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XRF-Inline-Losungsanalyse
der Zink-Nickel-Konzentration
voh galvanischen Badern

Von Dr. Marcus Glaum

Zink-Nickel-Beschichtungen sind aufgrund ihrer ausgezeichneten
korrosionsschitzenden Eigenschaften weit verbreitet. Entscheidend fur
die Qualitat dieser und anderer metallischer Beschichtungen ist es, dass
sich die Zusammensetzung des galvanischen Bads in einem engen
Toleranzfenster bewegt. Nur so kdnnen die gewlnschten Schichteigen-
schaften erreicht werden. Fir eine effiziente BadUberwachung und -steue-
rung bietet sich die Inline-Messung per Réntgenfluoreszenzanalyse an.
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Galvanische Béder fiir die Behandlung von industriellen Verbindungselementen

Galvanotechnik 4/2024 Eugen G. Leuze Verlag 45]



BERICHTE-GALVANOTECHNIK

Abb. 1: Der Fischerscope XAN Liquid Analyzer

alvanikbader unterliegen
prozesstechnischen
Schwankungen, die einen
erheblichen Einfluss auf
das Abscheideverhalten und die hier-
aus resultierende Beschichtungsstar-
ke haben kénnen. Um den Abschei-
dungsprozess besser kontrollieren
und ohne ibermafligen Ausschuss
durchfithren zu konnen, miissen die
Badlosungen regelmiflig tiberwacht
werden durch moglichst haufige Lo-
sungsanalysen. Im Falle eines galva-
nischen Bads mit Zink-Nickel-
Losung sind mindestens vier Zink-
Nickel-Badanalysen pro Stunde er-
strebenswert. Dazu wird die Metall-
konzentration des Bads bisher manu-
uberpriift,
beispielsweise nasschemisch, mittels
Atomabsorptionsspektrometrie
(AAS) oder auch uber die Optische
Emissionsspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-OES).

ell im Betriebslabor

Roéntgenfluoreszenz als
Schliisseltechnologie fiir

die Badanalyse

Da genannte manuelle Messverfah-
ren jedoch sehr zeit- und kostenin-
tensiv sind, finden die Badkontrollen
in der Regel nur ein- bis zweimal tag-
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Abb. 2: Ausstattung mit vier Messzellen sowie jeweils separaten
Zu- und Abliufen

lich statt, womit die angestrebte Hiu-
figkeit nicht erfillt werden kann.
Aufgrund des zeitlichen Versatzes
von Entnahme und Priifung ist au-
flerdem eine Badsteuerung in Echt-
zeit nicht moglich. Eine Automatisie-
rung der Messung gestaltet nicht nur
den Priifprozess in vielerlei Hinsicht
deutlich effizienter, sondern sichert
dariiber hinaus auch eine gleichblei-
bende Qualitit der Produkte.

Die chemischen Analyseverfahren
lassen sich zwar prinzipiell automati-
sieren. Aufgrund der hohen Salz-
fracht und Aggressivitit der Zink-
Nickel-Bdder bietet sich allerdings
vorzugsweise das Rontgenfluores-
zenz-Messverfahren fiir die Automa-
tisierung an, da es im Vergleich zu
den anderen Verfahren ohne weitere
Probenvorbereitung auskommt.

Automatisierte
Inline-Qualitatskontrolle

fiir Elektrolytlésungen

Die Helmut Fischer Gruppe, markt-
fithrender Messtechnikspezialist fir
Schichtdickenmessung und Material-
analyse, hat fiir diese Herausforde-
rungen eine Losung entwickelt. Der
Fischerscope XAN Liquid Analyzer
erfillt im Zusammenspiel mit der

leistungsstarken und bewiéhrten Soft-
ware WinFTM alle Anforderungen
an die Inline-Losungsanalyse von gal-
vanischen Biadern (Abb. 1).

Das vollautomatisierte Inline-XRF-
Messgerdt analysiert hochprizise und
kontinuierlich die Metallkonzentrati-
on von bis zu vier galvanischen Bi-
dern. Uber das Touchdisplay werden
sowohl die Messergebnisse angezeigt
als auch das gesamte Messsystem zen-
tral gesteuert. Die Kalibrierung er-
folgt ebenfalls vollautomatisch. Der
Fischerscope XAN Liquid Analyzer
eignet sich dabei nicht nur fir die
Kontrolle von Zink-Nickel-Badern,
sondern auch fiir die Uberwachung
weiterer galvanischer Bider aus Zink,
Nickel, Gold, Chrom, Rhodium oder
Palladium.

Wartungsarm durch

innovative Messzelle

Die Schliisselkomponente des Inline-
Messgerits ist die Messzelle. Dabei
handelt es sich um eine robuste
Durchflusszelle, die inhouse speziell
fir die prozesstypischen Temperatu-
ren, pH-Werte, Salzbelastungen, Lo6-
sungsmittel und Partikelbelastungen
entwickelt wurde. Bestehend aus be-
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ADbD. 3: Grofler Touchscreen mit intuitiver Bedienoberfliche,
weitere Monitore direkt am jeweiligen Galvanikbad

sonders strapazierfihigen Werkstof-
fen erweist sich die Messzelle als be-
sonders langlebig.

Bei einem Testaufbau unter kontrol-
lierten Laborbedingungen mit einer
typischen Zink-Nickel-Lésung konn-
te eine Messzellen-Standzeit von iiber
einem Jahr erreicht werden. Die
Standzeit kann jedoch variieren, da
sie unter anderem individuell abhén-
gig von der Frequenz der Spil- und
Reinigungszyklen, von der Zusam-
mensetzung der Beschichtungsbider
und deren Temperaturen sowie von
den Umgebungsbedingungen ist.
(Abb. 2).

Ausstattung mit vier
Messzellen sowie jeweils
separaten Zu- und Ablaufen
Durch die standardmaflige Ausstat-
tung des Messgerits mit vier Inline-
Messzellen sowie jeweils separaten
Zu- und Abldufen steht jedem zu
iberwachenden galvanischen Bad
eine gesonderte Messzelle zur Verfii-
gung. Damit wird die Badzufithrung
erheblich vereinfacht, Ventile werden
eingespart und wechselseitige Konta-
minationen verhindert. Dariiber hin-
aus konnen bei Bedarf die Bauteilma-
terialien je Kanal speziell auf das
Kunden-Elektrolyt angepasst wer-
den.
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Fiir reibungslose Abldufe
im Fertigungsprozess

Der Fischerscope XAN Liquid Analy-
zer ist entweder direkt tiber eine gerd-
teseitige Badpumpe oder iiber eine
kundenseitige Ringleitung mit dem
Galvanikbad verbunden. Sobald die
zu analysierende Losung der Durch-
flussmesszelle im Gerédt zugefiihrt
wird, wird tiber diese vollautomatisch
und per Rontgenfluoreszenzmessung
der Metallgehalt gepriift. Die Mess-
werte werden in Echtzeit auf einem
Bildschirm (HMI) angezeigt oder un-
mittelbar via Feldbuskoppler in die
ibergeordnete Steuerung exportiert.
Die Besonderheit dabei: Die Messda-
ten konnen gleichzeitig auf weiteren
externen Monitoren, bspw. direkt am
Galvanikbad, angezeigt werden. Der
Bediener der Anlage hat so die aktu-
ellen Messwerte immer im Blick und
kann bei Abweichungen schnell rea-
gieren, selbst wenn das Messgerdt in
einem separaten Raum steht (Abb. 3).

Marktfiihrende
Messperformance

Um eine XRF-Messung mit einer
klassischen nasschemischen Analyse
(Titration) zu vergleichen, wurden
mit beiden Verfahren Messungen an
einem typischen Zink-Nickel-Bad
durchgefiithrt. Ein typisches Zink-
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Abb. 4: Messergebnisse zur Zinkkonzentration, ermittelt durch
Titration und gemessen mit dem Fischerscope XAN Liquid Analyzer
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Abb. 5: Messergebnisse zur Nickelkonzentration, ermittelt durch
Titration und gemessen mit dem Fischerscope XAN Liquid Analyzer
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Abb. 6: Messergebnisse zur Zinkkonzentration, gemessen mit dem
Fischerscope XAN Liquid Analyzer tiber einen Zeitraum von 48 h

Nickel-Bad setzt sich aus 5-15 g/l
Zink und 0,5-2 g/l Nickel zusammen.
Aus 10 Messungen, die mit dem Fi-
scherscope XAN Liquid Analyzer mit
einer Messzeit von jeweils 10 s durch-
gefithrt wurden, ergeben sich fiir die
Zinkkonzentration und die Nickel-
konzentration die Messergebnisse in
den Abbildungen 4 und 5.

Die Messergebnisse zeigen fiir die Be-
stimmung der Zink- und der Nickel-
konzentration eine enge Uberein-
stimmung miteinander. Die Bestim-
mung der Metallkonzentration eines
galvanischen Bads mittels XRF-Mes-
sung ist also im Hinblick auf die Mes-
sprazision sehr gut vergleichbar mit
der Titration.

Um das performante Messverhalten
des Inline-XRF-Messgerits weiter
deutlich zu machen, wurde mit dem
Fischerscope XAN Liquid Analyzer
eine weitere Messreihe iiber einen
Zeitraum von 48 Stunden an dem

Zink-Nickel-Bad durchgefiihrt. Die
Messergebnisse zeigen die Abbildun-
gen 6 und 7.

Die Ergebnisse demonstrieren, dass
der neue Analyzer von Helmut Fi-
scher eine sehr gute Wiederholprizi-
sion liefert. Mit einer Messzeit von
10 s pro Messung konnte ein Mittel-
wert von 6,82 g/l fir die Zinkkonzen-
tration ermittelt werden, wobei der
Variationskoefhizient bei nur 0,26 %
liegt. Fir die Nickelkonzentration
wurde mit einer Messzeit von 10 s pro
Messung ein Mittelwert von 1,26 g/l
ermittelt und ein Variations-koefhi-
zient von 0,71 %. Damit befindet sich
das Zink-Nickel-Bad innerhalb der
vorgegebenen Toleranzen, wie auch
Tabelle 1 verdeutlicht.

Der Fischerscope XAN Liquid Analy-
zer erweist sich als gut geeignete Lo-
sung zur effizienten Inline-Uberwa-
chung der Metallkonzentrationen in
galvanischen Badern. Das XRF-Mess-

I P [N

Mittelwert [g/1]
Standardabweichung [g/1]

Variationskoeffizient [%]

6,82 1,26
0,018 0,009
0,26 0,71

Tab. 1: Ubersicht iiber Mittelwert, Standardabweichung und Variationskoeffizient

der Zink- und der Nickelkonzentration
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Abb. 7: Messergebnisse zur Nickelkonzentration, gemessen mit dem
Fischerscope XAN Liquid Analyzer tiber einen Zeitraum von 48 h

gerit punktet dabei nicht nur mit sehr
hoher Messprizision und Wiederhol-
genauigkeit ~ der  Messergebnisse.
Durch die vollautomatisierte und kon-
tinuierliche Analyse von bis zu vier
Galvanikbadern tber vier separate,
langlebige Messzellen entfallen zeitauf-
windige und kostenintensive handi-
sche Stichproben. Messdaten werden
in Echtzeit geliefert und ermdglichen
damit eine Qualitdtskontrolle in Gal-
vaniken, die bedeutend schneller und
erheblich wirtschaftlicher ist. So kon-
nen Galvanikbetriebe eine gleichblei-
bend hohe Qualitit ihrer galvanischen
Beschichtungen sicherstellen.
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