Application Note AN-PAN-1069

Online Elementanalyse von
Zink/Nickel-Beschichtungsbadern

mittels XRF

Die Aufrechterhaltung einer konstanten
Badzusammensetzung in der
Oberflachenbeschichtung ist entscheidend fur die
Produktqualitat und die betriebliche Effizienz.
Wahrend des Galvanisierungsprozesses kann eine
inkonsistente Badzusammensetzung zu Defekten und
erhdhten Betriebskosten fuhren. Defekte an
galvanisch beschichteten Bauteilen haben
weitreichende Folgen wie hohe Nacharbeitskosten,
Produktionsverluste und Kundenricksendungen
aufgrund von vorzeitigem Verschlei3 oder Korrosion
(1]

Zink-Nickel-Beschichtungen (Zn/Ni) sind bekannt fUr
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ihre hervorragende Korrosionsbestandigkeit. Sie
bieten einen flnf- bis sechsmal hoheren Schutz als
reine ZinktUberzige [2,3]. Dies macht sie besonders
wertvoll fur Anwendungen in der Automobilindustrie,
der Luft- und Raumfahrt und der Schifffahrt. Das
Erreichen und Aufrechterhalten des optimalen Zn/Ni-
Verhaltnisses ist jedoch eine Herausforderung,
insbesondere bei herkdmmlichen
Uberwachungsmethoden wie der Nasschemie, der
AAS (Atomabsorptionsspektroskopie) oder der ICP-
OES (induktiv gekoppelte Plasmaoptische
Emissionsspektroskopie). Diese Methoden sind
zeitaufwandig und liefern verzogerte Ergebnisse.
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Mit dem 2060 XRF Process Analyzer von Metrohm
steht ein performancestarkes System zur Verfugung,
mit dem analytische Herausforderungen gemeistert
werden kénnen. Das Prozessanalysensystem nutzt die
Rontgenfluoreszenzspektroskopie (XRF) zur

EINFUHRUNG

In der Galvanotechnik wird mit Hilfe von elektrischem
Strom eine dinne Schicht aus einem Material, z. B.
Nickel oder Zink, auf die Oberfldche eines anderen
Materials, z. B. Kupfer, aufgebracht. Zink und
Zinkbasislegierungen wie Zink-Nickel (Zn/Ni) werden
haufig verwendet, um Stahl vor Korrosion zu
schitzen. Zn-Ni-Legierungen sind besonders beliebt,
da sie eine hohere Korrosionsbestandigkeit als reines
Zink aufweisen [2,3].

Sowohl alkalische als auch saure Zn/Ni-Bader werden
in der Regel fir die Galvanisierung verwendet
(Abbildung 1). Jeder Elektrolyttyp bietet je nach
Anwendung einzigartige Vorteile [4]. Alkalische
Zn/Ni-Bader sind dafur bekannt, dass sie sehr
gleichméaBige Uberziige mit guter Streuféhigkeit
erzeugen, was sie ideal fur komplex geformte
Bauteile macht. Andererseits bieten saure Zn/Ni-
Bader hohere Abscheidungsraten und kénnen glatte,
gldanzende Oberflachen erzeugen, die oft fur
dekorative Anwendungen bevorzugt werden [4].

Galvanikbader sind empfindlich gegentber
verschiedenen prozessbedingten Schwankungen, die
sich erheblich auf die Metallabscheidung auswirken
und die endgultige Schichtdicke und Qualitat
beeinflussen. Diese Schwankungen kénnen durch
Anderungen der Temperatur, der Metallkonzentration
oder durch Verunreinigungen verursacht werden.

Die regelméaBige Analyse der Badldsung ist
entscheidend fur die Aufrechterhaltung stabiler
Beschichtungsbedingungen und die Minimierung von
Materialabféllen. Die kontinuierliche Uberwachung
der Elektrolytldsungen hilft sicherzustellen, dass sich
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kontinuierlichen Uberwachung der
Elementkonzentrationen im Galvanikbad und liefert
Echtzeitdaten, die beispielsweise eine prazise
Dosierung von Chemikalien ermaglichen.

Abbildung 1. lllustrierte Darstellung eines typischen
Verzinkungsprozesses.

die Metallkonzentration im optimalen Bereich
bewegt.

Der Metallgehalt in Galvanikbddern wird haufig
manuell in Laboren vor Ort gemessen. Zu diesem
Zweck werden in der Regel klassische nasschemische
Verfahren wie AAS und ICP-OES eingesetzt. Diese
Methoden sind zwar effektiv, konnen aber
zeitaufwandig sein, erfordern qualifiziertes Personal
und liefern moglicherweise keine Echtzeitdaten. Dies
fahrt unter Umstéanden zu verzogerten Korrekturen
bei Abweichungen und EinbufB3en in der
Endproduktqualitat.
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Losungen aus der Prozessanalysentechnik (PAT)
werden zunehmend in der Oberflachentechnik
eingesetzt, um die Uberwachung von Galvanikbéadern
zu automatisieren und zu optimieren. Diese Systeme
analysieren kontinuierlich kritische Badparameter wie

Der 2060 XRF Process Analyzer von Metrohm Process
Analytics (Abbildung 2) bietet eine effektive Losung
zur kontinuierlichen Uberwachung von
Galvanikbéadern. Durch Echtzeitmessungen von
Metallkonzentrationen wie Zink und Nickel tragt
dieser Prozessanalysator zur Aufrechterhaltung der
idealen Badzusammensetzung bei, die fur
konsistente und hochwertige Beschichtungen
erforderlich ist.

ANWENDUNG

Die XRF-Analyse wird mit einer Wolfram (W)-
Rontgenrohre durchgefihrt, das mit einem Prolen-
Fenster ausgestattet ist. Das Analysen-Modul arbeitet
mit einer vorkonfigurierten Kalibrationsmethode. Die

Metallkonzentration, pH-Wert, Temperatur und
Leitfahigkeit in Echtzeit. All diese Faktoren haben
einen direkten Einfluss auf die Qualitat und
GleichmaBigkeit der abgeschiedenen Metallschicht.

Abbildung 2. 2060 XRF Process Analyzer fur Zink-/Nickelbader.

Probenzufthrung in die Messzelle erfolgt Uber
Magnetventile und/oder Pumpen, je nachdem ob
Vordruck vorliegt oder nicht.

Tabelle 1. Messbereich verschiedener Badbestandteile in Zink-/Nickelbddern, bestimmt mit dem 2060 XRF Process Analyzer.

Parameter Messbereich (g/L)
Zink 6.5-95
Nickel 0.5-2.5
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KALIBRATION

Die lineare Kalibrierung wird sowohl fur die Zink- als
auch fur die Nickelkonzentration durch Messung des
entsprechenden XRF-Signals Gber einen bestimmten
Konzentrationsbereich erstellt. Fur Zink wird eine
Kalibrierkurve fir Konzentrationen von 6,5 bis 9,5 g/L
erstellt, wahrend fur Nickel eine &hnliche Kurve im
Bereich von 0,5 bis 2,5 g/L erstellt wird (Abbildung 3).
Bei der Kalibrierung wird die Badprobe mit bekannten

Zink- und Nickelmengen dotiert. Zur Uberprifung der
Genauigkeit wird eine 3-fach Bestimmung
durchgefthrt. Die Ergebnisse dienen der Bestimmung
der Zink- und Nickelkonzentration in Galvanikbadern.
Dies gewahrleistet eine prazise und zuverlassige
Analyse mit einer hervorragenden Korrelation (R2-
Werte von etwa 0,998 fUr beide Elemente).

Calibration curve zinc
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Abbildung 3. Kalibrationskurve fir Beschichtungsbadproben im Bereich von 6,5-9,5 g/L Zink (oben) und 0,5-2,5 g/L Nickel (unten).

ANMERKUNGEN

Der 2060 XRF Process Analyzer bietet eine
kontinuierliche EchtzeitUberwachung der Zink- und

Nickelkonzentration

FAZIT

Der 2060 XRF Process Analyzer ist eine zuverlassige
Losung fur metallveredelnde Betriebe, die eine
Echtzeitiberwachung der
Nickelkonzentration in Galvanikbadern ermaglicht.

in galvanischen Badern. Andere

Zink- und

VERWANDTE APPLICATION NOTES

AN-PAN-1064 Uberwachung organischer Additive in galvanischen Baddern mit Inline-Raman-Spektroskopie

erganzende Techniken wie Titration konnen integriert
werden, um zusatzliche Parameter wie pH-Wert und
Leitfahigkeit zu verfolgen.

Seine Fahigkeit, diese wichtigen Badparameter
kontinuierlich zu messen, gewadhrleistet eine
gleichbleibende Beschichtungsqualitat, reduziert den
Materialabfall und verbessert die Prozesseffizienz.

AN-PAN-1068 Online-Elementanalyse von Kupfer, Zinn und Zink in WeiBbronzebddern mittels XRF
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https://www.metrohm.com/de_de/applications/application-notes/prozess-applikationen-anpan/an-pan-1064.html
https://www.metrohm.com/de_de/applications/application-notes/prozess-applikationen-anpan/an-pan-1068.html
https://www.metrohm.com/de_de/applications/application-notes/prozess-applikationen-anpan/an-pan-1068.html

VORTEILE DER ONLINE-PROZESSANALYSE

- Sichereres Arbeitsumfeld fur die Mitarbeiter -
keine Bertihrung mit geféhrlichen Chemikalien.

- Garantiert gleichbleibende Schichtendicken.

- Frihzeitige Detektion von Abweichungen -

- Verbessert die Qualitatskontrolle - genaueres
Verstandnis der tatsachlichen
Prozessbedingungen.

- Gewabhrleistet die Herstellung hochwertiger

Vermeidung von hdufigem Austausch von Endprodukte durch die schnelle Reaktion auf

Elektrolyten. Schwankungen der Badbedingungen.
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KONFIGURATION
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2060 XRF Process Analyzer

Der 2060 XRF Process Analyzer ist ein
zerstorungsfreier Online-Prozessanalysator, der die
energiedispersive Rontgenfluoreszenz-Technologie
(EDXRF) nutzt. Dieses Analysengerdt gewahrleistet
eine prazise und echtzeitnahe Uberwachung flissiger
Probenstrome in industriellen Prozessen.

Durch Anschlussmaoglichkeiten far bis zu 20
Probennahmestellen vereinfacht der 2060 XRF
Process Analyzer die reibungslose Online-XRF-
Analyse. Als Teil der 2060-Plattform verbindet er
mehrere Analysentechniken nahtlos in einer
einheitlichen Plattform. Erleben Sie die
leistungsstarke Kombination aus XRF und Titration
oder Photometrie fur so umfassende Prozesseinblicke

wie nie zuvor.
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https://www.metrohm.com/products/a/3620/a362060011c.html
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