DEUTSCHE NORM Dezember 1995
Elektrolytisch erzeugte Uberziige
DIN

Nickelchemikalien fur Nickelbader —
Anforderungen und Prifung 50970

ICS 25.220.40; 77.120.40 Ersatz fiir Ausgabe 1984-12

Deskriptoren: Nickelbad, Metalliiberzug, Elektrolyse, Nickelchemikalie, Beschichtung

Electroplated coatings — Nickel chemicals for nickel baths —
Requirements and testing

Revétements électrolytiques — Produits chimiques de nickel pour des bains nickel —
Exigences et test

Vorwort

Diese Norm wurde vom ArbeitsausschuB NMP 174 “Badsalze” des Normenausschusses Materialpriifung (NMP)
erarbeitet.

Anderungen
Gegeniiber der Ausgabe Dezember 1984 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
— Tabellen 1 und 2 wurden den produktionstechnischen Gegebenheiten angepast.

Frithere Ausgaben
DIN 50970: 1958-10, 1959-06, 1970-03, 1984-12

1 Anwendungsbereich nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung oder Uber-
In dieser Norm werden die Anforderungen fiir Nickelche-  2rPeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten Verweisun-
mikalien fiir Hochleistungsbéder zum elekirolytischen 960 gilt die letzte Ausgabe der in Bezug genommenen

Erzeugen von Nickeluberzligen und die Bedingungen flr Publikation.

das Durchfiihren von Vernickelungspriifungen mit diesen DIN 1310 ) )
Nickelchemikalien festgelegt. Zusammensetzung von Mischphasen (Gasgemische,

Die Giite elektrolytisch erzeugter Uberziige hangt Mischkristalle) — Begriffe, Formelzeichen
wesentlich von der Zusammensetzung und Reinheit des DIN 1702

verwendeten Elektrolyten ab. Die zum Ansatz des Elektro- Nickelanoden

lyten verwendeten Chemikalien diirfen Verunreinigungen DIN 17670-1

deshalb nur in geringen Mengen enthalten. Angaben tiber Bénder und Bleche aus Kupfer und Kupfer-Knetlegie-
den hdchstzuldssigen Massenanteil an stérenden Verun- rungen — Teil 1: Eigenschaften

reinigungen sollen es der Lieferfirma oder dem Abnehmer p|N 50957

ermég"chen, Nickelchemikalien definierter Zusammen- Prﬁfung ga|vanischer Bader — Ga|vanisierungspru-
setzung herzustellen oder zu verwenden. fung mit der Hull-Zelle — Allgemeine Grundsétze

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthalt durch datierte oder undatierte Verwei-
sungen Festlegungen aus anderen Publikationen. Diese
normativen Verweisungen sind an den jeweiligen Stellen
im Text zitiert, und die Publikationen sind nachstehend

3 Bezeichnung

Bezeichnung einer Nickelchemikalie, z. B. Nickelsulfat-
heptahydrat (NiSO, - 7 H,0), das den Anforderungen
dieser Norm entspricht:

aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren spétere Nickelsulfatheptahydrat
Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publikationen DIN 50970 — NiSO, - 7H,0
Fortsetzung Seite 2 bis 4
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4 Anforderungen

Fir Nickelbéder werden folgende technische Nickel-
chemikalien verwendet:

4.1 Salze (siehe Tabelle 1)

Nickelsulfatheptahydrat NiSO, - 7 H,0, mit einem Mas-
senanteil von 20,6 % Nickel (Ni)")
Nickelsulfathexahydrat NiSO, - 6 H,O, mit einem Mas-
senanteil von = 22,0 % Nickel (Ni)")
Nickelchloridhexahydrat NiCl, - 6 H,O, mit einem Mas-
senanteil von = 23,7 % Nickel (Ni)")

4.2 Losungen (siehe Tabelle 2)

Nickelchloridlosung NiCl,, mit einem Massenanteil von
= 13 % Nickel (Ni)

Nickelsulfamatlésung Ni(NH,SO3),, mit einem Massenan-
teil von = 11 % Nickel (Ni)

Nickelsulfatidsung NiSO, in H,O, mit einem Massenanteil
von = 9 % Nickel (Ni)

4.3 Gemeinsame Anforderungen

Verunreinigungen in Nickelchemikalien nach dieser Norm
dirfen nur in solchen Spuren enthalten sein, daB sie fur
den Anwendungszweck nicht stdrend sind.

Lésungen der Salze nach 4.1 in destilliertem oder entioni-
siertem Wasser mit einer Konzentration von 200 g Salz je
Liter Lésung darfen bei elektrometrischer Messung bei
20 °C einen pH-Wert von 3,5 nicht unterschreiten.

Fir Chlorid-, Sulfat- und Sulfamatlésungen nach 4.2 ist
der pH-Wert von = 3,5 einzuhalten. Die Messung des
pH-Wertes erfolgt bei 20 °C in der Originallésung.

ANMERKUNG: Die Analysenverfahren zum
Bestimmen der Massenanteile des Nickels bzw.
dessen Verunreinigungen sind zu vereinbaren. Es
wird empfohlen, soweit méglich, die in [1] aufge-
fuhrten entsprechenden Verfahren anzuwenden.

5 SicherheitsmaBnahmen

Fir den Umgang mit Nickelchemikalien, deren Verpak-
kung, Lagerung, Transport und Entsorgung sind die
jeweils giiltigen gesetzlichen Bestimmungen zu beachten.

6 Vernickelungspriifung

Zum Herstellen der Priiflésungen nach 6.1 bzw. 6.2 sind
destilliertes oder entionisiertes Wasser und mit Aus-
nahme der zu priifenden Nickelchemikalien Chemikalien
des Reinheitsgrades “zur Analyse” zu verwenden.

Bei einer Vernickelungspriifung in der 250-ml-Hull-Zelle
nach DIN 50957 missen sich mit den Nickelchemikalien
matte bis schwachglanzende Nickelliberziige herstellen
lassen, die frei von Flecken, glanzenden oder dunklen
Streifen und von Verfarbung an den Stellen niedriger
Stromdichte sind. Vereinzelte — mit von der Lupe (sechs-
fache VergroBerung) — sichtbare Poren dirfen vorhan-
den sein, insbesondere an den Stellen hoher Stromdichte.

Die vernickelten Probebleche miissen sich in der Langs-
richtung, 20 mm von der unteren Kante, liber einen Biege-
dorn (Biegedorndurchmesser gleich vierfache Blech-
dicke) um 180 Grad biegen lassen, ohne daB der Nickel-
Uberzug einreiit oder vom Grundmetail abblattert. Bei der
Beurteilung werden die an die Kante hdchster Strom-
dichte angrenzenden 5 mm vernachlassigt.

6.1 Priifung mit Nickelsulfat

240 g des zu prifenden Nickelsulfats, 22 g Natriumchlo-
rid und 30 g Borsdure werden in 800 bis 900 ml heiBem
Wasser gelést und mit verdinnter Natronlauge oder
gegebenenfalls mit verdiinnter Schwefelsaure auf einen
pH-Wert von 4 £ 0,5 eingestelit. Die Lésung wird durch
einen harten Papierfilter (Faltenpapier, Blauband) in einen
100-ml-MeBkolben filtriert und nach dem Erkalten mit
Wasser bis zur Marke aufgefullt.

Als Kathoden werden etwa 0,5 mm dicke, hochglanz-
polierte und entfettete Probebleche aus Kupfer-Zink-
Legierung CuZn 37 F 30 nach DIN 17670-1 verwendet.
Die Entfettung erfolgt kathodisch in alkalischer Lésung,
gegebenenfalls nach einer Vorentfettung mit organischen
Fettldsemitteln. 250 ml der auf 40 bis 45 °C erwarmten
Priflésung werden in die Hull-Zelle gegeben und mit
einer entfetteten Reinanode Ni 99,7 nach DIN 1702, die
sich in einem Papierbeutel befindet oder in hartes Filter-
papier eingeschlagen ist, und einem entfetteten Probe-
blech als Kathode 15 min bei einem Zellenstrom von 2 A
und einer Temperatur von 40 bis 45 °C unter stetigem
Bewegen elektrolysiert. Hierbei wird das Bad mit einer
Strommenge durchgearbeitet, die 2 A - h/l entspricht,
und es werden neben organischen und anorganischen
Beimengen etwa 3%: % des im Elektrolyten gelosten Nik-
kels auf dem Probeblech abgeschieden.

6.2 Priifung mit Nickelchlorid

Die Vernickelungspriifung mit Nickelchlorid wird nach 6.1
durchgeflihrt. Jedoch werden zur Herstellung der Prif-
I6sung anstelle von Natriumchlorid 45 g des zu prifenden
Nickelchlorids verwendet.

6.3 Priifung von Nickelsulfamatlosung

Bis zum Vorliegen einer entsprechenden Norm ist die
Prifung zwischen den Vertragspartnern zu vereinbaren.

6.4 Priifung von Nickelchemikalien mit
Zusitzen

Soll die Nickelchemikalie zum Ansetzen oder Erganzen
von Glanznickelbadern bzw. Hochleistungsnickelbadern
verwendet werden, so empfiehlt es sich, zusatzliche
Prifungen mit den Sollwerten der Zusammensetzung des
vorgesehenen Nickelbades unter Zusatz von Glanz-
bildern und Netzmitteln in der Hull-Zelle nach DIN 50957
durchzufiihren, wobei der Zellenstrom, die Temperatur
und die Expositionszeit den vorgesehenen Betriebs-
bedingungen anzupassen ist.

) Der Massenanteil Nickel schlieBt bis zu 0,5 % Massen-
anteil Kobalt ein.
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