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Une traduction en francais juridiqguement non-contraignante* 20.02.2024

riag Ni 149

Procédé de nickel sans acide borique.
(Brevet américain N°: 11 396 711)

Le procédé riag Ni 149 est un procédé sans acide borique, avec un effet tampon des bains de nickel
optimal qui peut étre utilisé dans différentes technologies.

Propriétés

1. Electrolyte de Watts semi-brillant
2. Electrolyte Watts, brillant a trés brillant

3. Electrolyte au sulfamate

Exemples de type d'électrolyte

Les systemes de brillance sont mentionnés a titre d'exemple pour toutes les versions d'électrolyte. Pour
d'autres exigences spécifiques/systémes de brillance, veuillez contacter un conseiller technigue riag.

1. Electrolyte de Watts semi-brillant

A l'attache Au tonneau
Valeurs  Optimum Valeurs Optimum
indicatives indicatives

Sulfate de Nickel (NiSO4 x 6 H,0) 190-260 g/L 220 g/L 125-190 g/L 145 g/L
Chlorure de Nickel (NiCl, x 6 H20) 50— 70 g/L 60 g/L 50-100 g/L 85 gL
riag Ni 149 Make up 100 mL/L 100 mL/L
riag Ni 113 Brightener 10- 18 mL/L 15 mL/L 10— 18 mL/L 15 mlL/L
riag Ni 138 Tenside M * ou *1— 10 mL/L *2 mL/L *1 — 10 mL/L *3 mL/L
riag Ni 139 Tenside L *
Valeur du pH 3.8-5.2 4.9 3.8-5.2 4.9

* en fonction des exigences spécifiques de I'application
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2. Electrolyte de Watts brillant a tres brillant

A l'attache Au tonneau
Valeurs  Optimum Valeurs Optimum
indicatives indicatives

Sulfate de Nickel (NiSO4 x 6 H20) 190-260 g/L 220 g/L 125-190 g/L 145 g/L
Chlorure de Nickel (NiCl, x 6 H-0) 50— 70 g/L 60 g/L 50-100 g/L 85 g/L
riag Ni 149 Make up 100 mL/L 100 mL/L
riag Ni 132 Make up 10— 15mL/L 12 mL/L 10— 15mL/L 12 mL/L
riag Ni 135 Carrier 2— 5mL/L 3 mL/L 2— 5mL/L 3 mL/L
riag Ni 118 Brightener 0.1 -0.3 mL/L 0.2 mL/L
riag Ni 120 Brightener 0.1-03mL/L 0.2mL/L
riag Ni 138 Tenside M * ou *1 — 10 mL/L *2 mL/L *1 — 10 mL/L *2 mL/L
riag Ni 139 Tenside L *
Valeur du pH 3.8-5.2 4.9 3.8-5.2 4.9

* en fonction des exigences spécifiques de I'application

Montage du bain

Dissoudre les sels de nickel dans I'eau déminéralisée chaude puis, filtrer jusqu’a obtention d'une
solution limpide. Ajoutez ensuite les quantités requises de riag Ni 149 Make up et tous les autres
additifs. L'électrolyte est prét a I'emploi.

Il est possible d'obtenir des électrolytes préts a I'emploi, par ex. riag Ni 149 Electrolyte en version
attache ou tonneau.

Valeurs de consigne des électrolytes de Watts

A l'attache Au tonneau
Valeurs  Optimum Valeurs Optimum
indicatives indicatives
Nickel (Ni?*) 60— 80 g/L 70 gL 50- 75 g/L 60 g/L
Chlorure (CI) 15— 21 g/L 18 g/L 15- 30 g/L 25 g/L
riag Ni 149 Make up* 80-120 mL/L 100 mL/L 80 -120 mL/L 100 mL/L
*correspond au riag Ni 149 Buffer
Conditions de travail
Température : 55 °C (50 — 60 °C)
Valeur de pH : 4.9 (3.8 — 5.2); mesuré a la température de travail
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Densité de courant cathodique :
Densité de courant anodique :
Rendement de courant :

Vitesse de déposition :

Anodes :

Agitation :

Cuve :

Filtration :

Chauffage :

Refroidissement :
Aspiration :

Impuretés métalliques :

Réglage de la valeur de pH :

Entretien :

0,1 - 10,0 A/dm?

< 3,0 A/dm?

<100 %

alA/dm?env. 0.2 pm/minute

Pureté minimum de 99,7%. L'utilisation des sacs anodiques en
polypropyléne est recommandée.

Mouvement de I'électrolyte par pompe-filtre, agitation cathodique 2
a 3 m/min ou agitation a l'air (en fonction du mouillant utilisé),
rotation appropriée du tonneau.

En matiére plastique ou en acier revétus

Il estimportant d'avoir une filtration continue. Le renouvellement de
I'électrolyte doit étre de 2 a 3 fois le volume du bain par heure.

Une régulation de la température par commande thermostatique
est nécessaire

Non requis
Recommandée

Les impuretés métalliques peuvent étre éliminées par une
électrolyse sélective réguliere a une densité de courant comprise
entre 0,1 et 0,5 A/dm2. Il est recommandé de laisser tourner le filtre
au cours de I'électrolyse sélective et de diriger son flux de retour
vers la tble d'électrolyse sélective. Cela garantira une bonne
circulation électrolytique et l'agitation nécessaire. Dans tous les
cas, l'électrolyte doit étre fortement agité autour de la tble
d'électrolyse sélective.

La contamination par le fer entraine une coloration de I'électrolyte.
Remarque: la couleur de base de I'électrolyte tend vers le vert
olive. La couleur ne doit donc pas étre utilisée comme mesure
qualitative des impuretés métalliques.

Les ajouts de riag Ni 149 Buffer réduisent la valeur du pH. Pour
baisser le pH, si nécessaire, ajouter d'abord le riag Ni 149 Buffer,
puis, utiliser de I'acide sulfurique (10 %) chim. pur.
Exceptionnellement, pendant une durée limitée, il est possible
d'utiliser de I'acide chlorhydrique pur pour augmenter la teneur en
chlorure de I'électrolyte. Pour augmenter la valeur de pH, n'utiliser
gue du carbonate de nickel, ne jamais utiliser dammoniaque ou de
composés ammoniaqué.

Analyser régulierement et corriger le sulfate de nickel, le chlorure
de nickel et le riag Ni 149 Buffer. Alimenter en riag Ni Brightener,
en riag Ni 133 Make up et en riag Ni 135 Carrier suivant la
consommation des ampeéres-heures.

riag Ni 149
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Consommation : Les additifs sont consommés a la fois par entrainement et par
réaction électrochimique, c'est-a-dire a I'anode et a la cathode.
Leurs consommations pour 10 kAh peuvent donc varier suivant les
conditions opératoires.

riag Ni Brightener 0.7 —1.5L/10 kAh
riag Ni 135 Carrier 0.5-1.2 L/10 kAh
riag Ni 133 Carrier 0.3-0.7 L/10 kAh
riag Ni Tenside M/ L* 0.1 - 0.3 L/10 kAh

(* en fonction des exigences spécifiques de I'application)

Périodes d'arrét / Stockage En cas d'arrét de production prolongé (par ex. Vacances), il est
recommandé de réduire le pH de I'électrolyte en dessous de 4,5.

Principe de fonctionnement des composants de I’électrolyte

riag Ni 149 Make up

Contient le mélange tampon neutralisé avec du carbonate de nickel. Lors des ajouts pour le montage
de [I'électrolyte, ainsi que pour les corrections, la valeur du pH dans l|'électrolyte ne change que
légerement. L'effet tampon est efficace sur une trés large zone de travail et dépasse celui de l'acide
borique. L'addition est faite suivant les entrainements. Dans les premiers jours suivant la mise en service
d'un nouvel électrolyte, la concentration analysable de riag Nil49 Make up est réduite jusqu'a env.
10%. Ceci est di a l'ajustement de I'équilibre dans la solution et est une caractéristique normale de
I'électrolyte.

riag Ni 149 Buffer

Est utilisé pour compenser les déficits du systéme tampon. riag Ni 149 Buffer contient la méme quantité
d'ingrédient actif que riag Ni149 Make up, mais n'a pas de pH neutre et est fortement acide. Il est ajouté
en fonction de l'entrainement, idéalement lorsque le pH doit étre ajusté avec de l'acide, en
remplacement de l'acide. Lorsque 5 mL/L sont ajoutés, la valeur du pH de I'électrolyte au nickel diminue
d'env. 0,2 unités. Il est donc recommandé d'ajouter le tampon par petites étapes (valeurs empiriques).
S'ily a un trés grand manque de substance tampon, nous recommandons d'utiliser le riag Ni 149 Make
up (pH neutralisé).

riag Ni Brightener

Pour des couches d'une brillance uniforme, il est essentiel d'ajouter le riag Ni Brightener par petites
guantités conformément au préconisations. Des ajouts plus petits et plus fréquents sont importants pour
une brillance optimale et un nivellement élevé tout en réduisant la consommation en riag Ni Brightener.
Un contrbéle et une correction réguliers du pH réduisent également la consommation du riag Ni
Brightener.
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riag Ni 135 Carrier

riag Ni 135 Carrier sont responsables de dépéts brillants uniformes sur une large plage de densité de
courant (en particulier dans les faibles densités de courant). En présence de riag Ni 149 Make up, la
teneur en riag Ni 135 Carrier ne peut étre déterminée que par chromatographie ionique.

riag Ni 132 Make up / riag Ni 133 Carrier

Les riag Ni 132 Make up / riag Ni 133 Carrier donne la base de la brillance. Pour obtenir des dép6ts
ductiles, nous recommandons de ne pas descendre en dessous des valeurs recommandées. Un
manque de riag Ni 132 Make up / riag Ni 133 Carrier est identifier par une zone voilée dans les
densités de courant moyennes a élevées. Dans ce cas, 3 - 8 mL/L de riag Ni 132 Make up doivent étre
ajoutés. La teneur en riag Ni 132 Make up / riag Ni 133 Carrier peut étre déterminé de maniére
analytique.

riag Ni 143 Purifier

Si du zinc coulé sous pression (Zamak) est régulierement nickelé au tonneau ou a l'attache, des
impuretés de zinc et de cuivre peuvent apparaitre. Ces impuretés métalliques peuvent étre éliminées
en ajoutant 0,03 — 0,1 mL/L de riag Ni 143 Purifier. La quantité de riag Ni 143 Purifier a ajouter dépend
des niveaux de contamination. Un surdosage entraine une perte de brillance et de nivellement du dépot
et doit étre évite.

riag Ni Tenside M/ L

La consommation de riag Ni Tenside M/ L peut varier suivant les entrainements.

Une teneur minimale en riag Ni Tenside M / L est nécessaire dans les applications de nickel tonneau
afin éviter, par exemple sur les piéces plates qui collent, la formation de taches liées a la perforation
des parois du fit.

Charbon actif

Une filtration discontinue sur charbon actif est nécessaire (éventuellement par by-pass). Cela absorbe
les éléments perturbateurs tels que les impuretés organiques, I'entrainement d'huiles ou de graisses.
Pour cela, nous recommandons notre riag Carb SF sans poussiére avec une surface de 1500 m?/g.
Une contamination importante de |'électrolyte peut étre éliminée par filtration dans le by-pass (pompe
de filtration avec un sac rempli de riag Carb GR). riag Carb GR est parfaitement adapté a cet effet, car
un tel traitement peut étre effectué pendant le travail. riag peut fournir un tel systéme de filtration.

3. Electrolyte au sulfamate

Valeurs Optimum

indicatives
Sulfamate de Nickel concentré (185 g/L Ni) 270 — 450 mL/L 350 mL/L
Chlorure de Nickel (NiCl, x 6 H>0) 7-— 17 g/L 12 g/L
riag Ni 149 Make up 80 — 110 mL/L 100 mL/L
riag Ni 113 Brightener* / riag Ni 141 Additive* 0—- 15mL/L 10 mL/L
riag Ni 138 Tenside M*/ riag Ni 139 Tenside L* 1- 10mL/L 2 mL/L

* en fonction des exigences spécifiques de I'application
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Le riag Ni 113 Brightener et le riag Ni 141 Additive sont des additifs pour réduire les contraintes
internes dans les électrolytes de nickel sulfamate et sont donc particulierement adaptés pour une
utilisation dans le nickelage des composants électroniques, y compris les circuits imprimés, ainsi que
pour "l'électroformage"”. Toute formation de piqlre est contrblée par l'ajout d'agent mouillant.
L'électrolyte peut étre utilisé pour le placage a I'attache ou au tonneau.

Valeurs de consigne des électrolytes au sulfamate

Valeurs Optimum

indicatives
Nickel (Ni*) 60-90 g/L 75 glL
Chlorure (CI") 2- 5 gL 3,5 gL
riag Ni 149 Make up 80 — 110 mL/L 100 mL/L
pH-value 3.8-5.2 4.9

Montage

Remplir la cuve d'un 1/3 de son volume final avec de I'eau déminéralisée. Dissoudre le chlorure de
nickel puis, ajouter la solution de sulfamate de nickel et le riag Ni 149 Make up. Ensuite, ajouter de
I'eau déminéralisée jusqu'a 95 % du volume final et bien mélanger. Aprés avoir ajouté le riag Ni 113
Brightener / riag Ni 141 Additive et le riag Ni 138 Tenside M / riag Ni 139 Tenside L, nous
recommandons de filtrer I'électrolyte pendant 2 a 4 heures.

Conditions de travail (seulement celle qui sont différentes des bains de Watts)

Densité de courent cathodique : A l'attache : 4 A/dm? (1.0 — 10 A/dm?)
Autonneau: 0.75A/dm?  (0.5-1.0 A/dm?)

Anodes : Nickel "S* dans des sacs en polypropyléne.
Des paniers en titane peuvent étre utilisés.

Réglage du pH : Les ajouts du tampon riag Nil149 réduisent la valeur du pH. Pour
abaisser le pH, ajoutez d'abord le tampon riag Ni149, puis l'acide
sulfamique pur. Pour augmenter la valeur du pH, n'utilisez que du
carbonate de nickel, jamais d'ammoniague ou de composés
d'ammonium.

Entretien : le sulfamate de Nickel, le chlorure de nickel et le riag Ni149
Buffer doivent étre analyser et corriger régulierement.

Consommation : Les additifs sont consommeés a la fois électro-chimiquement,
c'est-a-dire a I'anode et a la cathode, et par entrainement. La
consommation est donc liée aux conditions d'application.

riag Ni 113 Brightener* 1.0-15L pro 10 kAh
riag Ni 141 Additive* 1.0-15L pro 10 kAh
riag Ni Tenside M*/ L* 0.1-0.3L pro 10 kAh

* en fonction des exigences spécifiques de I'application
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Protection de I'environnement et consignes de sécurité

Les concentrés et les eaux de ringcages doivent étre traités ou éliminés conformément a la
reglementation locale. Veuillez trouver plus de détails dans les fiches de sécurité. Les produits
chimiques ne doivent pas étre stockés a une température inférieure a 10 °C.

*Information

Ce mode d'emploi 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 contréler 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 l'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 3/2018),
qui pourra vous étre envoyé sur demande.

Cette transaction est régie par le droit suisse matériel (Code des Obligations), a l'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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Méthodes d'analyses

Echantillon :

Prélever a un endroit bien mélangé, refroidir a 25°C.

riag Ni 149 Make up/riag Ni 149 Buffer

Réactifs nécessaires ;

Exécution de l'analyse :

Solution de bromure — bromate 0,05 mol/L Br; (0,1 N)
Solution Thiosulfate de sodium 0.1 mol/L (0,1 N)
lodure de potassium a 100 g/L

Acide chlorhydrique (1:1)

Empois d’amidon a 1 % dans l'eau déminéralisée.

Avec une pipette, Prélever 2 mL de bain dans un Erlenmeyer

Ajouter 25 mL de solution de bromure — bromate

Ajouter 25 mL d'acide chlorhydrique et fermez immédiatement la fiole
avec un bouchon, bien agiter et placer dans le noir pendant 10 minutes.
Ajouter 10 mL de solution d'iodure de potassium, rincer les parois avec
de I'eau déminéralisée et titrez avec la solution de thiosulfate sodium
jusqu'au brun clair,

Ajouter 5 mL d'empois d'amidon et finissez la titration jusqu'a disparition
de la couleur bleu-nuit.

Calcul : (25 — volume de thiosulfate en mL) x 13.2 = mL/L riag Ni 149 Make up/ riag Ni 149 Buffer

Correction en riag Ni 149 Buffer = (100 — résultat en riag Ni 149 Buffer) en mL/L
*Des explications complémentaires sont incluses dans la description du produit riag Ni 149 Buffer

Chlorure de nickel

Réactifs nécessaires :

Exécution de l'analyse :

Calcul :

Solution de nitrate d'argent & 0,1 mol/L
Solution de chromate de potassium a 5 %

Prélever 5 mL de bain dans un bécher de 250 mL.

Ajouter 50 mL d'eau déionisée pour diluer.

Ajouter 10 gouttes de solution de chromate de potassium.

Titrer avec la solution de nitrate d'argent jusqu'a ce que le précipité
initialement blanc se colore Iégerement en brun-rouge.

g/L de chlorure de nickel
= mL de solution de nitrate d'argent utilisée x 2,380 = B

g/L de chlorure = mL de solution de nitrate d'argent utilisée x 0,709

riag Ni 149
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Nickel

Réactifs nécessaires :

Exécution de l'analyse :

Calcul :

riag Ni 138 Tenside M

Réactifs nécessaires :

Exécution de l'analyse :

Calcul:

Solution tampon pH 10
Solution Na;EDTA 0,1 mol/L
Murexide (chlorure de sodium 1:100)

Prélever 10 mL de bain dans une fiole jaugée de 100 mL.

Compléter d'eau déionisée jusqu'au repere et bien mélanger.

Prélever 10 mL de cette solution souche dans un bécher de 250 mL.
Ajouter 15 mL de la solution tampon pH 10.

Ajouter 100 mL d'eau déionisée.

Ajouter 1 spatule de murexide. La solution doit étre colorée en jaune
soutenu.

Titrer immédiatement avec la solution Na;EDTA 0,1 mol/L jusqu'au
virage du jaune soutenu au bleu-violet.

g/L de nickel = mL de Na;EDTA 0,1 mol/L utilisée x 5,869 = A
g/L de sulfate de nickel hexahydraté = [A — (B x 0,247)] x 4,48

A = teneur en nickel en g/L
B = teneur en chlorure de nickel en g/L

Glycérine

Solution de Butyle phosphate:

Mélanger: 5 mL Tri-n-Butyle phosphate
500 mL Méthanol
500 mL d'eau déminéralisée.

Prélever 25 mL de bain dans un Erlenmeyer de 300 mL,

Ajouter 3 gouttes de glycérine et bien agiter pour former une couche de
mousse.

Ajouter par 0.5 mL de la solution de Butyle phosphate et bien agiter apres
chaque ajout, jusqu’a ce que la couche de mousse disparaisse dans les
10 seconds

volume ajouté en mL = mL/L riag Ni 138 Tenside M

riag Ni 149
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Sulfamate de Nickel Ni(NH2S03)2 x 4 H20

Réactifs nécessaires : Buffer solution pH 10
Na2EDTA 0.1 mol/L
Murexide (Sodium chloride 1: 100)

Exécution de l'analyse :
Prélever 10 mL de bain dans une fiole jaugée de 100 mL.
Compléter d'eau déionisée jusqu'au repére et bien mélanger.
Prélever 10 mL de cette solution souche dans un bécher de 250 mL.
Ajouter 15 mL de la solution tampon pH 10.
Ajouter 100 mL d'eau déionisée.
Ajouter 1 spatule de murexide. La solution doit étre colorée en jaune
soutenu.
Titrer immédiatement avec la solution Na;EDTA 0,1 mol/L jusqu'au
virage du jaune soutenu au bleu-violet.

Calcul : Volume en mL d'Na;EDTA 0,1 mol/L x 5,869 = Nickel (g/L) = A
[A — (B x 0.247)] x 5.41 = mL/L de solution sulfamate de Nickel
A = concentration de Nickel en g/L

B = concentration chlorure Nickel en g/L
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