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PTFE DURNI DISP N

aussenstromlos abscheidendes Nickelbad fir
Verschleiss- Gleit/Reib- und Antihaftanwendungen

PTFE Durni Disp N ist ein Verfahren zur aussenstromlosen Abscheidung von Nickel-Phosphor-
Legierungen mit gleichméssig und homogen verteilt eingelagerten PTFE-Partikeln, die eine
Korngrosse von 0,1 — 0,5 pym besitzen. Dieses Bad wurde speziell zur Abscheidung besonders
gleitfahiger Schichten mit guter Anti-Haft-Wirkung entwickelt.

PTFE Durni Disp N eignet sich fur die Beschichtung von metallischen Werkstoffen.

Tribologische Eigenschaften

Der PTFE-Anteil der Schicht liegt bei 20 — 30 Vol.-%. Der Phosphorgehalt liegt zwischen 7,5 — 9 %.
Die Uberziige besitzen sehr gute Gleit-Reibeigenschaften:

Der mittlere Reibkoeffizient liegt bei 0,1 — 0,2 bei geringem Verschleiss und einer Lebensdauer von
100’000 bis 200’000 Umdrehungen (10 cm/sek - Gleitgeschwindigkeit; 1 —5 N - Last;
50 % Luftfeuchte; Raumtemperatur).

Die Abscheidungsgeschwindigkeit liegt bei einem neu angesetzten Bad bei ca. 7 — 8 ym/h und sinkt
mit zunehmendem Badalter auf ca. 5 ym/h.

PTFE Durni Disp N wird in 6 flissigen Konzentraten geliefert:

PTFE Durni Disp N Badansatzl6sung
PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 1
PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 2
PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 3
PTFE Durni Disp N Dispersion
PTFE Durni Disp N Tensidlosung Tla
Zum Neuansatz werden PTFE Durni Disp N Badansatzlésung
bendtigt: PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 1
PTFE Durni Disp N Dispersion
fiir den Badbetrieb: PTFE Durni Disp N Regenerierlésung 1,2 & 3
PTFE Durni Disp N Dispersion

PTFE Durni Disp N Tensidlésung Tla
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Badbehélter und Ausristung

PTFE Durni Disp N kann in Anlagen zur chemischen Vernicklung eingesetzt werden, wobei anodisch
geschuitzte Edelstahlwannen als Behéltermaterial bevorzugt eingesetzt werden sollten. Es ist auch
mdglich in Wannen aus PP zu arbeiten.

Die Beheizung soll mit Edelstahldampfschlangen oder elektrischen Tauchbadwéarmern (Mantel:
Edelstahl, Glas, Porzellan oder PTFE) erfolgen, wobei eine optimale Warmeverteilung gewahrleistet
sein sollte. Eine indirekte Beheizung ist einer direkten Beheizung vorzuziehen. Es sollte eine Heizung
mit Thyristorschaltung verwendet werden, um Instabilitaten der Dispersion durch lokale Uberhitzungen
zu vermeiden.

Bei einer Heizung mit Dampf sollte der Druck soweit gedrosselt sein, dass die Dampftemperatur nur
bei 105 °C liegt.

Die Anlage sollte mit einer Umwalzvorrichtung ausgestattet sein, die eine Umwalzung bei mdglichst
geringer Anstromung der zu beschichtenden Teile erlaubt.

Eine Absaugvorrichtung ist zur Entfernung von Sprihnebeln oder Dampfen nétig. Da das

PTFE Durni Disp N-Bad vor allem wahrend der Beschichtung stark schaumt, ist daflir Sorge zu
tragen, dass nicht zuviel Schaum und damit Tensid Uber die Absaugung entfernt wird. Wahrend
Betriebsstillstandszeiten sollte das Bad mit einem Deckel verschlossen werden, um
Verdunstungsverluste zu vermeiden und das Einschleppen von Schmutzpartikeln aus der Umgebung
zu verhindern.

Filtration und Badbewegung

Der Elektrolyt kann nicht kontinuierlich Gber einen Beutelfilter (200 um) gefiltert werden, weil sich
dieser schnell zusetzt. Bei einer erforderlichen Badfiltration kann ein Beutelfilter fir ca. 1 — 2 Stunden
eingesetzt werden.

Ist es erforderlich, den Elektrolyten auszupumpen, so muss darauf geachtet werden, dass auch im
Ruhebehalter eine Bewegung erfolgt. Bei Wiederinbetriebnahme wird tber einen 20 um-Filter
zurlickgepumpt und vor Beginn eine PTFE-Analyse durchgeftihrt, um evtl. fehlendes PTFE lber
Zugabe von Dispersion zu ergénzen.

Die Badbewegung sollte bei maximal 4-facher Badvolumenumwalzung pro Stunde liegen, um die
Dispersionsstabilitat auch Gber einen l&angeren Zeitraum zu gewéhrleisten. Die Ware sollte bei einer
ca. 2- bis 4- fachen Badvolumenumwalzung pro Stunde beschichtet werden. Eine schnellere
Badumwalzung kann zu einem strukturierten Aussehen der Teile, zu Stromungspassivitaten und zu
vorzeitiger Instabilitat der Dispersion fuihren.
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Arbeitsbedingungen

Badansatz:
deionisiertes Wasser 75 Vol.-% (Leitwert < 5 uS)
PTFE Durni Disp N Badansatzl6sung 18 Vol.-%

PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 1 4,2 Vol.-%

Der pH-Wert wird nach dem Badansatz auf 4,95 bei 20 °C mit konz. Ammoniak chemisch rein
eingestellt (Verbrauch ca. 2 — 3 L/100 L Bad). Nach der Einstellung des pH-Wertes wird die gut
aufgeschuttelte homogene PTFE Durni Disp N Dispersion langsam zugegeben. Die bendétigte
Menge liegt bei 10 g/L und ist dem beigefligten Zertifikat fur die entsprechende Charge an

PTFE Durni Disp N Dispersion zu entnehmen. Bei 4-facher Badvolumenumwalzung pro Stunde wird
der Elektrolyt nach ca. 5 Stunden Durchmischungszeit auf Arbeitstemperatur aufgeheizt. Der pH-Wert
wird bei 85 °C auf 5,05 mit 1:1 verdiinntem Ammoniak, chemisch rein, eingestellt und mit
deionisiertem Wasser auf das endgtltige Niveau aufgefullt. Nach ca. 30-mindtigem Durchmischen ist
der Elektrolyt betriebsbereit.

Regenerierung: PTFE Durni Disp N 120 g/L Nickel
Regenerierldsung 1
PTFE Durni Disp N 540 g/L Natriumhypophosphit
Regenerierldsung 2 70 mg/L Stabilisator
PTFE Durni Disp N 600 mL/L Ammoniak 25 %
Regenerierlésung 3
PTFE Durni Disp N 60 % PTFE
Dispersion
PTFE Durni Disp N 24 g/L
Tla-L6sung

Dosierverhéltnis:

1LReg.1:1,32LReg.2:0,5L Reg. 3:35g Dispersion : 40 g Tla-Lésung

Arbeitstemperatur: 85+1°C

pH-Wert: 5,05 (5,00 — 5,10) (gemessen bei 85 °C, elektrometrisch)
Nickelgehalt: 500/L (4,3-5,29g/L)

Reduktionsmittel: 20 g/L (16 — 21 g/L)

Stabilisator 0,3 mg/L (0,2 - 0,4 mg/L), ab 0,5 MTO: 0,2 — 0,7 mg/L
Literbelastung: bei 15 um Schichtdicke maximal 0,8 dm2/L

Abscheidegeschwindigkeit: 7 — 8 um/h; mit zunehmendem Badalter abfallend auf 5 um/h
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Badansatz

Vor Neuansatz bzw. Erstansatz eines DNC Bades sind alle Anlagenteile, die mit PTFE Durni Disp N
Badl6sung in Berihrung kommen, mit konzentrierter Salpetersaure zu behandeln. Die Wanne muss
zudem von evtl. fest anhaftenden PTFE-RUckstanden durch Ultraschall oder mechanisch befreit
werden. Nach grindlicher Spilung vorgenannter Aggregate mit Wasser und deionisiertem Wasser ist
die Wasserqualitat bei Umwalzung zu prifen. Der Leitwert muss niedriger als 15 uS sein. Das zum
Badansatz bendtigte Volumen an deionisiertem Wasser wird zu ca. 60 % vorgelegt. Nach Einschalten
des Filterkreislaufes gibt man die PTFE Durni Disp N Badansatzchemikalien dazu wie vorher
beschrieben. Nach dem Aufheizen auf Arbeitstemperatur wird der pH-Wert bei 85 °C gemessen und
mit Ammoniak ca. 13 % chem. rein auf Sollwert eingestellt.

Arbeitshinweise

Die stromlos zu vernickelnden Teile werden nach sorgfaltiger Vorbehandlung einfach in die

PTFE Durni Disp N-LOsung solange eingetaucht, bis die gewtinschte Schichtdicke erreicht ist. Die
Schichtdicke sollte 15 uym nicht Gberschreiten, da daruber hinaus keine Verbesserung der spez.
Schichteigenschaften mehr zu erwarten ist. Wird eine hdhere Schichtdicke oder auch gute
Korrosionsbestandigkeit gewtinscht, sollte vorher eine Chemisch-Nickel-Schicht in geeigneter
Schichtdicke aufgebracht werden. Die anschliessende Beschichtung im PTFE Durni Disp N-
Elektrolyten muss dann direkt anschliessend nass in nass erfolgen. Da Dispersionsschichten
besonders empfindlich mit Haftungsproblemen auf eine nicht ordnungsgemaéasse Vorbehandlung
reagieren, ist auch die Qualitat der Vorbehandlungslésungen zu Uberwachen.

Die Beschichtung der Teile erfolgt bei 2- bis 4- facher Badvolumenumwalzung pro Stunde. Der
Elektrolyt wird auf Abreicherung gefahren. Da der Nickelgehalt nicht mehr als 14 % absinken sollte, ist
die Badbelastung unter Beriicksichtigung der gewtinschten Schichtdicke so zu wéhlen, dass ein
Absinken des Nickelgehaltes unter 4,3 g/L nicht erfolgt.

Der Stabilisatorgehalt hat einen grossen Einfluss auf die Stabilitdt des Dispersionselektrolyten. Daher
muss er nach jeder Charge gemessen und evtl. separat nachdosiert werden, um den Sollwert wieder
zu erreichen. Das Bad ist zu Beginn besonders empfindlich gegeniiber einem zu hohen
Stabilisatorgehalt. Daher soll der Wert von 0,3 mg/L unbedingt eingehalten werden. Ab einem
Badalter von ca. 0,5 MTO sind auch etwas hdhere Stabilisatorwerte moglich.

Die Regenerierung erfolgt entsprechend der Analyse oder Uber die beschichtete Oberflache und kann
nur zwischen den Chargen erfolgen. Bei 4-facher Badvolumenumwalzung sollte nach Zugabe der
Regenerierchemikalien eine Durchmischungszeit von ca. 15 — 30 Minuten eingehalten werden.

Ein Arbeiten mit kontinuierlicher Regenerierung ist moglich, wenn der Nickel-Gehalt z.B. tiber "on-line"
- Titration kontinuierlich als Steuergrosse tberwacht wird. Eine automatische Dosierung der
PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 3 tber pH-Wert-Steuerung ist sehr empfehlenswert.

Wird im PTFE Durni Disp N nicht gearbeitet, so ist es sinnvoll, den PTFE Durni Disp N Elektrolyt
abzukuhlen (t < 40 °C) und ihn im kalten Zustand bei 2-facher Badumwalzung pro Stunde mischen zu
lassen, um eine maximale Lebensdauer und Stabilitat der Losung zu erreichen.

Die Lebensdauer des PTFE Durni Disp N Elektrolyten hangt stark von der Menge an eingeschleppten
Verunreinigungen und Haufigkeit der Produktionspausen ab und kann unter optimalen Bedingungen
5 MTO (= 25 g Ni/L) erreichen.
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Basismaterialien
PTFE Durni Disp N kann fir die Beschichtung von metallischen Werkstoffen eingesetzt werden.

RIAG-Oberflachentechnik stellt gerne die fir den Anwendungsfall notwendige Vorbehandlungs-
vorschrift zur Verfigung.

Arbeitstemperatur

Die normale Arbeitstemperatur liegt bei 85 °C. Geringere Temperaturen senken die Abscheidungsrate
und kdnnen zur Passivitat der Schichten fuhren. Hohere Temperaturen machen den Elektrolyten
instabil. Eine standige Bewegung des PTFE Durni Disp N Elektrolyten ist zwingend notwendig, um
die Dispersion stabil in Schwebe zu halten. Zudem werden so lokale Uberhitzungen wahrend des
Aufheizens und im Betrieb vermieden.

Badinstandhaltung

Zur Erzielung einer optimalen Abscheidegeschwindigkeit und einwandfreien Schichtqualitat ist es
notwendig, die unter "Arbeitsbedingungen” vorgesehenen Parameter einzuhalten (siehe dazu
"Baduberwachung"). Unter normalen Bedingungen kénnen mit 1 Liter PTFE Durni Disp N
Regenerierlésung 1 ca. 148 dm® a 15 pm Schichtdicke beschichtet werden.

Es sollte darauf geachtet werden, dass der Elektrolyt nicht mehr als 14% vom Sollmetallgehalt

(siehe "Arbeitsbedingungen”) abweicht. Nach jeder gefahrenen Charge sollte eine Analyse
durchgefuhrt werden, um ordnungsgemass regenerieren zu kénnen. Insbesondere der
Stabilisatorgehalt des Elektrolytes muss gut Giberwacht werden, da bei zu niedrigem Gehalt
Instabilitaten und eine vorzeitige Koagulation der Dispersion auftreten konnen. Anfangs sollte der
Stabilisatorgehalt bei 0,3 mg/L (polarographisch gemessen) liegen. Ab 0,5 MTO sind bis zu 0,7 mg/L
im Bad unkritisch. Werden Chargen mit nur geringer Badauslastung gefahren, so sollte spatestens ab
einer insgesamt gefahrenen Badbelastung von 0,5 dm?/L (bei 15 um Schichtdicke) per Analyse
regeneriert werden, da sonst die Sollwerte im Bad zu stark absinken, ebenso wie die Abscheiderate.

Pro g Nickel (abgeschieden)
mussen zugesetzt werden: 8,33 mL PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 1

11,0 mL PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 2
4,17 mL  PTFE Durni Disp N Regenerierlésung 3
0,29 ¢ PTFE Durni Disp N Dispersion
0,33 g PTFE Durni Disp N Tla-Lésung

Die Zugabe an PTFE Durni Disp N Dispersion und PTFE Durni Disp N Tla-Lésung kann aufgrund
der Schaumbildung nur nach Gewicht erfolgen. Falls im Badbetrieb die Nachdosierung an

PTFE Durni Disp N Dispersion nicht ausreichend erscheint (Absinken des analysierten PTFE-
Gehaltes im Bad, zu schnell heller werdende Schichten) kann entsprechend der PTFE-Analyse der
Gehalt mit PTFE Durni Disp N Dispersion wieder auf Soll angehoben werden. Ist der Gehalt an
PTFE um mehr als 0,5 g/L abgesunken, so sollte die bendtigte Menge nicht auf einmal sondern in
mehreren Portionen nachgegeben werden, da es sonst zu erhdhter Ablagerung von PTFE auf den
Teilen kommen kann.

Ein Metallturnover (MTO) wird erzielt, wenn 5.0 g/L Nickel (= 42 mL/L PTFE Durni Disp N
Regenerierldsung 1) aus der Losung abgeschieden wurden.
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Schichtdickenbestimmung

Die Schichtdickenbestimmung erfolgt durch Bestimmung der Gewichtszunahme von Stundenplattchen
im Bad (0,2 dm?).

(Auswaage [g] — Einwaage [g]) * 1000

= um Schichtdicke
14,07

pH-Wert-Korrektur

Zur Senkung verwendet man Schwefelsaure ca. 10% (60 mL konzentrierte Schwefelsaure p.a./L) oder
besser konz.Essigsaure, zur pH-Erh6hung im Badbetrieb PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 3.
Der Behélter fur die PTFE Durni Disp N Regenerierldsung 3 muss stets geschlossen gehalten
werden, da sonst durch Verdunstung die Ammoniakkonzentration sinkt und es bei der pH -
Nachdosierung zu einer Uberdosierung des in der Lésung enthaltenen Beschleunigers und damit zu
Schichtstérungen kommt. Die Konzentration an Ammoniak sollte daher 1x wochentlich Gberprift
werden. Alle Zugaben missen langsam erfolgen, da sonst die Stabilitéat der Dispersion beeintrachtigt
wird. Insbesondere ein zu hoher pH-Wert fuhrt zu einer raschen Koagulation.

Bei Verwendung von Ammoniak, Schwefelsaure oder Essigsaure sind die
Unfallverhitungsvorschriften fur Lauge und S&ure zu beachten.

Beurteilung der Schichten

Zur Qualitatskontrolle sollte jeweils ein s-férmig gebogenes Blech bei jeder Charge mitbeschichtet
werden. Die Bleche missen ein mattgraues Aussehen haben und eine glatte schmierfahige
Oberflache aufweisen. Die Haftung wird durch einen Wechselbiegeversuch tberprift. Die
Einlagerungsrate an PTFE sowie die Schichtqualitat sollte regelmassig durch Querschliffanalysen
beurteilt werden.

Trommelbeschichtung

Die Beschichtung von Kleinteilen in der Trommel ist nur bei Einhaltung der folgenden Taktrate
moglich:

3 — 8 Minuten Ruhen / 3 Sekunden Drehen im Wechsel

Die Umdrehungszahl der Trommel soll bei 4 — 5 Umdrehungen /min. liegen. Eine héhere Drehzahl
kann zu erhéhtem Abrieb und damit schnellerer Fremdvernicklung fihren. Grundsatzlich sollte der
Stabilisatorgehalt bei Trommel-Ware sehr sorgfaltig Gberwacht werden, um durch Fremdvernicklung
auftretende Rauhigkeiten zu vermeiden.

Die eingestellte Ruhezeit ist mit der Art der Ware zu optimieren. Bei flacheren Teilen wird z.B. eine
kurzere Ruhezeit eingestellt als bei gewdlbten Teilen. Die Drehzeit darf nicht verlangert werden, weil
es sonst zu starkerem Abrieb und damit Badinstabilitdten und Beeintrachtigung der spéter gefahrenen
Ware kommt.

Beschichtung unter Drehen der Ware
Ein langsames Drehen (ca. 2 bis 4 Umdrehungen/min.) der Ware ist moglich. Insbesondere bei sehr

kompliziert geformten Teilen wird so dafir gesorgt, dass die PTFE-Verteilung unabhangig vom
Badalter sehr homogen ist. Ebenso kdnnen so die Schichteinschniirungen verringert werden.
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Warmebehandlung

Die Haftfestigkeit der Ni/P/PTFE-Schicht zum Grundmaterial kann innerhalb weniger Stunden nach
der Beschichtung durch eine Warmebehandlung bei 180 °C verbessert werden.

Die Mischharte der Schicht kann durch eine Warmebehandlung von 3 — 6 h bei 300 °C gesteigert
werden. Allerdings kann es hierbei zu einer Beeintrachtigung der Gleitfahigkeit kommen.

Die Anti-Haft-Wirkung der Schicht kann durch eine kurze Warmebehandlung (15 bis 20 min) bei
ca. 340 °C verbessert werden.

Abwasserbehandlung

PTFE Durni Disp N und seine Spulwasser missen vor dem Ablassen in die Kanalisation entgiftet und
neutralisiert werden. Abwasserbehandlungsmethoden werden bei Bedarf von RIAG
Oberflachentechnik mitgeteilt.

Gefahren- und Sicherheitshinweise

Diese sind den DIN-Sicherheitsdatenblattern fir PTFE Durni Disp N Badansatzlésung,
PTFE Durni Disp N Regenerierlésung 1, 2 und 3 zu entnehmen. Die fir den Umgang mit
Ammoniak, relevanten DIN-Sicherheitsdatenblatter sind beim jeweiligen Lieferanten anzufordern.

Die PTFE Durni Disp N Badansatzlésung, sowie die PTFE Durni Disp N Regenerierldsungen 1, 2
und 3 sollten bei Temperaturen von 5 — 25 °C gelagert werden.

Die PTFE Durni Disp N Dispersion soll bei 10 — 20 °C gelagert werden, wobei die Dispersion durch
geeignete Drehgestelle standig in langsamer Bewegung bleiben soll, um ein Sedimentieren zu
verhindern. Ist eine Lagerung unter Bewegung nicht mdglich, so muss die Dispersion vor Gebrauch
rickstandsfreil!! aufgeschiittelt werden.

Die PTFE Durni Disp N Badansatzldsung, die PTFE Durni Disp N Regenerierlésungen 1, 2 und 3,
und Ammoniaklosung sollten nicht mit Haut und Augen in Bertihrung kommen. Im Schadensfall mit
viel kaltem Wasser spilen und bei Augenverletzungen einen Arzt aufsuchen bzw. hinzuziehen.

Gewéahrleistung

Diese Betriebsanleitung beruht auf Labor- und Erfahrungswerten aus der Praxis. Auf eine
vorschriftsmassige Anwendung unserer Produkte haben wir jedoch keinen Einfluss. Mit den in dieser
Betriebsanleitung aufgefihrten technischen Angaben und Daten kdnnen wir lediglich beraten, aber
keine Haftung Ubernehmen, da das Arbeiten mit unseren Produkten den drtlichen Verhaltnissen
angepasst werden muss. Durch technischen Fortschritt bedingte Anderungen behalten wir uns vor.

Es gelten unsere Verkaufs- und Lieferbedingungen.

RIAG Oberflachentechnik AG
Murgstrasse 19a

CH- 9545 Waéngi

Tel. +41(0) 52/369 70 70
Fax + 41 (0)52/369 70 79
www.ahc-surface.com
info.waengi@ahc-surface.com
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Analysenvorschrift
Nickel

Sollwert; 5,0 g/L Ni

bendtigte Reagenzien:  Titriplex llI-Lésung 0,1 mol/L
Ammoniakldsung konzentriert
Murexidverreibung (1 g Murexid und 99 g Natriumchlorid)
Deionisiertes Wasser

bendtigte Gerate: Erlenmeyerkolben, 300 mL
Pipette, 5 mL
Mikroburette, 10 mL

Durchfuhrung: 5 mL Elektrolyt (20 °C) werden in einen 300 mL Erlenmeyerkolben
abpipettiert. Nach Zugabe von 10 mL Ammoniaklésung und einer
Spatelspitze Murexidverreibung wird mit deionisiertem Wasser auf ca.
150 mL verdunnt. Nun wird mit Titriplex IlI-Losung bis zum scharf
erfolgenden Farbwechsel von gelb nach violett titriert.

Berechnung: Nickel (g/L) = 1,174 x verbrauchte mL 0,1 mol/L Titriplex IlI

Natriumhypophosphit
Sollwert: 20 g/L Natriumhypophosphit

bendtigte Reagenzien:  Stéarkeldsung 1 %
Salzsaure ca. 6 mol/L HCI (600 mL/L HCI 32 %)
0,05 mol/L Kaliumiodid-iodatldsung KIO4/KI (oder Jodldsung)
0,1 mol/L Nariumthiosulfatlésung Na,S,03

bendtigte Gerate: Pipette, 2 mL
2 Buretten, 50 mL -1/20 Teilung
1 Kippautomat, 20 mL
Erlenmeyerkolben mit eingeschliffenem Glasstopfen (lodzahlkolben)

Durchfiihrung: 2 mL Elektrolyt ( 20°C ) in Erlenmeyerkolben pipettieren,
20 mL Kaliumiodid-lodatlésung zugeben und mit
20 mL Salzsaure ansauern.
Erlenmeyerkolben mit dem Schiliffstopfen verschliessen und die Probe
30 Minuten unter Lichtausschluss bei ca. 20 °C reagieren lassen.
Anschliessend mit Natriumthiosulfatldsung titrieren bis zur leichten
Gelbfarbung der Losung. Um den Umschlagspunkt genau zu
markieren, gibt man 2 Tropfen Starkelésung 1 % zu. Dann wird bis
zum Umschlag von blauviolett nach farblos weiter titriert.

Achtung: Durch die Anwesenheit von Tensiden kann der Umschlag
schleppend verlaufen.

Berechnung: Na-hypophosphit (g/L) = (mL 0,05 mol/L KIOs/KI —mL 0,1 mol/L Na,S,03) x 2,65
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Stabilisator

Die Bleibestimmung erfolgt inversvoltametrisch am hangenden Quecksilbertropfen (HMDE). Hierbei
wird das in der Badprobe enthaltene Blei zunachst wahrend 70 Sekunden bei — 700 mV Spannung
angereichert. Danach wird ein Spannungs-Scan von — 550 mV bis — 250 mV durchgefihrt. Hierbei
wird das am Quecksilbertropfen angereicherte Blei wieder aufgeldst, wodurch es beim
Halbstufenpotential des Bleis (ca. — 350 bis — 450 mV) zu einem Stromsignal kommt proportional der
vorliegenden Bleikonzentration. Die Konzentrationsbestimmung erfolgt durch Standardaddition mit
anschliessender linearer Regression. Da die Kontamination des Probengefasses und der Elektroden
aus vorherigen Messungen eine grosse Rolle spielt, muss vor jeder Probenzugabe der Blindwert
ermittelt werden, indem eine Messung mit den reinen Chemikalien durchgefihrt wird. Der Blindwert
sollte nicht grdsser als 5 nA sein.

Sollwert: 0,3 mg/L Stabilisator (ab 0,5 MTO 0,2 — 0,7 mg/L)
bendtigte Reagenzien:  Salpetersaure (suprapur)

Blei-Standardlésung 10 mg/L Pb
bendtigte Gerate: Polarograph (z.B. Fa. Metrohm)

1 Inertgasanschluss (Stickstoff)

1 Eppendorfpipette (1 — 1000 uL)

Durchfuhrung: In das Messgefass werden 20 mL deionisiertes Wasser und 20 pL
Salpetersaure pipettiert. Es wird eine Messung unter den
entsprechend der Geratebedienungsanleitung eingestellten
Parametern durchgefihrt. Ist der Blindwert < 5 nA werden 1000 pL
Probe in das Messgefass pipettiert. Die Messung erfolgt nach dem
Standardadditionsverfahren, indem 2 mal mit je 1 pg Blei (100 L Blei-
Standardlésung 10 mg/L) bei je einer Messwiederholung aufgestockt
wird.

Berechnung: Stabilisator [mg/L] = Bleigehalt [mg/L] x 1,83
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PTFE
Sollwert: 6 g/L PTFE entsprechend 10 g/L PTFE Durni Disp N Dispersion
Prinzip: Die PTFE-Bestimmung im Bad erfolgt gravimetrisch nach Abtrennung
des PTFE's durch Zentrifugation.
Gerate: 1 Zentrifuge (mind. 4300 UPM)
1 Pipette (30 mL)
1 — 4 Zentrifugenglaschen (50 mL)
1 Analysenwaage
1 Trockenschrank
Durchfihrung Das trockene Zentrifugenglaschen wird gewogen. 30 mL Badprobe

werden in das Glas pipettiert und 30 min lang bei mind. 4300
Umdrehungen pro Minute zentrifugiert. Direkt nach Auslaufen der
Zentrifuge unter Einschaltung der Bremse wird der Uberstand
vorsichtig abgenommen. Der PTFE-RUuckstand wird mit deionisiertem
Wasser gewaschen (beste Aufmischung mit Ultraschall). Danach wird
erneut zentrifugiert und das Waschwasser abgetrennt und verworfen.
Diese Waschprozedur wird nochmals wiederholt. Der PTFE-
Ruckstand wird im Trockenschrank bei 100 °C bis zur
Gewichtskonstanz getrocknet und gewogen (Trocknungszeit ca. 1 h).

Berechnung: (Glas mit PTFE — Glas leer) [g] x 33,3 = PTFE [g/L]

pH - Messung

Die pH-Wert-Einstellung erfolgt elektrometrisch, wobei der einzustellende Soll - pH-Wert von
5.05 sich immer auf eine Temperatur von 85°C bezieht.

Wichtig ist, dass bei der Messung von kalten Badproben andere pH-Werte erhalten werden.
Diese pH-Wert - Differenz zwischen "heisser" und "kalter" Messung ist abhangig von der
Elektrolytzusammensetzung, vom Badalter und von der Art der verwendeten pH - Elektrode.
Daher muss diese Differenz immer wieder neu ermittelt werden, wenn der pH-Wert bei
niedrigerer Temperatur gemessen wird.
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