avec une haute dureté a la sortie du bain
et une haute résistance a l'usure. Les dépbts obtenus sont exempts de plomb et de cadmium.

Le procédé peut également étre mis en ceuvre sans ammoniaque.

Propriétés mécaniques du dépot

Dureté : Dépét sortie de bain, 680 (£ 50) HV, 05

Taux d’élongation : < 0,5 %, mesuré sur feuille avec la méthode du déme.

Module d’élasticité : 170 — 200 kN/mm?

Résistance a l'usure : Abrasimeétre de Taber CS 10 : <20 mg/ 1000 cycles
Apres traitement thermique : <14 mg/ 1000 cycles

Contraintes internes : Faible tension compressives

Résistance a la corrosion

Les dépbts réalisés avec le DNC 771 atteignent les valeurs de test de corrosion suivantes avec < 4 %
de surface corrodée et une épaisseur de couche de 40 pm.

e Suivant DIN EN ISO 6988 — (test de Kesternich SFW 0,2) = 3 cycles
e Suivant DIN EN ISO 9227 — AASS (brouillard salin a I'acide acétique) = 96 heures
e Suivant DIN EN ISO 9227 — NSS (brouillard salin neutre) 2 500 heures
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Propriétés physiques du dépot

Densité (3—6 % P): 8,5+ 0,2 kg/dm?

Point de fusion : env. 1500 K
Résistance électrique spécifique : env. 49 yQcm

(4 pointes de mesures)

Conductibilité thermique : 0,04 W/ (cmx °C)
Coefficient de dilatation linéaire : 12a13x10°%1/°C
Teneur en phosphore (éléments d’alliages incl.): 3 -6 %

(ICP-OES)

Comportement magnétique : faiblement magnétique

Toutes les valeurs techniques mentionnées ci-dessus sont valables sous conditions de tests indiqués
ici. Nous attirons expressément l'attention sur le fait que, en tenant compte des différences dans les
conditions d’application, seul un test effectué chez l'utilisateur donnera des résultats représentatifs
sur I'aptitude des couches ou du systéme de dépot.

Conditions de travail
DNC 771 convient pour le revétement de beaucoup de substances métalliques. Avec ce procédé il
est possible de traiter aussi bien des piéces a I'attache qu’au tonneau. La vitesse de déposition, en

respectant les paramétres de travail, est de 15 a 20 um/h.

DNC 771 est livré sous forme de 3 concentrés liquides :

. DNC 771 Make up Solution
° DNC 771 Replenisher 1
° DNC 771 Replenisher 2

Pour le montage d’un bain neuf on utilise :

. DNC 771 Make up Solution
° DNC 771 Replenisher 1

Pour l'alimentation du bain on utilise :

° DNC 771 Replenisher 1 & 2
o et de 'ammoniaque dilué
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Cuve et équipement

Le procédé DNC 771 peut étre utilisé dans des installations existantes de nickel chimique, sur
lesquelles on utilise des cuves plastiques résistantes a la chaleur (95 °C) ou en acier inoxydable avec
une protection anodique.

Le chauffage peut se faire avec de la vapeur dans des serpentins en PTFE ou en acier inoxydable,
ou avec des thermoplongeurs électriques en acier inoxydable avec protection anodique, en verre ou
en PTFE.

Un systeme d’aspiration des vapeurs est nécessaire. Pendant les arréts de production le bain doit
étre couvert, afin de réduire les pertes par évaporation dans la zone de la température de travail ou
pour éviter sa contamination par des impuretés de I'environnement.

Protection anodique pour les cuves en acier inoxydable

Pour la protection contre les
métallisations de la cuve, protéger les
cuves en acier inox avec un potentiel
anodique. Ceci est obtenu avec des
protectostates. Avec le procédé DNC
771, ce potentiel (situé entre la barre
de cathode et la cuve) doit étre de 350
— 400 mV. Le potentiel de déposition
du DNC 771 est de -100 mV, voir la
ligne verte dans le diagramme. La ligne
bleue claire montre le potentiel de
déposition du DNC 471 pour une
comparaison. t in min

U(NHE) in mV

Filtration et agitation du bain

Une filtration continue de I'électrolyte DNC 771 pendant le travail contribue a une déposition optimale
des couches. Les éléments du systéme de filtration en contact avec I'électrolyte DNC 771 doivent
étre en matiére résistante aux produits chimiques et a la chaleur. L’installation de filtration doit étre
constituée d’'une pompe centrifuge plongeante avec en aval des filtres en série, cette pompe étant
également utilisée pour I'agitation du bain. Afin de garantir un mélange optimal du bain et des
solutions de régénération ajoutés pour un fonctionnement en continu, on conseille au moins un
renouvellement de 10 a 14 fois le volume du bain par heure. Pour la filtration, dans le cas d’un
fonctionnement en continu, il est recommandé d’utiliser des filtres poche ou des cartouches filtrantes
en polypropyléne de 3 um et en cas de fonctionnement discontinu, des filires de 1 um.

Montage du bain

Eau déionisée 75 % vol. (conductivité < 5 pS/cm)
DNC 771 Make up Solution 20 % vol.
DNC 771 Replenisher 4,2 % vol.
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Alimentation

DNC 771 Replenisher 1 120 g/L nickel
DNC 771 Replenisher 2 540 g/L hypophosphite de sodium
Solution 15 % d’ammoniaque 600 mL/L d'ammoniaque 25%

Proportion de dosage

1:1:0,44 Rep. 1 : Rep. 2 : ammoniaque

Conditions de travail

Température de travail 85-90°C

Valeur du pH 5,1 £ 0,1 (a la température du travail, pH-métre)
Teneur en nickel 50+£1,09g/L

Réducteur 18+2¢g/L

Pour éviter une sur-stabilisation, il faut alimenter ainsi :

En cas de variation de la teneur en Hypophosphite de
plus de 2 g/L (15 g/L par ex.), ajouter la quantité
nécessaire de DNC 771 Replenisher 2 peu a peu, c’est a
dire : il ne faut pas augmenter la teneur en Hypophosphite
de plus de 2 g/L en une seule fois ! Attendre au moins 30
minutes entre deux ajouts.

Autrement, corriger la guantité manquante
d’hypophosphite de sodium jusqu’a 16 g/L avec du DNC
771 Replenisher 2 sans stabilisant, puis augmenter
jusqu’a 18 g/L avec du DNC 771 Replenisher 2 habituel.
Aprés de longs arréts (> 2 jours) ajouter 0,5 — 1 mL/L de
DNC 771 Replenisher 2 dans I'électrolyte avant le

redémarrage.
Charge par litre 0,2-1,0dm?L
Vitesse de déposition 15 — 20 um/h (selon les valeurs de pH et de température)
Agitation Une agitation des piéces peut étre utile

Montage du bain

Avant un nouveau montage de bain de DNC 771 ou lors de la premiére mise en service d’'une cuve,
toutes les parties de l'installation en contact avec I'électrolyte DNC 771 doivent étre passivées avec
de l'acide nitrique concentré. Aprés avoir rincé l'installation soigneusement a I'eau puis a l'eau
déminéralisée, la qualité de I'eau sortant du filtre doit étre vérifiée. Elle ne doit pas excéder une
conductivité de 10 uS/cm.

Ajouter la quantité d’eau déminéralisée nécessaire au montage du bain qui doit avoir une conductivité
< 5 uS/cm. Aprés avoir mis en marche le filtre, ajouter les produits chimiques de montage de DNC
771. Le pH est controlé une fois la température de travail atteinte.

Au montage, la teneur de I'hypophosphite doit étre réglée a un minimum de 18 g/L avec le DNC 771
Make up Solution. Pour cela, ne pas utiliser le DNC 771 Replenisher 2.
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Température de travail

La température normale de travail est comprise entre 85 et 90 °C, optimal a 88 °C pour un bain neuf.
A des températures inférieures, la vitesse de déposition diminue. Afin d’éviter les surchauffes locales,
I'agitation de la solution DNC 771 pendant le chauffage et le refroidissement s’imposent.

Instructions de travail

Aprés avoir été soigneusement préparées, les piéces a nickeler sont simplement immergées dans le
bain de DNC 771 jusqu'a obtention de I'épaisseur de dépbt souhaitée.

Si le bain de DNC 771 ne travaille pas, il est préférable de baisser la température en dessous de 40
°C, afin d’atteindre une longévité (> 9 métal-turnover) et une stabilité maximale du bain.

Si le bain de DNC 771 est exclusivement utilisé pour traiter de I'aluminium, la longévité du bain
dépend de 'augmentation de la concentration en produits de dégradation tel que I'orthophosphite
ainsi que des impuretés de zinc. Les alliages d’aluminium peuvent étre traités jusqu'a un maximum de
4 MTO. Pour avoir une bonne adhérence du dépbt de nickel chimique, un pré-dépbét apres le zincate
est nécessaire.

L’entrainement des ions de zinc dans le bain de DNC 771 ne doit toutefois pas dépasser la
concentration limite de 50 mg/L en zinc.

Métaux de base

Le procédé DNC 771 peut étre utilisé pour tous les alliages de fer (les aciers, aciers inoxydables etc.),
les alliages de ferronickel, alliages de cuivre, alliages de cuivre-nickel ainsi que I'aluminium et ses
alliages.

riag Oberflachentechnik met volontiers a votre disposition des préconisations de préparations
requises pour les différentes applications.

Maintenance du bain

Afin d’obtenir une vitesse de déposition optimale, il est indispensable de respecter les paramétres
indiqués (voir conditions de travail). Dans des conditions de travail normales, 1 L de DNC 771
Replenisher 1 permet de traiter 62 dm? a 25 uym d’épaisseur. Pour une unité de volume de DNC 771
Replenisher 1, on ajoute 1,0 unité de volume de DNC 771 Replenisher 2 et 0,44 unités de volume
d’ammoniaque dilué 15 %.

On doit faire attention a ce que la teneur en métal dans la solution ne varie pas de plus de 20 % de la
valeur initiale (voir conditions de travail). Les additions doivent se faire fréquemment et doucement en
petites quantités, ou si les volumes de bain sont plus importants il faut prévoir un analyseur de nickel
et contréleur de pH automatique pour 'ajout régulier des solutions d’alimentation.

Nous conseillons d’analyser quotidiennement (matin et soir) la teneur en nickel et en hypophosphite.
Un métal-turnover (MTO) est atteint, quand 5,0 g/L de nickel de la solution ont été déposés ; ce qui
correspond a une consommation de 42,0 mL/L de DNC 771 Replenisher 1.

En cas de pertes de bain (fuites ou lors d’un transfére cuve-a-cuve), compléter la quantité
manquante d’hypophosphite de sodium avec le DNC 711 Make up solution. Jamais utiliser du
DNC 711 Replenisher 2 pour cela.
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Le pH

La plage du pH doit étre de 5,1 £ 0,1 a la température de travail, ou 5,0 + 0,1 a température ambiante. La
surveillance du bain se fait avec un pH-métre.

Correction du pH

Pour réduire le pH, on utilise de I'acide sulfurique a 10 % env. (60 mL/L d’acide sulfurique conc. chim.
pur). Pour augmenter le pH on utilise de 'ammoniaque a 15 % (600 mL/L d’'ammoniaque concentré).
Tous les ajouts doivent étre effectués lentement et sous agitation. Lors de l'utilisation d'ammoniaque
et d’acide sulfurique, respecter les consignes de sécurité de prévention des accidents relatifs aux
acides et aux bases.

Traitement des eaux usées

La solution DNC 771 et ses eaux de ringage doivent étre détoxiquées et neutralisées avant d’étre
évacuée. Si nécessaire, riag Oberflachentechnik peut indiquer des méthodes de traitement des eaux
usées.

Instructions de dangers et de sécurité

Elles se trouvent dans les fiches de sécurit¢ du DNC 771 Make up Solution et des DNC 771
Replenisher 1 et 2. Concernant I'utilisation de 'ammoniaque et de I'acide sulfurique, les fiches de
sécurité doivent étre demandées auprés des fournisseurs respectifs.

Le DNC 771 Make up Solution, les DNC 771 Replenisher 1 et 2, ainsi que la solution
d’ammoniaque doivent étre stockés a des températures comprises entre 10 et 25 °C.

En cas de forte baisse de température, il est possible que les solutions cristallisent. |l est alors
conseillé de réchauffer les solutions a > 20 °C sous agitation.

Le DNC 771 Make up Solution, les DNC 771 Replenisher 1 et 2, ainsi que 'ammoniaque ne doivent
pas entrer en contact avec la peau et les yeux. En cas d’accident rincer immédiatement a grande
eau. En cas de lésions oculaires consulter immédiatement un médecin.
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*Information

Ce mode d'empiloi est une traduction de la notice originale allemande. Cette traduction a été faite de
bonne foi, mais n’engage pas notre responsabilité quant a sa mise a jour, I'exactitude du contenu ou
la responsabilité juridique. Le mode d'emploi juridiquement a jour peut étre téléchargé sur le site web
de riag www.riag.ch ou étre directement fourni par la société riag sur demande. La date de la
traduction correspond a la date de création du mode d’emploi référant mis a jour en allemand. S’il y a
différentes dates de création, cela fait référence aux différentes versions.

Responsabilité

Ce manuel a été rédigé grace a I'état de la technique et toutes les normes actuelles et est basé sur
I'expérience de riag et sur le long terme. Cependant, riag ne peut contrdler le respect de ce mode
d'emploi et les méthodes décrites dans la présente instruction chez le client/utilisateur final. Les
travaux réalisés avec les produits riag doivent étre adaptés en conséquence afin de répondre aux
conditions et exigences locales. En particulier, riag décline toute responsabilité pour les dommages,
pertes ou colts encourus en raison de I'omission de se conformer a cette instruction manuelle ou a
cause d’'une mauvaise application des méthodes, des modifications techniques non autorisées, d’une
maintenance insuffisante ou I'absence d'entretien en ce qui concerne le matériel technique requis ou
équipement, ou en cas d'utilisation par un personnel non qualifié. riag n'est pas responsable des
dommages ou pertes causés par riag ou ses employés sauf ou l'intention ou négligence grave peut
étre prouvées.

En outre, riag se réserve le droit d'apporter des modifications en ce qui concerne les produits, les
méthodes et le manuel d’instruction, ceci sans préavis.

Nos produits et services sont soumis aux termes et Conditions de livraison de I'Association des
Fournisseurs pour Traitement de Surface (AFTS), disponible sous www.riag.ch (link "General Terms
and Conditions", document "riag Oberflachentechnik AG (Wangi, Switzerland) 50 KB", version
5/2018), qui pourra vous étre envoye sur demande.

Cette transaction est régie par le droit suisse matériel (Code des Obligations), a I'exclusion de droit
international privé (conflit de lois) et les traités intergouvernementaux, plus précisément de la CVIM.

riag Oberflachentechnik AG
Murgstrasse 19a

CH- 9545 Wangi

Tel. +41 (0) 52 /369 70 70
Fax + 41 (0) 52 /369 70 79
www.riag.ch

info@riag.ch
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Méthode d'analyse du nickel

Valeur de consigne : 5,0 g/L Ni

Réactifs nécessaires : NaEDTA 0,1 mol/L
Ammoniaque concentré
Mélange de murexide (1 g de murexide et 99 g de NaCl)
Eau déminéralisée

Matériel nécessaire : Erlenmeyer 300 mL
Pipette 5 mL
Microburette 10 mL

Exécution de l'analyse : Prélever 5 mL d’électrolyte (20 °C) dans un Erlenmeyer de 300 mL.
Aprés I'addition de 10 mL d’ammoniaque et une pointe de spatule de
murexide, compléter a 150 mL avec de I'eau déminéralisée. Puis titrer
avec de la solution Na;EDTA jusqu’au virage du jaune au violet.

Calcul : g/L nickel = mL de Na;EDTA 0,1 mol/L utilisé x 1,174

L'analyse décrite doit étre effectuée au minimum 2 fois par jour. Elle sert également a étalonner
'analyseur de nickel. Tout nouvel électrolyte doit étre analysé ainsi.

Méthode d’analyse de la concentration de I’agent de réduction

Valeur de consigne : 18 g/L hypophosphite de sodium monohydraté

Réactifs nécessaires : Solution d’'amidon a 1 %
HCI env. 6 mol/L (600 mL/L HCI 32 %)
0,05 mol/L Solution d’'lodure/iodate de potassium KIO3/KI
0,1 mol/L solution de thiosulfate de sodium Na,S,0;

Matériel nécessaire : Pipette 2 mL
2 burettes 50 mL division 1/20
Doseur automatique 20 mL
1 Erlenmeyer avec bouchon en verre (spéciale pour l'iode)

Exécution de l'analyse : Prélever 2 mL de bain (20 °C) dans un Erlenmeyer,
Ajouter 25 mL de la solution d’iode
Puis 20 mL de la solution d’acide chlorhydrique pour I'acidifier.
Fermer 'Erlenmeyer avec le bouchon et laisser réagir pendant 30 min
dans le noir.
Ensuite, titrer avec une solution de thiosulfate de sodium jusqu’a une
coloration Iégérement jaune. Pour voir le virage exact ajouter 2 gouttes
d’une solution d’amidon a 1 %, puis continuer le titrage jusqu’au virage
d’un bleu violet a incolore.

Calcul : g/L hypophosphite de sodium =
(mL 0,05 mol/L KIOs/KI — mL 0,1 mol/L Na,S.0s) x 2,65
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