Bdt hs -and procesé for the chem cal polishing of stainless steel surfaces
"The present invention relates to the conposition of baths for the chem cal
pol i shing of stainless steel surfagpes4edémBahem cal polishing of netal
surfaces is a well known techni que [Polissage el ectrolytique et chim que
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bat hs for ess sur es are esc

whi ch conpri Eﬁwenuah mu?damu pa.rmanswn‘aol b&fﬂﬁimn%tbﬁac&s béburfdeb r ' c
acid and péQei Qg,d,&blacg :gg;gmgg el Infariéifrds & 5g a wat er-soluble abietic
conpound whi gh ceieéiabrih,JindénBibrEdontdre deslbahspo e poliséhdibhikfue aDkiRladedien eeierﬂaﬁxﬁ e
Knowd Get hdabie)comprafsit, h soutioklatjubuel, uh slahdear«eid WhidPRdiidub, digidhitrigiedt Fh@dephss- eel
sur f aces i phplidus,ai iaside lgyeresyberzoium svantilenienEsubstitustet urdtaming pivaiathydréssiuble compre-
nant plys de 10 atomes de carbone dans sa moiécule, la solution aqueuse contenant, parlitre, de 0,5 & 5 moles
d'aglde chlorhydrique, de 0,005 & 1 mole d'acide nitrique et de 0,005 & 1 mole d"acide phosphorique.
_ ‘Dans les bains selon invention, I'acide hydroxybenzoique sert d’agent de brillantage. Il peut &tre non
45 substitué tel qus I'acide salicylique ou substitué te} que l'acide sulfosalicylique. L'acide salicylique est préféré
l.'amine ast sélectionnge parmi les amines primaires hydrosolubles dont la molécule comprend plus de
10 gtomes d_@'gerbane_, par exemple entre 11 et 20 atomes de carbone. Les alkylamines primaires comportant
de 11 2 16 atomes de carbone dans leur molécule sont préférées. Les bains selon I'invention peuvent compren-
dre yn mélange d'amines. La teneur optimum en amine dépend de la nature de 'amine sélectionnée. En ragle
80  générale, elle se situe entre 0,001 et 1 g par litre de la solution aqueuse.
Pans une forme de réalisation partiquliére de I'invention, la solution aqueuse du bain comprend, en plus
de I'amine, un additif sélectionné parmi 'lacide perchlorique et les sels hydrosolubles de I'acide perchlorique.
La teneur optimum en cet additif se situs entre 0,001 et 0,5 mole par litre de la solution aqueuse.
Dans une autre forme de réalisation des bains selon I'invention, la solution aqueuse contient un additif
&5 hydroso!ublp capable de décomposer I'acide nitreux. Cet additif a pour fonction de décomposer une partie au
moins de I'acide nitreux qui se forme pendantle polissage d'une surface en acier, comme conséquence d'une
oxydation %ions ferreux libérés dans le bain au cours du polissage. Il est de préférence sélectionné parmi
I'urée et ses dérivés, tels que la thiourée' et les uréines, et sa teneur optimum se situe entre 0,01 et 5 g par



si‘t uat ed preferabjy between 50 and [err]. The invention ains to provide
bat hs desi gned to; achi eve sl ow and efficient chem cal polishing of

stainl ess steel surfaces at oper at | gwo 42 EPEBAL Ur es bel ow 15 [err].
Consequently, the invention relates to baths for the chem cal polishing of-
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| iberated in the bath in the course of polishing. It is preferably selected
fromurea and its derivatives, such as thi ourea and ureines, and its

opti mum content is between 0.01 and 5 g per [CB8re of aqueous solution. The
bat hs i # accordance with this embadi nent ke I nvention are specially
adapted to the polishing treatmenti i n whi ﬁ rati o between the surface

in contact with 10 the bath and ilts vol greater than 10 [err]. The
bat hs accordi ng tfo the invention ar %ngr fi° gy free of ferricyani de and
ferrocygni de ions especially when th t contain perchloric acid. The
appropriate wei gh& proportions: ofn‘t—he ar jyous constituents of the baths
according to the i nvention depend fonlt he¥stai nl ess steel grade subjected to
15 pol i shi ng anfd to the polishingC8gnditions, especially the profile of
the steel article subjected to polishing, its volune, t he vol une of the
bath, i%s lo6 iPREIRd HidtbabiBiie bl @shidrbdblstytd t 0 which it may or may not be
subj\@et ed. Cordafhéint 31inveritioy, I \@inPoss abibiryuél aditdEra balidib dafs 18 dchitioPadubdse Ul ar case
by routine tGMs&oﬁaﬁbséi&bléﬂ@b@ﬁtMey daristeabpihesbion intdatidhS ot (6 @bistamigest 0 t he

i nventi on suiDeslabiétahipes spiaalqpeht redommgndsés rudésciaing setond hesntidnasost celles de formule gé-
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dans !aqus“e :
- Ry déslgne un radical abiétyla, hyt!mablétyle ou déhydroablétyle défini ci-dessus,
. 88 & désigne un radical comprenant au moins un groupe carbonyle, et

- Xa dé‘pigne un atome d‘hydrogéne ou un radical comprenant au moins un groupe carbonyle.
Des exémplas de telles abiétamines, qui conviennent bien dans les bains selon 'invention, sont celles dans
Iesquelles l"un au moins des radicaux X; 3at X, est un radical de formule générale :
i -CHz-R;

i
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20 steels all oyed with chromumand wth nickel at tenperatures between:

20 and [err] conprlse per litre of aqueous solution, between 0.5 and 5 '
nmol es of hydrochloric acid (prefergpua4s2846B10l es), between 0.005 and 1 nole
of nitric acid (preferably 0.05-0.5 nole), between 0.005 and 1 nol e of
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face re ['aire de [a surfacea polir ume uban rmnédansch
whi ch can ﬁ |ngrp un ravail de routine au laboratoire.

35 Dans u e farme d’exécution préféréa du procédé selon 'invention, le bain est mis en oeuvre a une tem-
pérature. prise entre 20 et 65°C, de ?référence entra 35 et 50°C, a la pression atmosphérique normale,
eton mai:IEFnt la surface & polir au contact du bain pendant un temps compris entre 5 et 12 heures.

L'intérst de Finvention va dtre mis en évidence a ia lecture des exemples exposés cl-apras.
Dans les exemples-dont la description sult, on a utilisé des plaques en acler inoxydable de nuance 18/10
_ 40 facier allié au chrome (18,0 %) et au nickel (10,0 %) et exempt de molybdane).
S Dans cl;a__qne exemple, la plaque a été immergée dans le bain de polissage, maintenu & une température
sensiblemént constante et soumis & une agitation modérée. A I'issue de la période d'immersion, la plaque a
616 retirée qu bain, rincée & I'eau déminéralisée et séchée. On a mesuré les paramétres suivants :
: - la profondeur moyenne d'attaque du métal, définie par la relation
45 104

As = s—&- ~.AP
ol '
s désigne l'aire de la plaque (en cm?),
d désigne la masse spécifique du métal (en gfcm3),
80 AP désigne la perte en poids (en g) de la plaque pendant I'immersion dans Ie bain,
Ae désigne la profondeur d'attaque (pm);

- la ruqesnté moyenne arithmétique R,, qui est la déviation moyenne par rapport 2 la surface moyenne
de laplaque [Encyclopedia of Matérials Science and Engineering, Michael B. Bever, Vol. 6, 1 986 Per-
gam n Press, pages 4806 & 4808 (page 4808)] : ,
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_the bat hs according to the invention are those in which the al kyl radi cal
[err] is select dd from acetonyl, 2-oxobutyl, 4-nethyl-2-o0xo-3-pentenyl,

4- hydr oxy- 4- '5 net hyl - 2- oxopentsﬁo.seasmycl opentyl,

4- hydr oxy- 2- oxo- 3- pent enyl, 2- oxocycl o- hexyl, 2,5-dioxohexy| and

2- phenyl - 2- oxoet hyl radicals. The baths according to the invention can

| i kewi se contain products of the trade-pane DEHYQUART (HENKEL), which are
surface-active agents selected 5 ry &rDn $ydyldyri di ni um and quaternary
amroni ym sal ts and conpri sing substitGjed or unsubstituted al kyl , phenyl or
'beF’rzyI radi cal s. The bat hs accordi ng t00t he invention are swtabl e for the
chem cal polishing of any austenitic stainless steel surfaces. They are
especi al | y Suieé migkuted stahtaffpmides fietigh @ifpedrintinicruné pmtsﬁmhtaﬂomia&bmm@rhﬁdﬂen
16 and 26 % bymebé giulatebr taailan ardp una daldd de G bifégale a®,28mdh; 22 % by wei ght of
ni ckel 0 such lasbn!tahe deticnifacprsoubam afigld @incidericeldd/20 Gegrémrighlonild nodesASTOUDS523).

cont ai ni ng nol yﬁdenum (for exarrpl e the steels Al SI-304, 304L, 316 and

316L) . ThErdmareeerie ] to the invention have the special feature of
~achi eving poI i sh}| ng of these stegls at a | ow speed, generally requiring a
contact t iwetween 3 and 12‘thours. They can be used at any
t~errper§tures bet en 15 gq% Ad the boili nﬂ erature, However, they
have the re ‘ﬁ l&'ﬁt: PO ﬁq"r?Q“'%‘BE‘f?é'P?% 1 SLMRRRANt Bar ¥ e at ur es
bel ow [err],’ ":gg f em 8 35 and [err] at standard atnospheric

pressure, thu 1 nﬁ;ﬁé ir use and sinpli- fying the neasures to be
taken for ensghi. [.gc' T%b hmsphere i n polishing workshops. The baths

according to 'li]': 'have the additional advantage 20 of achi eving
hlgbrquallty 0608 o o ldg ,gmjﬂq,f,d joints according to the state of the art.
The i nventi q.@sg&;ngﬂo,{s%&&g@sme,@hpgmm for the polishing of a stainless
st eel surf acevoneGiabsih Ngrokms, whi ch t he surface is brought into contact with
a cheniscal poditeatB iadyrikvaisbunice@0polissage t 87,38, i Nvention, at a tenperature of
bet ween [ err]tempélatids: 48°0e boi | ing tenperature of the bath, for a period of
bet ween 3 anddutée dedimmprsionls @ hewrssra0yiinugps.out t he process according to the

i nvention, tQreamigvéibs réguitdtgsuivantan be brought into contact with the bath in
any sui tabl e waeshémoyenerarithmdtigyee by i rmersi on. The contact time of the
surfac® to be -pypptigpolissoge:R20 wa, hat h nust be sufficiently long for

achi evi ng ef f i'ctiEitde |°t?@“5‘f the surface. :However, it nust 30 not
exceed a cnt?’@j’o \ %tte beyond w{i ch the bath'| oses |ts pol i shi ng

propertlei pti num contact tinme depends on many paraneters, such as

the stgel t he structure and initial roughness of the surface to be
pollshed 0 n ‘the

gi tati on of*ﬁﬂg&‘;ﬁ e 4l gl i e e AR b SR B et ne
surface areg 69 §d and the volume of 35 the bath; it has to be

determ ned i no_ga,glbd-gag,t,;h g}rqug;ase by a routine test int he | abor at or y.
6 1N agpref ergegdmgwg of the process according to the invention, the
batu 0,075 g de trioctylamine,
0.005 mole d'acide perchlorique.
Les conditions opératoires furent les suivantes :
- volume du bain : 870 cm3,
45 - aire de la surface soumise au polissage : 87,3 cm?,
- température : 45°C,
+ durée de I'immersion : 3 heures 15 minutes.
On a relevé les résuitats suivants :
- profondeur d’attaque : 31,3 um,
50 - rugosité moyenne arithmétique :
- avant le polissage : 0,29 um,
- aprés le polissage : 0,18 pm,
brillaﬁce 17 %. i
55 Exemple3 ! 5 !
Ona mis en oeuvre un bain de polissage non-conforme & I'invention, comprenant, par litre :
- 1,5 mole d'acide chiorhydrique,
0.2 mole d'acide nitrique,

! 5



is used at a tenperature between 20 and [err], preferably between 35 and
[err]. at standar‘d at nospheric pressure, and the surface to be polished is
mai ntained in contact with the bat BroQs2@aeperi od between 5 and 12 hours. 5
The advant age of the invention will become evident on reading the exanples
descri bed beI In LD osa'rrgt;]l s whi ch are described bel ow, stainless steel
sheet s of gra ? %Hloyed with chromum (18.0 % and nickel
(10.0 % and chﬁ ' Iﬁ. nun] were used. 10 I n each exanple, the
sheét, m*rq,rogg ,hgmt', eRfilolicuBi N9 bath, which was maintained at a
sub\sfantl al | u@&n@ﬁﬁggpé i éHJs%uﬁé?ﬁLsSUbl ected to noderate agitation. At
t he concl usi orwg,t,, hhsin . 976&®l on period, the sheet was renoved fromthe
bat h, rinsed. b ld&mwhhsadpmaﬁr sa,.dmt;lrl ed. The foll ow ng para- neters
wer e nmeasur ed:iemgérsture : 45%63 aver agej depth of attack of the netal, defined by
t he relsati onshiuge ierininerSionl: aWearee 26mingtesiot es t he area of the sheet (in cn),
d denotes tl0aasqleeies riultats syldntsf * t he met al (in g/ferr], AP denot es the
wei ght | oss ¢i Yeun fi'attdque =Mdem, duri ng i mrersion in the bath, 20

[ err] denot es rugesitéeqyerine gfithmétiqueck: [err]; the nean arithnetic roughness
[err] which is- tetrstimpellssage.3kHimen; with respect to the nean surface of the
sheet [*Encycl opaimdalesplisaage 0228 Sci ence and Engi neering, M chael B. Bever,
Vol . 6, 1986; bilanepri8i- Press, pages 4806 to 4808 (page 4806)]: [err] [err]
25 t he Teas rements being carried out using a tracer equipped with a
tip havi ngE—’g-—P-gél us of curvature of S [err] and the conputer operating with

a cut f va 7t sur ci dent .angl e of 20
degr eeg,£ ( aCC(k))I’ @'ﬁ(ﬁ'}“‘,{?&%&é &% éj'ﬁ"vem °"’§8’P|r}°e'{santo?are>%anpl es:
Y

Exagple 1 5 | 4 Lirachi bath not according to the invention was used
conpri si ng perg ddid facidé pit m},&ﬁ of hydrochloric acid, 0.25 nole of nitric

acid, 0.15 m)oqﬁ 136 Qi |5ue|c acid, 10 . 0.1 g of salicylic acid, 0.1 g
of tripgntyl amwggd&ag}g el e of perchl oric acid. The operating condi ti ons

were as fol | qucondthslsparaftired faRntiablstivan®g0 CNB,
- volume du bain : 970 cm?,
- gire de la surface soumise au polissage : 87,3 cm?,
- température : 45°C,

30 - durée de 'immersion : 3 heures 50 minutes.
On a relevé les résultats suivants : :
. profopdeur d'attaque : 25,1 um, i
- rugosité moyenne arithmsétique :

. a\lant le polissage : 0,28 um,

35 . aprés le polissage : 0,09 um,

+ brillapce : 36 %.

§
Exe__mple_ 5.

40 On a mis en oeuvre un bain de polissage conforme & I'invention, comprenant, par litre :
- 1,5 mole d’acide chlorhydrique,
- 0,2 mole d'acide nitrique,
- 0,2 mole d’acide phosphorique,
- 0,1 g.d'acide salicylique,
45 - 0,076 g de laurylamine,
- 0,005 mole d’acide perchlorique.
Les condltions opératoires furent les suivantes :
- volume du bain : 970 cm3,
- aire de la surface soumise au polissage : 87,3 cm2,
50 - température : 45°C,
- durée de Fimmersion : 4 heures.
On a'rejevé les résultats suivants :
- profopdeur d'attaque : 27,3 pm,
- rugosité moyenne arithmétique :
&5 : . a\iant le polissage : 0,27 um, =
- aprés le polissage : 0,08 um,
. b‘rlllafr:yqe : 38 %.
|
i
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15 r'surface area subj ected to polishing: 87.3 cn2, tenperature : [err],
duration of the |m"rerS|on 3 hours 30 m nutes. The foIIovm' ng results were
found: mean arithnetic roughness: &P o4628646BHef Ore |OO| ishing: 0.29 [err]
after polishing: 0.21 [err], gloss: 12 % Exanple 2 A polishing bath not
according §@mpgg i nvention was used conprising per 25 litre: 1.5 noles of
hydr ochl ortt—acrd, 0:2 nole of nitric acid, 0.2 nole of phosphoric acid,

0.1 g of sal ipp¥hi Q5 nol e of
per\g/hl @ic aciyg m&%@zﬁm‘&g%@ﬁn@h@%@gﬁg@%ﬁﬁm pﬁ"){l/to ume of the

bat 970 an,omeﬁ.airﬁae subj ected to polishing: 87.3 cn2, 35 .

t enper at ure ; o[2awdid d'dtide phdspidrique, t he i mrersion 3 hours 15 minutes. 8 The
fol | owi ng r eswlitgudasids ealibyiguad: depth of attack : 31.3 [err], nean arithnetic
roughness: befo@reg golkirgianing: 0. 29: [err], 5 . after polishing: 0. 18
[err], 19l oss: 0D ﬂqanqldeepmhlm(pmlj shing bath not according to the invention
was used conpi Meper titre: 100 . 1.5 noles of hydrochloric acid, 0.2

mol e of ni t r kes cauditions apémiolres furentflesshivanteRor i ¢ aci d, 0. 1 g of salicylic acid,
0.075 g of di H@k??%ahe”%l@’ . 0.005 nol e of perchl oric acid. The
operating cohdir ﬂﬁ%"’%%"'ﬁ‘??‘tﬂqw 813fmfre of the bath: 970 [err],
surfacé® area’ pol i shing: 87.3 [err], tenperature: [err] 20 .
dur ation of B 'Q'ﬂt' 4'§"Tﬁurs 25 minutes. The follow ng results wer e
f ound: _ narelev s résultats suivan

. profondeur d'attaque : 26,2 um,

- rugosité moyenne arithmétique :
20 - avant le polissage : 0,22 um,
Lo - aprés le polissage : 0,07 pm,
~ - brillance : 37 %.

Exomgle 7

On a mis en ceuvre un bain de polissage non-conforme 2 I'invention, comprenant, par litre :
+ 1,3 mole d"acide chlorhydrique,
- 0,2 mole d'acide nitrigue,
- 0,1 mole d'acide phosphorique,
0 - 0,2 gxd'amde salicylique,
- 0,1gide tridécylamine,
. 0,008 mole d'acide perchlorique. i
Les coriditions opératoires furent les’suivantes :
. volurﬁe du bain : 930 cm?,
35 - alre de la surface soumise au polissage : 84 cm?,
hsmp' rature ;: 45°C, 5
- durée de I'immersion : 4 heures 50 minutes.
On a rejevé les résultats suivants :
. profondeur moyenne d’attaque : 38,6 um,
40 - rugosité moyenne arithmétique :
- -avant le polissage : 0,25 pum,
. aprés le polissage : 0,10 pm,
. bnllance 33%.

. 45 _Exomglea

On'a mis en ceuvre un bain de polissage conforme & I'invention, contenant, par litre :
- 1,8 mole d’acide chlorhydrique,
- 0,2 mgle d’acide nitrique,
o + 0,2 mgle d’acide phosphorique,
- 0,1 g d'acide salicyliqus,
- 0, 075 g de dodécylamine,
- 0,005 mole d'acide perchloriques
0,5 gid'urée. :
55 Les coriditions opératoires furent Ies;sulvantes
- volume du bain : 1050 cm®,
- - aire de la surface soumise au. polissage 63 cmz,
- température : 35°C,
- durée€ de I'immersion : 8 heures 40 minutes.

§ 7
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“depth of attack: 27.1 [err], mean arithnetic roughness: .. before polishing:
0.31 [err], 254 . after polishing: 0.22 [err], gloss: 13 % Exanple 4 A
pol i shing bath becor di ng to the | ERes2ed®BNas used conprising per litre:
1.5 nol es of hydrochloric acid, 30 . 0.2 nole of nitric acid, 0.2 nole of

phosphori c ggk phievéied resuitdls ssdntsCy! i ¢ acid, 0.075 g of |aurylam ne. The
operating coOpiohdedithoydfeattaqub 03d s 35 . volume of the bath: 970 [err],
surface areanguiis aienfe arthnidBqieshi ng: 87.3 [err], 9 tenperature: [err],
duyr atison of t.nevahiiepdiisdager oRshr s 50 mnutes. The following results were
found: depth .Obpriadle peliksaget0,00 yn2rr], 5 . mean arithnetic roughness: .
before pol isBriagace:@8%3 [err], . after polishing: 0.09 [err], gloss:36%
Exanple 5 10 , A polishing bath according to the invention was used
conpri si r&g_wgg itre: 1.5 noles of hydrochloric acid, 0.2 nole of nitric
acid, 9.2 nol e pf phosphoric aciid, 0.1 g of salicylic acid, 15 . 0.075 g
mis@n oRre s bein g pollepge opfprime adinventiont pampmsantcrer it : condi t i ons
vere as fol1 dfeeledscidpehlogydtigye bat h: 970 cnB, surface area subjected to
pol i shing: B8928Mledapidentsigue, ~ { onperature : [err], duration of the
i mer si on: 4%4BRPe TadenPhopengYs. g results were found: depth of attack: 27.3
“[err] ¥ nean E SR f'c’ﬁ“ﬂ& hness: 25 . before polishing: 0.27 [err],

P
. : ? i p
after polish o5k moém?bt%fm wﬂquabl. 0ss: 38 % Exanple 6
Les conditions apératoires furent les suivantes :
- volume du bain : 970 cm?, _ _
20 - gire de la surface soumise au polissage : 87,3 cm?,
: - température : 45°C, .
- durés de I'ilmmersion : 3 heures 50 minutes.
On a relevé les résuiltats suivants :
- rugosité moyanne arithmétique :
25 - avant le polissage : 0,22 um,
- apreés le polissage : 0,11 um,
- brillance : 21 %.

Secande série Fexemples : exsmples de référence

Celte ,aérls d’exemple concerne des e_ssalé qui ont 616 effectuds avec des bains qui ne sont pas conformes
a l'invention. ’

e YN

On a mjs:en oeuvre un bain de polissage comprenant, par litre :
. 1,5 njole d'acide chlorhydrique, |
. 0,2 mole d'acide nitrique, !
- 0,2 mole d’acide phosphorique,
%0 - 0,1 g d'acide salicylique.
Les conditions opératoires furent les suivantes :
- volume du bain : 970 cm?,
- alre de la surface soumise au polissage : 87,3 cm?,
. température : 45°C,
45 - durée de I'immersion : 3 heures.
On a relevé les résultats suivants :
- profondeur d'attaque : 29 um,
- rugosité moyenne arithmétique :
- ‘avant le palissage : 0,26 um,
& _- aprds le polissage : 0,23 pm,
- brillgnge:7%.. .

Exe,mgl‘_e "

I

58 Ona r:jéen oeuvre un bain de poliséage comprenant, par litre :

et

- 1,5 njale d"acide chlorhydrique,
- 0,2 mole d'acide nitrique,

- 0,2 mpole d’acide phosphorique,
- 0,1 gid'acide salicylique,

%



| "‘A*por‘i'shi ng bath according to the invention was used conprising per litre:

30 . 1.5 nDIe$ of hydrochloric acid, 0.2 nole of nitric acid, 0.2 nole of
phosphoric acidj 0.1 g of salicyl ERo4saeis B35 . 0.005 nol e of perchloric
acid, 0. Ig of urea. 10 The operating conditions were as follows: volune

of the bath; 07035 [,lg@-gl,d 26, area subjected to polishing: 87.3 [err],
t enper at ur ej o 5o he i mrersion: 4 hours. The foll ow ng
Led &3h ératoi rht I3 Buifdntels -

results vverev&g.ugl b denf attack: 26.2 [err], nmean arithmetic roughness:
bG‘\f/GY . pol i Shlr@&la@ur%&&ﬁﬁihfs&auﬂdksage:87,3arf\‘.e_r p0| ishing: 0.07 [err], gloss:
37 % Exanpl eempeitupeddssd)i ng bat h not according to the invention was used
conpri Si Nng paréb dé Inemdrsion : 3 here8 N0l es of hydrochloric acid, 0.2 nole of
nitric aci dOn@ reevites essulfatgqmoivsyszoric acid, 0.2 g of salicylic acid, 0.1 g of
tri decyl am nerofgd@eur d'atteQuex(8.2nam e, of per chI oric acid. The operating

condi t'? ons weugesitéanoyerin axithmétiqus : ‘upe of the bath: 930 [err], surface area
subjected to p@Eﬁ"S'HP?I 8084 4em]r tenperature : [err], 25 . duration of
the i mmersion: agrénigge! $tes. The fol | owi ng results were found: mean

depth of atté’ °°5‘£9°’6 err rrean arithmetic roughness: before polishing:
0.25 [err] p"a""’h

] _
emples 4.5, 1"6§§°"" Dhtenys aux Ples3 A
pol i st n @%ﬁoé Uﬂﬁ?? 'f’?fgsﬂpﬂ‘(fg:;;? ’\'/%E‘“ﬁ‘l qUleonepne eryagsigatiedience 1 6
nol es of * 35 0.2 nol e of nltrlcaC|d 0.2 nole of
phosphoric acid.

Revendications

20
1. Bains pour e polissage chimique de surfaces en acler inoxydable, comprenant, en solution aqueuse, un
mélange d'acide chlorhydrique, d’acide nitrique et d’acide phosphorique, et un acide hydroxybenzoique
éventueliement substitus, caractérisés en ce qu'ils contiennent, par litre de solution aqueuse, de 0,5 2

5 moles d'acide chlorhydnque, de 0,005 & 1 mole d'acide nitrique et de 0,005 & 1 mole d’acide phospho-

25 rique, et en ce qu'lls comprennent, dans la solution aqueuss, une amine primaire hydrosoluble, compre-

nant plus de 10 atomes de carbone dans sa molécule.

2. Bains selon la revendication 1, caractérisés en ce que le nombre d'atomes de carbone de I’'amine est
compris entre 11 et 20.

3. Bains selon la revendication 2, caractérisés en ce que I'amine est une alkylamlne comprenant entre 11
et 16 a*tomes de carbone.

4. Bains selon f'une quelconque des revendicat lons 1 & 3, caractérisds en ce que I'amine est présente dans
la saluiion aqueyse en une quantité comprise entre 1 et 1000 mg par litre de solution.

5. Bains ielon I'une queiconque des revendicatlons 144, caractérisés en ce qu’ﬂs sont exempts d'ions ferri-

cyanuse et I'lons ferrocyanure.
' .
6. Bains sgl_,on l'une _qqe_lo_onque des revendications 1 & 5, caractérisés en ce qu'ils comprennent, dans la
L 40 solution aqueuss, un additif sélectionné parmi Facide perchlorique et les sels hydrosolubles de I'acide
T perchiorique.
7. Balns éo;lon F'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisés en ce qu'ils comprennent, dans la
solutio;n-aqueuse, un additif capable de décomposer 'acide nitreux.

8. Bains selon la revendication 7, caractSrisés en ce que I'additif cepable de décomposer Pacide nitreux est
sélectionné parmi'urée et les dérivés de l'urée.

9. Bains selon I'une quelconque des revendications 1 & 8, caractérisés en ce qu'ils comprennent, par litre
50 de solution aqueuss,
. entre 0,5 et 5 moles d’acide chlorhydrique,
. entre 0,005 et 1 mole d'acide nitrique,
. entre 0,005 et 1 mole d'acide phaosphoriqus,
. entre 0,001 et § g d'acide hydroxybenzoigue,
55 . aﬂtra 0,001 et 1 g d'amine,
. .er,htra 0 et 0,5 male de I'additif:sélectionné parmi I'acide perchlorique et les sels hydrosolubles de
I'deide parchiorique,
. antre O et 0,500 g de Padditif capable de déoomposer Pacide nitreux
S §

i : H
¢ !
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0.1 g of sallcyllc acid, 0.075 g of dodecyl am ne, 0.005 rml rchloric
acid, 0.5 gofurea. 5 The operating conditions were a gi’ ”m””m
of the bat h: 1,050 cnB, surface area subjected.to polishings

tenperature: [err], duration of FERO4PHPASBY on: 8 hours 40 ni nut es.

The follow ng results were found: nmean depth of attack: 30 [err], rrean
arithneti c. n@oghoe aaciddRfchiomupol i shing: 0.25 [err], after polishing: 0.09
[err], 15 Les.cogflitidasopsriibiras fulantdsgsuivar®esA pol i shing bath according to the

i nventi on wasurnsdchanodp0én® ng per litre: 1.7 noles of hydrochloric acid,

0.2 ol e of aine dela surface shumid@au poliss@ge:B7¥wimd of phosphoric acid, 0.1 g of
sal i cyl i c atsmpéra@red3§°G of nyri styl am ne, 0.005 nole of perchloric acid.

The oper at i Agéednidmmergion: JRepmdsas fol lows: 25 . volune of the bath: 970
[err] surfﬁ&é'&!ﬁ*’é!ﬂ&ﬁ}a&’cﬂ‘wtﬁo pol i shing: 87.3 cnR, tenperature :[err],
dur at i on of P S‘"hours 50 minutes. The fol | ow ng results were

f oundf ) %??V roughness before polishing: 0.22 [err],
af ter poI i Shl ﬁ nt p‘%] ;% ?’:g'bl ss: % Second series of exanples :
S

~reference e, of exarrpl e relates to experinents when were

o i ‘fﬁﬂ’aﬁf"wﬁaw@ %’E‘a%;}ﬁ?fsaé?a%s?ﬁi‘fﬁém i et e

acid, O. s‘ij’Q@ue% lséags.C!

Revendications
20 _

1. Bains pour le polissage chimique de surfaces en acier inoxydable, comprenant, en solution aqueuse, un
mélange d'acide chlorhydrique, d"acide nitrique et d’acide phosphorique, et un acide hydroxybenzoique
éventuellement substitué, caractérisés en ce qu'lls contiennent, par litre de solution aqueuse, de 0,5 &
§ moles d’acide chiorhydriqus, de 0,005 & 1 mole d'acide nitrique et de 0,005 & 1 mole d'aclide phospho-

25 rique, et en ce qu'ils comprennent, dans la solution aqueuse, une amine primaire hydrosoluble, compre-
nant plus de 10 atomes de carbone dans sa molécule.

2. Bains selon la revendication 1, caractérlsés en ce que le nombre d'atomes de carbone de I'amine est
compris entre 11 et 20.

30 o .
3. Bains §elon la revendication 2, caractérisés en ce que I'amine est une alkylamine comprenant entre 11 -
et 16 a’tomes de carbone.
4. Bainsg selon I'une quelconque des revendieations 1 & 3, caractérisés en ce que I'amine est présents dans
35 la solution aqueuse en une quantité oomprise entre 1 et 1000 mg par litre de solution.
5. Balns selon "'une quelconque des revendications 1 3 4, caractérisés en ce qu’ils sont exempts d'ions ferri-
cyanunjo et d’ions ferrocyanure. 3
6. Bains selon Fune quelconque des revendications 1 & 5, caractérlsés en ce qu'ils comprennent, dans la
40 solution aqueuse, un additif sélectionné parmi I'acide perchiorique et les sels hydrosolubles de I'acide
perchiorique.
7. Bains selon 'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisés en ce qu'ils comprennent, dans la.
solution aqueuse, un additif capable de décomposer I'acide nitreux.
45

8. Bains selon larevendication 7, caractérisés en ce que 'additif capable de décomposer I'acide nitreux est
sélactionné parmi {'urée et les dérivés de 'urée.

9. Bains selon 'une quelconque des revendications 1 4 8, caractérisés en ce qu'ils comprennent par litre
50 de solution aqueuse,
. entre 0,5 et 5 moles d’acide chlorhydrique,
. entre 0,005 et 1 mole d'acide nitrigue,
. entre 0,005 et 1 mole d'acide phosphorique,
. entra 0,001 et 5 g d’acide hydroxybenzoique,
55 . antre 0,001 et 1 g d'amine,
. entre 0 et 0,5 mole de I'additif sélectionné parmi 'acide perchlorique et les sels hydrosolubles de
I’aclde perchlorique,
. er;tre 0 et 0,500 g de I'additif capable de décomposer I'acide nitreux.

P -
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5 .-"0.2 nol e of phosphoric acid, 0.1 g of salicylic acid o
~conditions were as follows: volune of the bath: [err], surfa,m,"ﬂm]m“m,”",
subjected to polishing: 87.3 cnR, Efose2esé®nperature: [err], durtat tonto

the i mmersion: 3 hours. - The fol I owi ng results were found: depth of attack :

29 [err], 4HEpRcsHs Bﬂ Ius%a o U6 Elrface o %?ar dabiB e iﬁ &P& .ﬁé? JLQ: Qeﬁﬁc:nia%(r]
after poI | sh §a f ﬁ‘JsE o ch &ggo

~used conpri Sbé}&uﬁ Eﬁmﬁ‘betlaterﬂpéétdw &ﬁm 36 H% aﬂtrdn%n?ps rIQ r%re@ e
of nitgi c acko res. 0l € of phosphoric acid salicylic acrd

nol& of perchl or| c acid. 25 The operatr ng condltlons were as foI I ovvs.
vol unme of 14.herokéé aelorda@vendication 10; cardciétiess enice qu'chudgleda emplératare dobairsdnire 36 ot 80PC3
[err], tenperature: [err], duration of the inmmersion: 3 hours. 30 The

foIIovvr ng results wer e found depth of attack : 31.2 [err] mean arithnetic
roughnesspibem_ Ushe i shing: 0.24 [err], after polishing: 0.22 [err] 35 .

gl oss: 8% 13 Conparison of the resul ts obtai ned |n Exa Ies 4, 5,

and 9 wit At Rédes llgbﬁ“ ?é'a" P?l"’ER be'ih'ﬁﬂhen gus 'sstffzr‘*'m tﬂgﬂe g 'h >
progress pro §

obt ai ned on - ’B;}{bf ‘:y 'f"ﬁg "°td g%ﬁ s un o umg\ NG
i - Balhs fOPa' sie n ﬁ #ﬁu Jn énstnffamme
conpri si ng, E,g ure 1y ro es

acid and pho phorl C acr d

2. BédergemaR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnot daR die Anzahl der Kohlenstoffatome des Amins zwi-
20 schen 11 und 20 liegt.

A 3. Béder ﬁemils Anspruch 2, dadurch gekennzeich net.'dal'.'. das Amin ein Alkylamin ist, das zwischen 11 und
16 Kgﬁlenetoffatpm umfal!.t

4. Béder gemél& einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzelchnet, da@ das Amin in der wﬁl!.rlgen L&-

» sung in einer Msnge zwischen 1 und 1000 mg pro Liter der L8sung enthalten Ist.

5. Bé#der gem#R einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daR sie frel sind von
Ferricyanidionen und von Ferrocyanidionen.

3 6. Béader gemaR einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daR sie in der waRrigen Lésung el-
nen Zusatz. ‘ausgewdhit aus der Perchlorsdure und den wasserldslichen Salzen der Perchlorsgure, ent-
halten.;

7. Béder §emil's einem der Ansprﬂche ﬂ bis 8, dadurch gekennzeichnet daf sie in der walsrigen LSsung ei-
35 nen quatz enthalten, der fahig Ist, die salpetrige Séure zu zersetzen.

8. Béder gemals Anspruch 7, dadurch ;gekennzeichnet, da® der Zusatz, der fahig ist, die salpetrige S&ure
B ) zersetzen. ausgewdhit ist aus Harnstoff und den Derivaten des Harnstoffs.

9. Béader gaméls einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB sie pro Liter wéRriger Losung
S - Zwigchen 0,5 und 5 Mol Salzsaure,
- - zwischen 0,005 und 1 Mol Salpetersiure,
zwigchen 0,005 und 1 Mol Phosphorséure,
zwlschen 0,001 und 5 g Hydroxybenzoesaure,
zwischen 0,001 und 1 g Amin,
zwischen 0 und 0,5 Mol des aus der Perchlorsdure und den wasserlGslichen Salzen der Perchlior-
séure ausgewdhlten Zusatzes,
2wischen 0 und 0,500 g des Zusatzes, der fahig ist, die salpetrige S&ure zu zersetzen, enthalten.

1

10. Vérfahren Zum Polieren einer Oberfl&che aus rostfrelem Stahl, demzufolge man die Oberfiiche miteinem
chemischen Polierbad entsprechend einem der Anspriiche 1 bis © in Beriihrung bringt, bei einer Tempe-
ratur zwischen 20 °C und der Siedetemperatur des Bads, wihrend eines Zeitraums von 3 bis 12 Stunden.

1. Verfahren gemaR Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, da man die Temperatur des Bads zwischen
35 und 50 °C festsetzt.

10



"5 &nd a substituted or unsubstituted hydroxybenzoic aci dwm m

that they contain, per litre of aqueous solution, fromO0.5 ﬂm”!ﬂ
hydrochl oric acirfd, from 0.005 to EpuwokesssiBii tric acid and from d. 085 o
mol e of phosphoric acid, and in that they conprise in the aqueous sol ution

a water-sg {g,me primary am ne conprising nore than 10 carbon atons in its
nol ecul e. f 2 - Baths according to Caim1l, characterized in that the

nunber of 4.C ag i tordheXiNBmicd) psuemnmﬂﬁnesssst&ﬁ;ume cdrhpridiRg], i’ hueckis solftidh,Winixture
acgor di ng t Cofldidchioro ack) @E&ﬁn&ﬁdﬂpﬂoﬂc icibndle YabsRiked Rr bridutRBut® hydroybédoRM NeE
CO”D“ Si ng bgidungractekitedin thatltfeyEar Beﬂﬁr@ﬁﬁqudbussoﬁﬂ%ﬁoﬁoswmo?ﬁydﬂ:BMorlane
of Clains 1 éck, flom 0.008 t8.atnflel of Alticiabid blEdront (160536 Rdleioh pHakEhot Hold] dhdliiBatakyEOUS
sol ution in ampAlLtié aduedussshitiod a akter-sbiuble Priniegly fifiifie dombristhg @lore3dnUb dtbon sibfhs5. -
Bat hs accor dinngmhlmbny one of Clainms 1 to 4, characterized in that they are
free ob ferrlcyénl de ions and ferrocyanide ions. 6 - Baths according to any
one of O %i nigths aceprding to Claimy 1, chargciegepd; "ff"!tﬁ'%&""tnhﬁff carpon alopf{n thesgning s i ve
sel ected froﬁl"ﬂ fhloric acid and the water-sol uble salts of perchloric
acid in (Re EeatRudH HhirO charkoarisit ¥t 6 Gfifllh Bty boriHin lordef i1Eha - 1 ©
6, characterigZafon dohd)dl [ hey conprise, in e agueous so tlon

addi ti¥e capabl g of decorrp05| ng pitrous 30 acid. 8 - Baths accordl ng to
G aim7, &hoBattetaetordingdo any ohheﬂclaihﬂ ol tHaracivrized hathdt ehe Gining GOPesPALSH theaduedus OUS
acid i s sel ewlutich i sroamauntdbatwamd! anddH00ing periitré afeslutiod.S 9 - Baths

accordi ng to any one of Clains | to 8, characterized in that the%/' conpri se,
per i z%r e%ofB L?@‘E?Ef’é“gé%'ﬂﬂ‘?)?f Clajyps 148 drheyadierizedin that fay.aee frge of forrioyakde iops and

aci d. bet wedfr VTJ"B’S W*d 1 nole of nitric acid, 15 between 0.005 and 1

moi-€ of pgospha aﬁuﬁm P %%.a Ghizga %g&avs
bet ween O%rcﬂﬂﬁbébidan@ he@rg?elns%lubl ﬁﬁéé’%% Ioﬁcrﬁi ﬁ:ﬁ?‘ & QhjutioR© ag%'t've

selectedfromperch oric acid wat er - sol ubesats of
perchlaeri T oBste acdaeingtcany &\ea:nclai&s % &Gs _@améteﬁiein geltthdyi compriaé [irethe atjuedus solution,
deconposi ng anisdditivesamable df dedénposiny niteems acid, or t he pol i shing of a stainless

st eel surface accord| aﬁto whi ch the surface is brougﬁgo Into contact with

a bath fof R M7 a’&@&'&?ﬁf‘ﬂ@"‘[’?ﬁ"fwmm% TpRosing Bifrops agid is ge-9
at a tenperd?”t&?démﬁ‘f" ¥$8- and t.he boiling tenperature of the bath,

for a%erjodg e“fﬂi a%ﬁ%@%?owcﬁ%sq% &afa]:‘iﬁzgd Egﬁﬁ?imﬁg&gr Im'g ota(a%leq@éom 10,

character| z n ot e tenperature o gul'a ween 35
and [err]. o be stween 0.5 and 5 moles of hydrochloric acid,
e bgtween 0.005 and 1 mole of nitric acid,
36 o bgtween 0.005 and 1 mole of phosphoric acid,

e bétween 0.001 and 5 g of hydraxybenzoic acid,
¢ bétween 0.001and1g of aming, _
o bétween 0 and 0.5 mole of the ?dditive selected from perchioric acid and the water-soluble salts of
pérehioric acid,
40 . btheen 0 and 0.500 g of the addltwe capable of decomposing nitrous acid.

10. Process for the polishing of a stainless steel surface, according to which the surface is brought into contact
with a bath for chemical polishing according to any one of Claims 1 to 9, at a temperature of between
20°c.§f'ng the boiling temperature of the bath, for a period of between 3 and 12 hours.

.61, Pr_ogesf._,s. according to Claim 10, characterized in that the temperature of the bath is regulated between
35 and 50°C.
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