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Measurement of coating thickness; Determination of the mass per unlt area of metallic coatings by atomic absorptlon

spectrometric method; flame method, F AAS

Mesure de I'épaisseur des revétements; Mesure de la masse surfacique des couches métalliques par spectrometrie d’

absorption atomique émission de flamme, F AAS

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt fest, wie mit Hilfe der Atomabsorptions-
spektrometrie (Flammentechnik, F AAS) die flaichenbezo-
gene Masse von metallischen Schichten auf metallischen
oder nichtmetallischen Grundwerkstoffen bestimmt wird,
nachdem die Schicht aufgeldst worden ist. Wegen der
groBen Empfindlichkeit des MeBverfahrens ist-dieses Ver-
fahren vorzugsweise fur die Massenbestimmung diinner
Schichten (< 10 um) anzuwenden.

Aus der mittels AAS bestimmten Massenkonzentration
des Schichtwerkstoffes und der Flache der MeBstelle wird
die flachenbezogene Masse berechnet. Bei bekannter
Dichte der metallischen Schicht kann die 6rtliche Schicht-
dicke berechnet werden.

2 Einheiten

Die flachenbezogene Masse des Schichtwerkstoffes wird
in g/m?2 bzw. — bei bekannter Dichte — die Schichtdicke
in um angegeben.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die metallischen Schichten werden chemisch oder elek-
trochemisch aufgeldst. Die entsprechend der zu erwar-
tenden flachenbezogenen Masse verdiinnte Proben-
I6sung wird direkt der Messung mittels Flammentechnik,
F AAS zugeflhrt. Die von dem AAS-Gerdt gemessene
Extinktion ist ein MaB fur die Massenkonzentration in der
MeBldsung flir das chemische Element, das in der
Schicht bestimmt werden soll. Die Auswertung erfolgt
durch Vergleich mit MeBwerten von Bezugslésungen, die
das zu bestimmende Element und die flir das Auflosen
des Schichtwerkstoffes verwendeten Reagenzien ent-
halten.

Aus der Massenkonzentration der Probenlésung wird
unter Berlcksichtigung der Flache der MeBstelle die fla-
chenbezogene Masse des Elementes berechnet. Besteht
die Schicht aus einer Legierung, so missen die flachen-
bezogenen Massen der Legierungsbestandteile einzein
bestimmt werden. Bei bekannter Dichte des Schichtwerk-
stoffes kann die &rtliche Schichtdicke berechnet werden.
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4.2 Reagenzien

Alle Reagenzien miissen dem Reinheitsgrad zur Analyse
entsprechen.

Gerate und Reagenzien
Geréate

a) Atomabsorptionsspektrometer  (Begriffe  nach
DIN 51 401 Teil 1), geeignete Linienstrahler (sieche Ta-
belle 1) sowie Brenner
b) Ubliche Laborgeréte wie z.B.
— Heizquelle (Sandbad, elekirische Heizquelle)
— Vollpipette, Nennvolumen 1; 2; 5 ml, z.B. Pipet-
te DIN 12691 — VPAS 5
— Kolbenhubpipette mit Luftpolster fur Kunst-
stoffspitzen, Nennvolumen 100 ul; 200 ul; 500 ul;
1000 wt; z.B. Pipette DIN 12650 — L 100
— Birette, Nennvolumen 10ml z.B. Birette
DIN 12700 — SGA 10 — 005
— Becherglas, Nennvolumen 150 ml z.B. Becher
DIN 12331 — N 150
— MeBkolben, Nennvolumen 5; 10; 50; 100 ml
z.B. MeBkolben DIN 12664 — MSA 10
C) Stanzwerkzeug zum Ausstanzen von Blechproben
mit bekannter Flache
d) MeBzelle mit
DIN 50 955

Ringdichtungen, z.B. nach

a) Ubliche Reagenzien sind z.B.
- entionisiertes oder destilliertes Wasser
— Stammlésungen der Elemente der Schicht-
werkstoffe (siehe Tabelle 1) mit der jeweiligen
Massenkonzentration 8 (Me)=1,0g/1 .
— Konigswasser: 1 Volumenteil Salpeterséure
(Massenanteil w(HNOj3) = 65%) wird mit 3 Voiu-
menteilen Salzsaure (Massenanteil 2w(HCL) = 37 %)
unmittelbar vor dem Gebrauch gemischt.

b) Reagenzien fiir das Ansetzen von Elektrolyten
zum anodischen Auflésen von Schichten sind in
DIN 50 955 aufgefiihrt. Es ist zu beachten, daB der
Elektrolyt das zu bestimmende Element nicht enthal-
ten darf.

c) Druckluft
d) Distickstoffmonoxid (Lachgas) in Druckgasflasche
e) Ethin (Acetylen) in Druckgasflasche

Fortsetzung Seite 2 bis 4
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5 Einfliisse auf das MeBergebnis
5.1 Oberflache

Verunreinigungen, z.B. Fette und dergleichen, Oxid-
schichten, isolierende Schichten, Anstriche oder dhnliche
organische Beschichtungen und Umwandlungsschichten
kénnen das vollstandige Aufidsen der Schichtwerkstoffe
verhindern und damit zu einer Verfalschung des MeBer-
gebnisses fuhren.

5.2 MeBstelle

Die MeBstelle, an der die metallische Schicht aufgelost
wird, ist so festzulegen, daB die Fldache auf <1%
bestimmt werden kann.

Typische Fehler bei der Bestimmung der Fl&che der MeB-
stelle:

— bei der Verwendung einer MeBzelle: unterschied-
liche AnprefBkraft oder Abnutzung der Ringdichtung

— beim Ausstanzen: Verwendung stumpfer Stanz-
werkzeuge

5.3 Fremdanteile in der Schicht

Enthélt die Schicht Fremdanteile (z.B. organische oder
anorganische Bestandteile), so darf nicht mit der Dichte
des zu bestimmenden Elementes auf die Dicke der
Schicht umgerechnet werden. Demgegentiber ist jedoch
die flaichenbezogene Masse des Schichtwerkstoffes rich-
tig, wenn das Auflidsen der Schicht durch die Fremdan-
teile nicht behindert ist.

54 Chemisches Aufliésen

Beim chemischen Auflésen der Schicht muf sicherge-
stelit sein, daB die Schicht an der MeBstelle vollstéandig
aufgelést ist. Um dies zu priifen, sollte der Auflésevor-
gang an derselben MeBstelle uber die gleiche Zeitspanne
wiederhoit werden. War der vorherige Ablésevorgang voil-
sténdig, so ist diese Losung frei von Elementen des
Schichtwerkstoffes.

5.5 Anodisches Auflosen

Beim anodischen Auflésen der Schicht muB dariberhin-
aus (siehe Abschnitt 5.4) sichergestellt sein, daB sich die
gelésten Elemente nicht an der Kathode abscheiden.

5.6 Grundwerkstoff

Es muB sichergestellt sein, daB das zu bestimmende Ele-
ment des Schichiwerkstoffes nicht auch als ein Legie-
rungsbestandteil des Grundwerkstoffes vorliegt. Enthalt
der Grundwerkstoff das zu bestimmende Element, sind
die Bedingungen fur das Auflésen so zu wahlen, da8 nur
die Schicht, nicht aber der Grundwerkstoff aufgeldst wird.

5.7 Storungen der AAS-Messungen

Werden wesentliche Anteile des Grundwerkstoffes mit
aufgelést, so kann die Messung beeinfluBt werden
(,Matrixeffekt).

Weitere Stérungen siehe DIN 51 401 Teil 1.

6 Durchfiihrung
6.1 Probenvorbereitung

Verunreinigungen und Beschichtungen nach
Abschnitt 5.1 sind zu entfernen, ohne den zu messenden
Schichtwerkstoff zu beschadigen. Die metallische Schicht
wird aufgeldst, wobei das Verhélitnis MeBvolumen zu
MeBflaiche zweckméBig zu wahlen ist. Beispiele siehe
Tabelle 1.

Auf der Referenzfliche wird die MeBstelle abgegrenzt
und der Schichtwerkstoff chemisch oder elektrochemisch
aufgelost. : : :

Von Kleinteilen, wie Stiften und Dréhten sowie Stanzstik-
ken von Blechen kann die Schicht allein oder gemeinsam
mit dem Grundwerkstoff aufgeldst werden.

Die Flache der MeBstelle solite mit BligelmeBschraube,
MeBschieber bzw. Mikroskop mit MeBokular gemessen
werden.

6.2 Herstellen der Losungen

Die in den Abschnitten 6.2.1 bis 6.2.3 aufgefihrten Lésun-
gen missen am Tag der Messung angesetzt und der
Messung zugefihrt werden.

6.2.1 Probenldsungen

Die Losung mit dem geldsten Schichtwerkstoff wird
quantitativ in einen MeBkolben Uberfiihrt und zu einem
MeBvolumen aufgefiilit: Waren mehrere Auflésevorgange
notwendig, so wird mit diesen Lésungen entsprechend
verfahren.

ANMERKUNG: Zinnsalze hydrolysieren bei Ver-
minderung der H*-lonenkonzentration. Zur Ver-
meidung von Ausfillungen muB Salzsaure zuge-
setzt werden.

6.2.2 Blindwertlésung

Die Blindwertlésung ist so herzustellen, daB sie den glei-
chen Volumenanteil an Reagenzien wie die Probenlésung
enthalt.

6.2.3 Bezugslésungen

Die Bezugslosungen sind so einzustellen, da der in
Tabelle 1 aufgeflihrte Arbeitsbereich eingehalten wird.
Damit werden (blicherweise Extinktionswerte von etwa
0,05 bis 0,5 erzielt. Dazu werden z.B. in 100-ml-MeBkol-
ben, die die gleichen Volumenanteile an Reagenzien ent-
halten wie die Probenlésung, mit VolumenmeBgeréten,
wie z.B. Vollpipette, Kolbenhubpipette oder Birette die
entsprechenden Volumina an Stammldsung zugegeben,
so0 daB die in Tabelle 1 aufgefiihrten Massenkonzentratio-
nen des zu bestimmenden Elementes erreicht werden.
Die MeBkolben werden mit Wasser aufgefillt (siehe
Abschnitt 6.2.1 Anmerkung).

6.3 Bezugsfunktion

Zunéchst wird zur Festlegung des Nullpunktes die Blind-
wertlésung (siehe Abschnitt 6.2.2) gemessen. Anschlie-
Bend werden die Extinktionen der Bezugslésungen (siehe
Abschnitt 6.2.3) des zu bestimmenden Elementes (Me) in
der Reihenfolge steigender und anschlieBend fallender
Massenkonzentration (8) gemessen. Die mathematische
Beziehung zwischen den Extinktionen (A) und den zuge-
horigen Massenkonzentrationen (f) ergibt die Bezugs-
funktion A = f (8 (Me)).

6.4 Atomabsorptionsspektrometrische
Messungen

Die Proben- und Blindwertldsungen werden mit den
Bezugslosungen zeitlich zusammenhangend in einer
Flamme bei den in Tabelle 1 angegebenen Wellenlangen
— unter Bedingungen nach Angaben des Geréateherstel-
lers oder durch Vorversuche ermittelt — gemessen.

Der gesamte MeBzyklus sollte mindestens zweimal
durchlaufen werden.
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