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Prifung metallischer Uberziige
Bestimmung des mittleren Flachengewichtes
von Zinniberziigen auf Stahl
durch chemisches Ablésen des Uberzuges

DIN
50954

Testing of metallic coatings; determination of average coating weight of tin coatings on steel by chemical dissolution

of the coating

Essai de revétements métalliques; détermination du grammage moyenne des revétements d'étain sur l'acier par

dissolution chimique de revétement

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung des mittleren Fléchen-
gewichtes von Zinniberziigen auf Stahl ohne Unterschied
ihres Herstellungsverfahrens. Da fir die Auswertung ein
genaves Ausmessen und Berechnen der mit dem Zinn-
Uberzug bedeckten Stahloberflache erforderlich ist, wird
diese Norm in der Hauptsache fiir Bleche, Bénder, Dréhte
und Rohre angewendet.

Yon den beiden in dieser Norm beschriebenen Verfahren
dient das titrimetrische Verfahren als Schiedsverfahren zur
Bestimmung des mittleren Flachengewichtes des Zinniber-
zuges von Weifiblech.

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Zinniberzug wird chemisch vom Stahl abgelést und
der dabei entstehende Gewichtsverlust durch Wagen der
Probe vor und nach dem Ablésen des Uberzuges (gravi-
metrisches Verfahren) oder durch Titrieren des im Ablose-
mittel geldsten Zinns (titrimetrisches Verfahren) bestimmt.
Aus dem Gewichtsverlust und der verzinnten Probenober-
flache wird das Fléichengewicht des Zinniiberzuges errech-
net. Ist die Dichte des Zinniberzuges bekannt, so kann aus
dem mittleren Fl&chengewicht seine durchschnittliche Schicht-
dicke berechnet werden.

Bei im Schmelztauchverfahren aufgebrachten und bei nach-
traglich aufgeschmolzenen galvanischen Zinniberzigen
enthdlt der mit dem gravimetrischen Verfahren gefundene
Wert nicht nur das freie Zinn, sondern auch das Zinn und
das Eisen aus der Legierungsschicht zwischen dem Grund-
werkstoff und der Gufieren Zinnschicht. Dagegen enthélt
der mit dem titrimetrischen Verfahren gefundene Wert
neben dem freien Zinn nur noch das Zinn, nicht aber das
Eisen, aus der Legierungsschicht. Infolgedessen liegt das
nach dem titrimetrischen Verfahren ermittelte Fléchen-
gewicht dieser Zinniberziige um etwa 1,59, unter dem mit
dem gravimetrischen Verfahren ermittelten Wert.

3. Proben

Die Probenahme ist zu vereinbaren.

Als Proben dienen im wesentlichen Blech-, Band-, Draht-
oder Rohrabschnitte. Die Abmessungen der Proben sollen
nicht zu klein gew&hlt werden. Blechproben sollen einen
Rondendurchmesser von etwa 70 mm haben. Bei Draht
werden je nach Drahtdicke ein (z.B. bei einem Durchmesser

Fachnormenausschuf3 Materialprifung im Deutschen Normenausschuf3 (Dl 1A

von 10 mm und gréfier) oder mehrere (z.B. bei einem
Durchmesser kleiner als 10 mm) 100 mm lange Draht-
abschnitte geprift.

4. Losungen

Die zur Herstellung der Lésungen erforderlichen Chemi-
kalien werden in analysenreiner Form (zur Analyse) ver-
wendet, Wasser in Form von destilliertem Wasser.

4.1. Gravimetrisches Verfahren (Verfahren G)

Ablosemittel: In Salzsdure, die durch Auffiilllen von 840 ml
konzentrierter Salzséure, HCl, (Dichte 1,19 g/ml) mit Wasser
auf 1000 ml hergestellt wird, werden 32¢g Antimon(III)-
chlorid, SbCl;, oder 20 g Antimon(IIl)-oxid, Sb,O,; auf-
gelost.

4.2. Titrimetrisches Verfahren (Verfahren T)

Ablosemittel: 30 ml konzentrierte Salzséure, HCl, (Dichte
1,19 g/ml) werden mit 2ml 0,25 gew.-%yiger salzsaurer
Antimon(III)-chlorid-L&sung, SbCl,, versetzt.
Indikatorlésung: 1g Stérke wird in 100 ml kochendem
Wasser geldst und mit 0,01 g Quecksilber(II)-jodid, Hgls;,
versetzt,

Titrierlosung: n/10 Jodl&sung (1 ml entspricht 5,935 mg Sn).

5. Durchfihrung der Prifung

Vor der Prifung wird bei Proben mit geometrisch ein-
facher Form die verzinnte Probenoberfliche 4 auf 19,
bestimmt. Bei profilierten Proben ist anzugeben, nach
welchem Verfahren und mit welcher Meflunsicherheit die
Oberflache bestimmt wurde.

Die Oberfliche 4 von Proben aus Blechen, Béndern,
Drahten und Rohren ist nach den in der Tabelle auf Seite 2
zusammengestellten Gleichungen zu berechnen ).

Die Probencberflache muf3 fettfrei und vom Abldsemittel
einwandfrei benetzbar sein. Falls erforderlich, wird die
Probe durch organische Fettldsemittel, die den Zinniiber-
zug nicht angreifen, entfettet und dann getrocknet.

Bei elektrolytisch differenzverzinntem Weifiblech (ver-
schieden hohes Fléchengewicht des Zinniiberzuges auf
beiden Seiten) wird das Flachengewicht jeder einzelnen
Seite nach vorheriger Abdeckung der anderen Seite
getrennt bestimmt.

') Siehe auch Abschnitt 6, Anmerkung 1

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 3
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5.1. Gravimetrisches Verfahren (Verfahren G)

Yor dem Einbringen in das Ablésemittel nach Abschnitt 4.1
wird das Gewicht m; der Probe durch Wagen auf 1 mg
bestimmt.

Die Menge des Abldsemittels soll so bemessen sein, daf} je
cm? Probenoberflache mindestens etwa 10 ml Abldsemittel
vorhanden sind. Es darf sich jeweils nur eine Probe zu dem-
selben Zeitpunkt im Abldsemittel befinden.

Die Probe wird bei Raumtemperatur vollstandig in das Ab-
IGsemittel eingetaucht, gegebenenfalls bewegt und so lange
darin belassen, bis der Zinniberzug vollsténdig abgeldst ist.
Das Ende des Ablésevorganges ist dadurch zu erkennen,
daf} die anfangs lebhafte Wasserstoffentwicklung aufhort.
Danach wird die Probe in flieBendem Wasser gespiilt, wobei
ein etwa vorhandener Belag von der Oberfliche abzu-
wischen ist. Anschlieflend wird die Probe in Alkohol getaucht,
schnell getrocknet und wieder auf 1 mg gewogen (mg)e

Der Gewichtsverlust Am ist
Am=m) —my (1)

5.2. Titrimetrisches Verfahren (Verfahren T)

Die Probe wird in einem 250-ml-Glaskolben vollsténdig in
das Ablésemittel nach Abschnitt 4.2 eingetaucht und 15 bis
20 Minuten lang bei Raumtemperatur behandelt, bis der
Zinniberzug vollsténdig abgeldst ist. Das Ende des Ablose-
vorganges ist daran zu erkennen, daf3 die anfangs lebhafte
Woasserstoffentwicklung aufhdrt, Falls erforderlich, ist die
Probe zum Einbringen in den Glaskolben zu zerschneiden,

Dann wird die Probe aus dem Abldsemittel herausgenom-
men und Uber dem Glaskolben mit Wasser abgespiilt. Dabei
wird das Ablsemittel auf 150 ml aufgefiillt. Dieser Lésung
werden 3 g Blei in diinnen Streifen hinzugefiigt.
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Der Glaskolben wird mit einem dreifach durchbohrten
Gummistopfen verschlossen und das Rohr fiir die Zufilhrung
von CO, sowie der Kihler mit einer Vorrichtung zur Kon-
trolle des CO,-Stromes eingesetzt. Die dritte Bohrung zur
spateren Aufnahme der Spitze der Titrierbirette wird zu-
n&chst mit einem Glasstab verschlossen.

Der Zustrom von CO; wird auf etwa 2 Blasen je Sekunde
eingestellt. Der Glaskolben wird erhitzt und die Ldsung
30 Minuten lang langsam gekocht. Anschliefend wird der
Kolben in eiskaltes Wasser getaucht und der Zustrom von
COﬂ,‘t nach und nach auf 5 bis 6 Blasen ie Sekunde ver-
starkt.

Nach 20 Minuten Kihlung (die Temperatur soll dann etwa
10°C betragen) werden der Glasstab aus der dritten Boh-
rung des Stopfens herausgezogen, der Losung 5ml Indi-
katorldsung nach Abschnitt 4.2 hinzugefiigt und die Spitze
der Titrierbiirette an Stelle des Glasstabes in die Bohrung
eingefihrt. Unter fortw&hrendem Zustrom von CO; wird mit
der n/10 Jodiésung bis zur ersten bleibenden Blaufarbung
titriert,

6. Auswertung der Prifung

Das Flachengewicht m, des Zinniberzuges erhdlt man
beim gravimetrischen Verfahren in g/m2? aus der Zahlenwert-
gleichung

Am

mpA= g 10000 (2)

wobei Am in g und 4 in cm? einzusetzen sind.
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