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durch Ablosen des Schichtwerkstoffes
Gravimetrisches Verfahren
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Teil 1

Measurement of coating thickness; determination of the mass per unit area
of zinc- and tin-coatings on ferrous materials by dissolution of the coating

material; gravimetric method

Ersatz fur DIN 50 952/12.63
und teilweise Ersatz fir
DIN 50 954/02.65

Mesurage de I'épaisseur; détermination de la masse par unité de surface des
revétements de zinc et d'étain sur les matériaux fereux par dissolution du metal

de revétement; méthode gravimetrique

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm legt Bedingungen fest, nach denen die flachen-
bezogene Masse von Zink- und Zinnschichten auf Eisen-
werkstoffen bestimmt wird. Wird die flachenbezogene
Masse durch die Dichte des Schichtwerkstoffes dividiert,
ergibt sich der Wert flir eine durchschnittliche Schicht-
dicke.

Da fiirdie Auswertung ein genaues Ausmessenund Berech-
nen der Flache des mit dem Schichtwerkstoff bedeckten
Grundwerkstoffes erforderlich ist, wird diese Norm vorzugs-
weise fiur Bleche, Bander, Drahte und Rohre angewendet.

Bei galvanischen oder im Schmelztauchverfahren herge-
steliten Schichten ist die Dichte hinreichend genau
bekannt. Fiir Schichten, die nach anderen Verfahren herge-
stellt werden, wie z. B. durch thermisches Spritzen oder
Sherardisieren, kann die Dichte kleiner sein als in Abschnitt
9 angegeben.

In diesem Fall ist die Dichte, die der Schichtdickenberech-
nung zugrunde gelegt wird, zu vereinbaren.

Die Begriffe liber Schichtdicke und OberflaichenmeBberei-
che enthalt DIN 50 982 Teil 1, die Ubersicht und Zusam-
menstellung der gebrauchlichen MeBverfahren DIN 50 982
Teil 2 und Hinweise zur Auswahl der Verfahren und Durch-
fuhrung der Messungen DIN 50 982 Teil 3.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Schichtwerkstoff wird vom Grundwerkstoff abgelost
und die entstandene Massendifferenz durch Wagen der
Probe vor und nach dem Ablosen bestimmt. Aus der
Massendifferenz und der Flache des Ablosebereiches wird
die flachenbezogene Masse des Schichtwerkstoffes
berechnet. Bei bekannter Dichte des Schichtwerkstoffes
kann die durchschnittliche Schichtdicke errechnet werden.

3 MeBgerate und Reagenzien
3.1 MeBgerate

Je nach Gesamtprobemasse und Belastbarkeit der Waage
konnen Analysenwaagen') (Skalenteilungswert 0,1 mg),
Prazisionswaagen') (Skalenteilungswert 1 mg) oder Waa-
gen mit einem Skalenteilungswert von 10 mg verwendet
werden. Die Waage ist in jedem Fall so auszuwéahlen, daB
maximale Belastbarkeit, zu erwartende Massendifferenz
und Auflosung der Waage aufeinander abgestimmt sind.

') Definitionen nach DIN 8120 Teil 1

3.2 Reagenzien

Das Ablosen des Schichtwerkstoffes kann sowohl elektro-
lytisch als auch chemisch erfolgen. Die zu verwendenden
Losungen sind in der Tabelle 1 aufgefiihrt. Fir die Her-
stellung der Losungen sind Reagenzien mit dem Reinheits-
grad .zur Analyse" und destilliertes Wasser oder durch
lonenaustauschverfahren hergestelltes vollentsalztes
Wasser (Deionat) zu verwenden.

Tabelle 1. Abloseelektrolyte
und chemische Ablosemittel
Schicht- o Chemische
werkstoff Abloseeiektroiyt Ablosemittel
Zink 100 g Natrium- Die erforderliche Menge
chlorid NaCl oder |eines Inhibitors, z. B.
Kaliumchlorid 3,2 g Antimon(l11)-
KCI werden mit chlorid, SbCl3, oder
Wasser zu 1 Liter | 2 g Antimon(lII)-oxid
gelost. Sb,05 oder 1 g Propin
(2)-0l(1) C3H40, wird
in 500 ml konzentrierter
Salzsadure HCI
(Dichte 1,19 g/lcm?)
gelost und mit Wasser
zu 1 Liter aufgefullt.
Zinn 100 g Kalium- Die erforderliche Menge
nitrat KNO3 und eines Inhibitors, z. B.
100 g Kalium- 32 g Antimon(I11)-
chlorid KCl chlorid, SbCl3, oder
werden mit Wasser | 20 g Antimon(III)-oxid
zu 1 Liter gelost. Sb,03, wird in 840 ml
konzentrierter Salz-
sdure HCI (Dichte
1,19 g/cm®) gelost und
mit Wasser zu 1 Liter
aufgefilit.

4 Einflusse auf das MeBergebnis
4.1 Oberflache

Verunreinigungen durch z. B. Fett und dergleichen, Oxid-
schichten, lIsolierschichten, Konversionsschichten, An-
striche und Beschichtungen kénnen zu einer Verfidlschung
des MeBergebnisses fiihren und sind gegebenenfalls zu
entfernen.
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4.2 Massendifferenz

Eine zu geringe Massendiffefenz vergroBert die MeB-
unsicherheit. Die Massendifferenz soll deshalb nicht kleiner
als 0,2% der Gesamtprobenmasse sein. Bei Verwendung
von Analysenwaagen solite die Massendifferenz daher
mindestens 20 mg, bei Prazisionswaagen 200 mg und bei
technischen Waagen 2000 mg betragen.

Bei Kleinteilen kdonnen zur Erzielung einer einwandfrei
wagbaren Massendifferenz mehrere Teile zu einer Probe
zusammengefaBt werden.

4.3 Menge des Ablosemittels

Die Menge des Abldsemittels soll so bemessen sein, daB
je cm? Ablsseflache 10 cm® Ablsemittel vorhanden sind.
Eine zu geringe Menge des verwendeten Ablosemittels
fuhrt nicht zum vollstandigen Ablosen des Schichtwerk-
stoffes.

4.4 Abloseflache

Da die Abloseflache beim gravimetrischen Verfahren
wesentlich in den MeBwert eingeht, muB ihr Flacheninhalt
mindestens auf 1% bestimmt werden.

4.5 Legierungsanteile in der Schicht

Bei einigen Verfahren, beidenen thermische Behandlungen
des Schichtwerkstoffes vorgenommen werden, z. B. beim
Schmelztauchverfahren, wird mit dem gravimetrischen Ver-
fahren nicht nur das reine Zink bzw. Zinn erfaBt, sondern
ebenfalls die Legierungsschichten, in denen neben Zink
bzw. Zinn auch das Eisen des Grundwerkstoffes enthalten
ist. Dadurch kann der nach diesem Verfahren ermittelte
Wert fiir die flaichenbezogene Masse und die Schichtdicke
zu hoch liegen.

5 Probenvorbereitung

Verunreinigungen und Schichten nach Abschnitt 4.1 sind
gegebenenfalls zu entfernen, ohne die zu messende Schicht
zu beschadigen. Fir Konversionsschichten enthalt
DIN 50 955 geeignete Verfahren zu ihrer Entfernung.

6 Durchfiihrung

Die Messung ist bei Raumtemperatur 15 bis 35°C nach
DIN 50 014 vorzunehmen. Nach der Vorbereitung der Pro-
ben nach Abschnitt 5 wird der Flacheninhalt der Ablose-
fliche auf 1% ermittelt. Vor dem Ablosen des Schichtwerk-
stoffes wird die Probenmasse m; durch Wagen bestimmt.
Danach wird der Schichtwerkstoff entweder elektrolytisch
oder chemisch abgelost.

Beim elektrolytischen Ablosen wird die Probe als Anode
geschaltet. Als Kathode kann ein Stahiblech dienen, dessen
Oberflache etwa das 5fache der Abloseflache betragt. Je
nach Schichtwerkstoff ist ein Abloseelektrolyt nach Tabelle 1
zu wahlen. Der Ablosestrom ist so einzustellen, daB die
anodische Stromdichte zwischen 3 und 5 A/dm? liegt.

Das Ende des Ablosens wird durch einen Anstieg der
Ablosespannung oder durch einen Abfall des Ablose-
stromes gekennzeichnet.

Das chemische Ablosen erfolgt in den in Tabelle 1 ange-
gebenen Losungen. Das Ende des Ablosens ist bei Been-
digung der Wasserstoffentwicklung erreicht.

Nach dem Abldsen wird die Probe unter flieBendem Was-
ser gespiilt, wobei ein auf der Oberflache vorhandener
Belag abzuwischen ist. AnschlieBend wird die Probe, z. B.
mit Aceton oder Ethanol, abgespiilt, getrocknet und die
Probenmasse m, durch erneutes Wéagen bestimmt.

BeiRohrensind die flachenbezogenenMassen des Schicht-
werkstoffes auf der Innen- und AuBenseite meist nicht
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gleich. Es ist deshalb erforderlich, die Bestimmung fir
beide Seiten getrennt durchzufiihren. Dies geschieht z. B.
in der Weise, daB die Rohrprobe mit Gummistopfen ver-
schlossen wird und zundchst die flaichenbezogene Masse
des Schichtwerkstoffes auf der AuBenflache bestimmt
wird. Nach Entfernen der Gummistopfen wird dann die
flichenbezogene Masse des Schichtwerkstoffes auf der
Innenflache bestimmt.

BeiBlechen und Bandern kann die flaichenbezogene Masse
des Schichtwerkstoffes auf beiden Seiten ebenfalls unter-
schiedlich sein (z. B. differenzverzinntes WeiBblech). Zur
getrennten Bestimmung der flachenbezogenen Masse wird
zunachst eine Seite mit einer geeigneten Abdeckung ver-
sehen. Nach Bestimmung der flachenbezogenen Masse
auf der nicht abgedeckten Seite wird die Abdeckung ent-
fernt und anschlieBend die Schicht auf dieser Seite abge-
lost.

7 Auswertung

Die Differenz der beiden Wagungen vor und nach dem
Ablosen ergibt die Massendifferenz Am.
In der Gleichung
Am=my— m, (1)
bedeuten:
Am Massendifferenzin g
my Masse der Probe vor dem Ablosen des Schichtwerk-
stoffesing
my Masse der Probe nach dem Ablosen des Schichtwerk-
stoffes in g.

Die flachenbezogene Masse m, des Schichtwerkstoffes
wird nach der Zahlenwertgleichung

ma=10%- in g/m? (2)

errechnet. Hierbei ist A die Ablésefliche in cm2.

Die durchschnittliche Schichtdicke in um ergibt sich aus
der Gleichung:

E _’E_*‘ (3)
Hierin bedeuten:
d durchschnittliche Schichtdicke in um
ma flichenbezogene Masse in g/m?
0 Dichte des Werkstoffes in g/cm?3.
Fiir die Dichte gist fiir Zink 7,2 g/cm® und fiir Zinn 7,3 g/cm®
einzusetzen.

Bei Drahtproben und bei auBen und innen gleichmaBig
beschichteten Rohrproben ist es oft vorteilhaft, die flichen-
bezogene Masse in g/m? aus den Zahlenwertgleichungen

m
- D (fur Draht) (4)
my

ma=196-10%.

und

m
- (Dy— Dy) (fir Rohre) (5)
nt;

zu errechnen. Die Draht- bzw. Rohrldange braucht dabei
nicht bekannt zu sein.

In den Zahlenwertgleichungen (4) und (5) bedeuten:

D Durchmesser des Drahtes nach dem Ablésen in mm
D RohrauBendurchmesser nach dem Ablésen in mm

D5 Rohrinnendurchmesser nach dem Abldsen in mm

ma=1,96-10%.

8 MeBunsicherheit
Die MeBunsicherheit des "er‘ahrenwmmen
bei 5% vom MeBwert L2l zirer %%%?Hﬁ%lﬁ?%ﬁmqﬁb

von 95%.
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