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”from an”aqueous acid el ectrolyti.c coatinggbath containi ng one or nore, '
Jcopper’ salts which are soluble in the batp and a free acid, charac--'teri zed
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epi Kohydrl ns with one or nore nitro@gAous conpounds chosen fromthe

I

who consi sting of -the followi ng is added into the bath: a)  substituted. = .
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b) Ies pyrid nes substituées de formu générao

55 ou Rg est un groupo ammo. chioro, ou p-acide acrylique.
c) la 2-vinyl-pyridine,
d) la 2-méthyl-5-vinyl-pyridine,
e) la quinoléine ou la a-amino-quinoléine.
f) l'isoquinoléine, ou o
60 g) le benzimidazole.
On connait d’aprés l'article CA vol. 82, n° 26 30 juin 1975, pages 415-416. le role des colorants
contenant des groupements triphénylméthane dans les bains de culvrage électrolytique. _
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The cryetal violet consgsts: of a variable

QMY - p sition mixture of . .{
hexamet hyl -; pent anet hy CHy etra-;

st h |-pRrar dsani | j ne hydrochlorldes 1
According to the inventjon, the ))ET'a vl gr—cgn- s stl‘ﬂg_ of
hexanet hyl parasoani | in ci'sal hydrochl oN_de of 1d the fol | owi ng formulais:
prefergply enpl oyed: The proportions of the consti3 uents In the ad dltlve
may vary vmthln vmde llimts, a concentration of between a

. pref er abl F“‘&!’P f‘@ﬁ@ﬁ%% qtﬁi' pyI ':-
N, N-di et h fencedsand
F100 g/l ,.a oy f 0.5 gﬁﬁmga @ a

concenta iéﬁan I violet convient et une oonoentration eomprise entre 0.1 et 0.2 N
pour l'acide sulfurique conviem. :
. La présente invention concerne également le. procédé de préparation do I'addltﬂ‘ Le prooédé est:
. caractérisé en ce qu'll comporte les étapes suivantes : : . _ )
45 _ a) on mélange les quatre constituants composant I'additif, :
b) on opére e mirissement du mélange ainsi obtenu & une température comprise entre envlron 58 et
70 °C et de préférence entre 60 et 62°C pendant uutempc compris entre environ 60 et 200 heum et de L
' préféronce de 75 &4 100 heures. - )
' Le mélange des constituants oompoaam l'addltif est eﬁectué dans les proponlons qui ont éﬁ-
50 données ci-dessus. :
" L’additif ainsi préparé peut étre mis en cuvra dans Ie bain acide de cuivrage La: concentration de
radditif dans le bain peut varier entre environ 2 et 100 miA et de préférence 3 et 50 mil.
- En général, on métallise & des températures inférieures & 60° et avec des densités de courant variam_ -
de 0,5 & 10 A/dm?2 La zone d’ampérage donnant les meilleurs effets de brillant varie suivant les:
55 proportions des constituants de I'additif. Par 'emploi de I'additif seion Iinvention, on peut élargir la Zone

‘d’ampérage donnant I'effet brillant maximum et accroitre fa certitude de succés dans la pratique. Comme o

supports métalliques, on peut emplioyer tous les genres de métaux habitueliement affectés & cet usage -
‘comme le fer, le cuivre, I'acler, le zinc et autres métaux communs ou alliages.
Les bains de cuivrage acides dans lesquels peuvent étre utilisés les additifs. selon Vinvention
60 comportent principalement du sulfate de cuivre dont la concentration peut varier entre 50 et 250 g/l ot de
" l'acide sulfurique dont la concentration peut varier entre 60 et 250 g/l. e :
' L'additif suivant I'invention présente une exceliente stabilité chimique en bains acldes, de sorte que
ceux-ci domeurem aptes t fonctlonner méme si I'on opére a des températures de bain relativement--

élevées.
65  Ladditif de ! '-invemion peut s'employer dans les opérationslde cuivrage
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: operatlmmﬁﬁn suivante:  The additive according to the present ‘i nvention Fs -
particularly effective for carrying out the electrol ytl C copperpl ati ng of
print@d ci r-cﬁultaiﬁ gencuivie (GuS0s $HAde by el ectroforning. This additi an
al so be used‘g SivAY®at i on with 20 ot her known agents, such as rﬂ%’.lctl ng .
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the inventi &@&ﬁ%ﬂdducmsmée{ray&%omﬂém wm%nmp%mt Sliniir % FipGretés
~brighte iques;, onl afautd 8 iitreg daBGHif pesparsisaloh I'éxembl c les Ebpots ubtdnus dhinks det ajaut sont
makes. i tbrillests,idukties dtosmas teesiar interme -dastdstiuredu cuivre [déposé est & grain finsret queunag
t he oper¢assumm nﬂPf@W"emst'!) dep@mpm fie tashde £haorthermiaup (IMmessiqna1d sagonges dans 'Gf _

‘the bat heovdure 3,250 ,Egg&mm sl 3 |
t i ?f”- 10 s |
i ol R ey %Mﬁ% |
it ‘makes i tLepaidide Ta conte nﬁ'atloaduwnanmwpomhmngﬂm"ﬂm’“ﬂu“wm“"ﬁmd

aI so a- veuly(emmmmye Goéw-Hi) r&oehcpmparm ﬁﬂWm‘@dﬂ)eﬁﬂm las F?rgﬂiom suivanm o

50 - Intensité : 2 Ampéres
' — Durée : 5 minutes '
— Température : 22-24 °C .
— Agitation : oul
~— Volume d'électrolyte 250 cm’

Dans le cas de Ia cuve de 1 ooo litres, des rajouts d'addmf de 1 litre seront effectués chaquo fois que
- la largeur de la zone briiée sur la plaque de celiuie de Hull atteindra 10 mm. Dans ces conditions, pour
une température inférisure & 26 °C la consommation en additif sera comprise entre 1 et 2 litres pour
10000 Ampéres/heure et la durée de vie du bain avant régénération sur charbon actif sera supérieure a
- 80 1.5 mllllon d’Ampére X heure. : o
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" 1. Procédsé de préparation d'un additif pour bain de culvrage 6Iectro|ytique acide caractéﬂsé ence
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anper e[ er r Pansipngpactaur e acieere de 2R0 ﬁ'ﬁ“a?" i“?fﬁ‘iﬂ“l%‘?‘@gsm@“l“l tres of additive

prepared accofdi after
this addit uxégagé e Eg‘"q%%é %ng%{ﬁ@gw%% A‘%e?’ﬁg Jeaé géteﬁ
structure 13 pggst ;1 nél GpEF pie8éhtdn® ul bpoitis Hﬁlé&ﬂﬂhnﬁoyiﬁ\do RPogRy acki ng
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only to OBPaMe:enEg I"P"\MY'E’H 18¢ Toos dpddith 1 esistant to thermal shock,

and frgm1l to 8 [err] if, in additiondofeghifyese qualities, it is desired to
obtain a fine grain structure of copper. The nonitoring of the additive
concent r.at i Dinsi uneXavé be 1000 fifresde redétailidatiorhde cizouits émbrigés, arsinpdje wnealrLdypntde| |

t est (EI @ommqmoatsmgﬂ%Gr awH || Book Conmpany 1978 pages 148-150) under the
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foll owing conditi ons y: 2 anperes Duration: 5 m nut eg
Tenper®&t ur e"fc r’ﬂ':‘.l‘fa6 gﬁi?és 5 ELectrol yte vol urre1 :50
[err] Inthe |"ﬁelOOOIrtretank 1-litre ad- ditions ofsot.h@

additive are ma e each ti-me the width of the area burnt on the plate of the
Hul | cell rmpradavoirl@fectué von dictrdlyse o mohuﬂrdmbhakmpémn’éw iginer Uescimpurstés 10

t han [ 4r miétailiqees, ad djoute\Sditres d'sdditif ipréparé\splpn l'mmyp rés cet ajout sont

10, 000 arhglianess duesiine of gara. n E 'ﬂaﬁgmfsg"?ftc (9 p;,fm %‘gr eHTRe

with act @?& L‘hgxmpu er tefth [P SHTETp 2,19 our .

La plage de densité de courant utillsable s'étend de 1 & 10 A/dm? si. on souhaite n obtenir qu'un dépdt

45 britlant et résistant au choc thermique, et de 1 & 8 A/dm? si en plus de ces qualités on souhaite obtenir
. une structure a.grains fins du cuivre. i
Le suivi de la concentration du bain en additif peut tre aisément effectué  l'aide du test de celiule de ;

- Hull (Electroplating-Mc Graw-Hill Book Company 1978 pages 148-150) dans les conditions sulvantes :

50 — intensité : 2 Ampéres
— Durée : 5 minutes
— Température : 22-24°C .
- Agitation : oui
= Volume d’électrolyte : 250 cm?

Dans le cas de la cuve de 1 000 litres, des rajouts d’additif de 1 litre seront effectués chaque fois que
la largeur de la zone brilée sur la plaque de celiuie de Hull atteindra 10 mm. Dans ces conditions, pour
une température inférieurs & 26 °C la consommation en additif sera comprise entre 1 et 2 litres pour .
10 000 Ampéres/heure et ia durée de vie du bain avant régénération sur charbon actit sera supérieure &
60 1,5 milllon d’Ampére x heure.
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1. Procédé de préparation d'un additif pour bain de cuivrage electrolythue acide caractérisé en ce
85 qu'il comporte les étapes suivantes :
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