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Messung von Schichtdicken —
Bestimmung der flichenbezogenen Masse von Zink- und DIl
Zinnschichten auf Eisenwerkstoffen 50 988
durch Ablésen des Schichtwerkstoffes .
MaBanalytisches Verfahren Teil 2
Measurement of coating thickness; determination of the mass per unit area of zinc- Mit DIN 50 988 T 1/02. 84
and tin-coatings on ferrous materiais by dissolution of the coating material; Ersatz fiir DIN 50954/02.65

volumetric method

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

de revétement; methode volumétrique

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm legt Bedingungen fest, nach denen die flachen-
bezogene Masse von Zink- und Zinnschichten auf Eisenwerk-
stoffen maBanalytisch bestimmt wird. Das beschriebene Ver-
fahren wird vorzugsweise fiir elektrolytisch oder im Schmeiz-
tauchverfahren hergestellte Schichten auf Blechen, Bandern,
Drahten und Rohren angewendet. Fir Schichten, die nach
anderen Verfahren hergestellt werden, wie z. B. thermisches
Spritzen oder Sherardisieren, kann die Dichte kleiner sein, als
in Abschnitt 7 angegeben. In diesem Fall ist die Dichte, die
einer Schichtdickenberechnung zugrunde gelegt wird, zu
vereinbaren. Beieiner Schichtdickenberechnung von Schich-
ten mit Zink/Eisen- oder Zinn/Eisen-Legierungsphasen sind
gegebenenfalls die Eisenanteile zu beriicksichtigen (siehe
Erlauterungen).

Begriffe Uiber Schichtdicke und OberflaichenmeBbereiche
enthalt DIN 50 982 Teil 1, die Ubersicht und Zusammenstel-
lung der gebrauchlichen MeBverfahren DIN 50 982 Teil 2 und
Hinweise zur Auswahl! der Verfahren und Durchfihrung der
Messungen DIN 50 982 Teil 3.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Schichtwerkstoff wird vom Grundwerkstoff abgeldst und
die Masse des Schichtwerkstoffes maBanalytisch bestimmt.
Aus der Masse des Schichtwerkstoffes und der Fldche des
Ablosebereiches wird die flachenbezogene Masse des
Schichtwerkstoffes ermittelt. Bei bekannter Dichte des
Schichtwerkstoffes (siehe Abschnitt 7) kann dann die durch-
schnittliche Schichtdicke errechnet werden.

Tabelle 1. Abléseelektrolyte und chemische Abldsemittel

3 MeBgerite und Reagenzien

3.1 MeBgerite
Ubliche Laborgerite wie Becher, MeBkolben und zusatzlich
50-ml-Biirette mit Skalenteilungswert von 0,1 ml.

3.2 Reagenzien
Der Schichtwerkstoff kann sowohl elektrolytisch als auch
chemisch abgeldst werden. Die zu verwendenden Losungen
sind in der Tabelle 1 aufgefiihrt. Fir die Herstellung der Lésun-
gen sind Reagenzien mit dem Reinheitsgrad ,zur Analyse”
und destilliertes Wasser oder durch lonenaustauschverfah-
ren hergestelltes vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwen-
den.

Reagenzien fiir die Zinkbestimmung:

- Ethylendiamintetraessigsdure-Dinatriumsalz (EDTA-Dina-
triumsalz); Stoffmengenkonzentration 0,1 mol/l; 1 ml die-
ser Losung entspricht 6,537 mg Zn

- Indikator-Puffertabletten

Reagenzien fiir die Zinnbestimmung:

- Kaliumtrijodid; Stoffmengenkonzentration Jo 0,05 mol/l;
1 mt dieser Losung entspricht 59345 mg Sn

- Indikatorldsung: 1 g Starke mit 0,01 g HgJ, versetzt wird in
100 ml kochendem Wasser gelost.

4 Einfliisse auf das MeBergebnis

4.1 Oberflache

Verunreinigungen durch z. B. Fett und dergleichen, Isolier-
schichten, Anstriche und dhnliche Beschichtungen, die das
Ablosen des Schichtwerkstoffes verhindern oder beeintrach-
tigen, konnen das MeBergebnis verfalschen.

Schicht-
werkstoff Abloseelektrolyt Chemisches Ablosemittel
Zink 100 g Natriumchlorid NaCl oder Kalium- Die erforderliche Menge eines Inhibitors, z. B.
chlorid KCl werden mit Wasser zu 1 Liter 3,2 g Antimon(III)-chlorid SbCl; oder 2 g
geiost. Antimon(II1)-oxyd Sb,0O3 oder 1 g Propin
(2)-ol(1) C3H40, wird in 500 ml konzentrierter
Salzsdure HCL (Dichte 1,19 g/cm3) geldst und
mit Wasser zu 1 Liter aufgefiillt.
Zinn 100 g Kaliumnitrat KNO3 und 100 g Die erforderliche Menge eines Inhibitors, z. B.
Kaliumchiorid KCl werden mit Wasser 32 g Antimon(III)-chlorid SbClz oder 20 g
zu 1 Liter gelost. Antimon(I1I)-oxyd Sb,O3, wird in 840 ml kon-
zentrierter Salzsaure HCL (Dichte 1,19 g/cm3)
gelost und mit Wasser zu 1 Liter aufgefillt.
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Seite 2 DIN 50 988 Teil 2

4.2 Menge des Ablosemittels
Nach DIN 50 988 Teil 1

4.3 Abloseflache
Nach DIN 50 988 Teil 1

5 Probenvorbereitung

Verunreinigungen und Schichten nach Abschnitt 4.1 sind
gegebenenfalls zu entfernen, ohne die zu messende Schicht
zu beschadigen.

6 Durchfiihrung
6.1 Ablosen des Schichtwerkstoffes

Die Messung ist bei Raumtemperatur 15 bis 35 °C vorzuneh-
men. Nach der Vorbereitung der Proben nach Abschnitt 5
wird die Abloseflache ermittelt. Danach wird der Schicht-
werkstoff entweder elektrolytisch oder chemisch in einem
Becher abgelost und die erhaltene LOsung volistandig
gesammelt.

Beim elektrolytischen Ablésen wird die Probe als Anode ge-
schaltet. Als Kathode kann ein Stahlblech dienen, dessen
Oberflache etwa das 5fache der Abloseflache betrdgt. Je
nach Schichtwerkstoff ist ein Abloseelektrolyt nach Tabelle 1
zu wihlen. Der Ablosestrom ist so einzustellen, daB die
anodische Stromdichte zwischen 3 und 5 A/dm? liegt.

Das Ende des Abldsens wird durch einen Anstieg der Abidse-
spannung oder durch einen Abfall des AblGsestromes
gekennzeichnet.

Das chemische Abldsen erfolgt in den in Tabelle 1 angegebe-
nen Losungen. Das Ende des Abldsens ist bei Beendigung der
Wasserstoffentwicklung erreicht.

Nach dem Ablosen wird die Probe mit Saizsdure der Stoff-
mengenkonzentration ¢(HCl) = 6 mol/l abgespiilt und diese
Sadure mit dem Ablosemittel in einen 1000-ml-MeBkolben
gegeben. Der Kolben wird mit Salzsaure der oben angegebe-
nen Stoffmengenkonzentration aufgefillt und die L&sung gut
durchmischt (Volumen V).

Bei Rohren sind die flichenbezogenen Massen des Schicht-
werkstoffes auf der Innen- und AuBenseite meist nicht gleich.
Es ist deshalb erforderlich, die Bestimmung fiir beide Seiten
getrennt durchzufiihren. Dies geschieht z. B. in der Weise, daB
die Rohrprobe mit Gummistopfen verschlossen wird und
zunéchst die flachenbezogene Masse des Schichtwerkstof-
fes auf der AuBenflache bestimmt wird. Nach Entfernen der
Gummistopfen wird dann die flichenbezogene Masse des
Schichtwerkstoffes auf der Innenflache bestimmt.

Bei Blechen und Béndern kann die flachenbezogene Masse
des Schichtwerkstoffes auf beiden Seiten ebenfalls unter-
schiedlich sein (z. B. differenzverzinntes WeiBblech). Zur
getrennten Bestimmung der flichenbezogenen Masse wird
zundchst eine Seite mit einer geeigneten Abdeckung
(z.B. Lack, Band oder Folie) versehen. Nach Bestimmung der
flichenbezogenen Masse auf der nicht abgedeckten Seite
wird die Abdeckung entfernt und anschlieBend die Schicht
auf dieser Seite abgeldst.

6.2 MaBanalytische Zinkbestimmung

Entsprechend der zu erwartenden flaichenbezogenen Masse
an Zink wird aus der beim Abldsen erhaltenen Ldsung ein
bestimmtes Volumen (V3), im Regelfall 100 ml, abpipettiert
und in einen Titrationskolben gegeben. Die Losung wird mit
Natronlauge annahernd neutralisiert, eine Indikator-Puffer-
tablette und 1 ml Ammoniakldsung der Stoffmengenkonzen-
tration ¢(NHz) = 13 mol/l zugegeben. Dann wird mit der in
Abschnitt 3.2 angegebenen MaBlésung bis zum Umschlag der
Farbe nach griin titriert (Verbrauch V5 in ml).

6.3 MaBanalytische Zinnbestimmung

Entsprechend der zu erwartenden flaichenbezogenen Masse
an Zinn wird aus der beim Ablésen erhaltenen Ldsung ein
bestimmtes Volumen (Vy), im Regelfall 100 ml, in einen
weithalsigen 500-ml-Erlenmeyerkolben pipettiert und 75 ml
Salzsdure der Stoffmengenkonzentration c(HCl) = 6 mol/l
sowie 2 g Aluminiumfolie zugegeben. Der Kolben wird mit
einem dreifach durchbohrten Gummistopfen versehen, der
ein gebogenes GaseinlaBrohr, einen kleinen Glaskihler und
ein mit Gummi abgedichtetes Rohr fiir die Einfilhrung der
Biirette beim Titrieren hat.

Durch das GaseinlaBrohr wird 5 Minuten lang Kohlenstoff-
dioxidgas, COs, zur Verdrangung der Luft in den Kolben gelei-
tet; anschlieBend wird die Losung vorsichtig bis zum Sieden
erhitzt und nach Auflésung des Aluminiums 5 bis 10 Minuten
weiter sieden lassen. Danach wird der Kolben in eiskaltes
Wasser getaucht - die Temperatur der Losung soll danach
unter 20 °C liegen —, wobei die ausreichende Zufuhr von CO;
aufrechtzuerhalten ist. Nach der Kiihlung wird der VerschluB
des EinlaBrohres fiir die Burette entfernt, 5 ml Starkeldsung
zugegeben und mit Kaliumtrijodidldsung bis zur bleibenden
Blaufarbung titriert (Verbrauch Vy in ml).

7 Auswertung

Die Masse an Zink bzw. Zinn ergibt sich nach folgender Glei-
chung:

k Yo V. e
m= V1 2

In der Gleichung (1) bedeuten:

m Masse an Zink bzw. Zinn in g

k Konstante; fir Zink = 6,537 - 107 in g/ml
fur Zinn = 59345 - 107%in g/ml

V, Ablosevolumen in ml

V; Volumen fiir die Titration in ml

V> Verbrauch bei der Titration in ml

Die flichenbezogene Masse m 4 des Schichtwerkstoffes Zink
bzw. Zinn wird nach der Zahlenwertgleichung

m
ma = 10% ) in g/m? V)

errechnet. Hierbei ist A die Abldsefliche in cm?.

Die durchschnittliche Schichtdicke in um ergibt sich aus der
Gleichung:

- A @)
e
Hierin bedeuten:
d durchschnittliche Schichtdicke in um
mp flachenbezogene Masse in g/m?
o Dichte des Werkstoffes; fiir Zink = 7,2 g/cm®
fiir Zinn = 7,3 g/cm®

Bei Drahtproben und bei auBen und innen gleichmaBig

beschichteten Rohrproben ist es oft vorteilhaft, die flachen-
bezogene Masse in g/m? aus den Zahlenwertgleichungen

3 m .
ma = 1,96 - 10° - —— . D (fur Draht) (4)
n
und m
ma =196 - 10° - —— . (D1=Dy) (fiir Rohre) (5)
my

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