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@ Verfahren zur Entzunderung der Oberflache von metallischen Werkstoffen.

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entzunderung der
Oberflache von metallischen Werkstoffen mit einer sauren
Beizlosung.
Zur Vermeidung bzw. Verringerung von Materialverlu-
sten und zur Verbesserung der Oberflachenbeschaffenheit
wird die Werkstoffoberfiache kurzzeitig mit einem Gemisch
von Ortho- und Diphosphorsaure bei einer Temperatur von
etwa 90 bis 300°C in Kontakt gebracht. In Abhangigkeit von
der Konzentration der Beizlosung an Diphosphorsdure und
der gewahlten Temperatur sind Behandiungszeiten von 5 bis
20 sec vorgesehen.
| o Das erfindungsgemafie Verfahren eignet sich vornehm-
< lich fir die Entzunderung von Oberflachen beryliiumhaltiger

Legierungen, insbesondere berylliumhaltiger Kupfer- und
&F Nickellegierungen, bzw. fir die daraus hergesteliten Bander
I oder Fertigteile.
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Verfahren zur Entzunderung der Oberfliche von

metallischen Werkstoffen

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entzunderung der
Oberfldche von metallischen Werkstoffen mit einer sauren

Beizlosung.

Bekanntlich miissen in der Hegel die sich auf der Oberflédche

von metallischen Erzeugnissen bei der Wdrmebehandlung bilden-
den Oxidschichten entfernt werden, ehe die Erzeugnisse einer
weiteren Verarbeitung unterzogen werden konnen, Die Erzeugnisse,
beispielsweise Halbzeuge wie Bdnder, Drdhte oder Rohre
beziehungsweise Fertigteile, wie ausgehértete Federn, werden
daher einer Beizbehandlung unterzogen, wobei es hdufig darauf
ankommt, lediglich die Oxidhaut, die sogenannte Zunderschicht,
zu entfernen, ohne dall die darunterliegende Schicht des

Metalls oder der Metallegierung angegriffen wird.

18. 10. 1979 Ge/Ha
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Nun haben aber Beizldsungen, die den Zunder entfernen, oft

den Nachteil, ipn mehr oder minder starkem MaBe auch die
nichtoxidierte Schicht der Erzeugnisse anzugreifen. Dies fiihrt
zu erheblichen Materialverlusten des Grundmaterials h#ufig
verbunden mit einer Aufraubung von dessen Oberfléche, ins-
besondere wenn die Metalloxide in der Beizlosung nur schwer
loslich eind und der Oxidbelag erst nach Anlosung des Grund-

materials entfernt werden kann.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Entzunderung
der Oberfldche von metallischen Werkstoffen derart auszuge-
stalten, daB kein oder nur noch ein sehr geringer Material-
verlust auftritt. Gleichzeitig soll dabei die Oberfldchen-

beschaffenheit verbessert werden.

ErfindungsgemdB wird dies dadurch erreicht, daB die Werkstoff- .
oberfliache mit einem Gemisch aus Orthophosphorsdure und
Diphosphorséure bei einer Temperatur von etwa 90 bis 300°C fiir

einen Zeitraum von 5 bis 20 sec in Kontakt gebracht wird.

Gegeniiber den bisher bekannten Beizverfahren unterscheidet
sich das Verfahren gemdB der Erfindung insbesondere dadurch,
daf die Entzunderungsbehandlung bei einer relativ hohen Tempe-
ratur durchgefithrt wird und daher die Reaktionszeit der Werk-
stoffoberfldche mit der Beizldsung relativ kurz gewihlt werden
kann. Dies filhrt dazu, daB elektronegative metallische Werk-
stoffe, die gegeniiber Wasserstoff edler sind, wie z. B. Kupfer
oder Silber, von der Beizldsung nicht oder in einem nur sehr
geringem MaBe angegriffen werden. Bei elekiropositiven
metallischen Werkstoffen, die also unedler als Wasserstoff
sind, ist der Angriff auf das Grundmaterial infoige der
kurzen Behandlungszeit erheblich geringer als bei den bisher

bekannten Verfahren.
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Die Beizgeschwindigkeit, d. h. die Zeit, die notwendig ist,

die Metalloxide von der Werkstoffoberfldche abzuldsen, hingt
wesentlich von der gewdhlten Konzentration der Beizlosung

an Diphosphorsdure und von der gewdhlten Temperatur ab, bei der
die Beizldosung mit der verzunderten Werkstoffoberfldche in
Kontakt gebracht wird., Und zwar steigt die Beizgeschwindigkeit
mit zunehmender Temperatur und wachsendem Diphosphorséureanteil
an. Die Endkonzentration des Diphosphorséureanteils innerhalb
der Beizldsung ist dabei entsprechend der Gleichgewichts-

reaktion

——
2 H,PO, == H,P,0. + By

ebenfalls temperaturabhéingig. Bei Temperaturen oberhald 42°c
beginnt sich HQO abzuspalten und verdampft bei héherer Tempe~
ratur aus der BeizlOsung. Bei 220°C stehen z. B. nach geniigend
langer Erwirmung der Beizlosung etwa 70 Gew.% H4P207 mit

30 Gew.% H3P04 im Gleichgewicht. Eine Beizldsung aus Ortho-
phoshorsdure und Diphosphorsdure kann nun entweder dadurch
erhalten werden, daB handelsiibliche sogenannte "thermische"
Phosphorsdure (85%ige wissrige HSPOQ—Lasung) erhitzt wird,

bis der Gleichgewichtszustand erreicht ist und sich die
jeweils gewiinschte Diphosphorsédure-Konzentration eingestellt
hat. Es kidnnen aber auch entsprechende Anteile an Ortho-
phosphorsédure und Diphosphorsdure direkt zum jeweils gewiinsch-

ten Verhdltnis gemischt werden.

Die Entzunderungsbehandlung mit einer Beizlosung aus Ortho-
phosphorsdure und Diphosphorsédure kann vorteilhaft derart
vorgenommen werden, daB die Beizldsung auf mindestens 120°C
erhitzt und dann mit der Werkstoffoberflache kurzzeitig,
beispielsweise einige sec in Kontakt gebrachit wird. Band- oder
drahtformiges Material kann dabei beispielsweise im kontinuier-
lichen Verfahren entzundert werden, wobei das Material ein ent-

sprechend zusammengesetztes Beizbad durchlauft.
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Vorzugsweise kann das erfindungsgeméBe Verfahren jedoch auch
derart durchgefiihrt werden, daB zuniachst die Werkstoffober-
fldche des zu beizenden Materials auf die Behandlungstempera-~
tur erhitzt wird und erst dann mit der Beizldsung aus Ortho-
phospborsdure und Diphosphorsdure in Kontakt gebracht wird,
wobei sich die Beizlosung wihrend dieser Bebandlung

entsprechend erwdrmt.

Als besonders vorteilhaft hat es sich herauséestellt, das
erfindungsgemidfe Verfahren auf berylliumhaltige Legierungen,
beziehungsweise auf daraus hergestellte Binder oder Fertig-
teile anzuwenden, da insbesondere beim Gliihen dieser Erzeug-
nisse asuch unter Schutzges, z. B. im Wasserstoffstrom, das
nahezu in allen bekannfen Beizldsungen unlésliche Beryllium-
oxid auf der Werkstoffoberflédche entsteht. Besonders giinstige
Ergebnisse in Bezug auf den Materialverlust konnten bei Kupfer-
basislegierungen mit etwa 0,3 bis 2 % Berylliumanteil gefunden
werden, da hierbei lediglich das Berylliumoxid durch die Beiz-
16sung gelést und das Grundmaterial nicht angegriffen wird.
Ferner wies des bevorzugte Material auch eine erheblich
bessere Oberflﬁéhenqualitét auf, insbesondere keine Aufrauhung
der Oberfliche.

Anhand von zwei Ausfiihrungsbeispielen so0ll die Erfindung noch

ndher erldutert werden.

Beispiel 1

Nach der Aush@rtungsbehandlung eines Bandes aus CuBe 1,7 ,
einer Kupfer-Beryllium~Legierung mit 1,7 Gew.% Beryllium,

weist die Oberfldche dieses Bandes eine geschlossene Schicht
aus Berylliumoxid in einer Stdrke von etwa 50 nm auf. Zur Ent-
fernung dieser Oxidschicht wird die Bandoberfldche im Durchlauf

mit einer auf 180°C erhitzten Beizl0osung aus einem Gemisch von

aly
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Orthophosphorsdure und Diphosphorsdure behandelt. Die Beiz-
l6sung enthdélt bei dieser Temperatur etwa 30 % Diphosphor-
sdureanteil. Nach etwa 5 sec Behandlungsdauer weist das

Band eine blanke Oberfldche auf, ohne daB Materialabtragungen
des Grundmaterials stattgefunden haben. AnschlieBend wird das
Band in Wasser gespiilt und in einem weiteren Bad durch kurz-
zeitiges Tauchen in eine 2 %ige Chromsdurelésung passiviert.
Hiernach wird das Band erneut gespiilt und dann getrocknet.

Im Falle einer weiteren Oberflédchenbearbeitung, beispiels-

weise einer galvanischen Behandlung, entfdllt selbstver-

stdndlich das Passivieren.

Beispiel 2

Ein Band aus einer aushdrtbaren Federlegierung auf Nickelbasis,
die etwa 2 Gew.% Beryllium enthdlt, weist nach einer Durchlauf-
glihung im Wasserstoffstrom eine geschlossene Berylliumoxid-
schicht in einer StHirke von etwa 60 nm auf. Zur Beseitigung
dieser Oxidschicht wird die Bandoberfldche mit einer auf

180°¢ erhitztenBeizlosung aus einem Gemisch von Orthophosphor-
sdure und Diphosphorsdure behandelt. Die Behandlungszeit
betrdgt hierbei etwa 5 sec . AnschlieBend wird die Bandober-
fléache in Wasser gespiilt und getrocknet. Das Band weist nach

dieser Behandlung ebenfalls eine reine und stark glénzende
Oberflédche auf.

Das erfindungsgemédBe Verfahren kann beispielsweise auch so
durchgefihrt werden, daB das zu beizende Material mit der
Beizlosung bespritht wird. Dies hat den Vorteil, daB das sonst
fiir die Entzunderungsbehandlung notwendige BeizgefdB, das nor-
malerweise aus einer metallischen Wanne besteht, die gegen den
Angriff der heiBen Sdure mit einer Polytetrafluoréthylen~-

auskleidung geschiitzt ist, entfallen kann. Ferner hat der
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guperst geringfiigige Angriff der Beizldsung auf des Grund-
material noch den Vorteil, daB beispielsweise auch fertige
ausgehéirtete Federn aus hochwertigen Federwerkstoffen gefahr-
los einer Entzunderungsbehandlung unterzogen werden kénnen,

ohne daB ein nachteiliger EinfluB auf die Dimension, beziehungs-
weise die mechanischen Eigenschaften der Federn befiirchtet

werden mufl.

ety
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Entzunderung der Oberfldche von metallischen
Werkstoffen mit einer sauren Beizlosung, d adurch ge-~-
kennzedichnet, daB die Werkstoffoberfldche mit einem
Gemisch aus Orthophosphorsfiure und Diphosphorsédure bei einer

Temperatur von etwa 90 bis 300°C fiir einen Zeitraum von 5 bis

20 sec in Kontakt gebracht wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenna-
z e i1chmnet, daB die Werkstoffoberfladche mit einem auf
mindestens 120°C erhitzten Gemisch aus Orthophosphorsdure

und Diphosphorsdure in Kontakt gebracht wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, d adurch gekenna=-

z eichmnet, daB die Werkstoffoberfldche erhitzt und mit
einem Gemisch aus Orthophosphorséure und Diphosphorsdure derart
in Kontakt gebracht wird, daB sich das Gemisch wdhrend der

Behandlungszeit auf die erforderliche Temperatur erwdrmt.

L, Anwendung des Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 3

auf die Entzunderung der Oberfléche von berylliumhaltigen

Legierungen.

5. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 4 auf Kupfer-Basis-

Legierungen mit etwa 0,3 bis 2 % Berylliumanteil.

6. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 4 auf Nickel-Basis-

Legierungen mit etwa 0,3 bis 2 % Berylliumanteil.
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