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DURNI-COAT®
SIC-DURNI-DISP 520

aussenstromlos abscheidendes NiP-Verfahren mit eingelagertem Siliziumcarbid
zur Erzeugung von Schichten mit hohen Haftreibwerten

DNC 520 SiC ist ein Verfahren zur aussenstromlosen Abscheidung von Nickel-Phosphor-Legierungen
mit eingelagerten SiC-Partikeln, welches speziell entwickelt wurde zur Abscheidung harter Uberziige
mit einer Mischhérte im Abscheidungszustand von 650 HV 0,02 £ 100.

DNC 520 SiC eignet sich fiir die Beschichtung von metallischen Werkstoffen.

Der Phosphorgehalt der Niederschlage liegt zwischen 9 und 13 %. Die Uberziige besitzen eine hohe
Verschleissbestandigkeit, Taber-Abrasertest, Reibrolle CS10:

< 1mg/ 1000 U min*
< 8 mg/ 5000 U min?
<10 mg/ 10000 U min*

Durch eine Warmebehandlung (12 h, 280 °C, Schutzgasatmosphare) kann die Harte der NiP — Matrix
auf 1.000 HV 0,02 * 50 gesteigert werden.

Zur gleichmassigen Beschichtung nach dem DNC 520 SiC — Verfahren sollten die Werkstiicke auf
Trommeldrehgestellen befestigt werden. Die Drehgeschwindigkeit sollte 1 U mint betragen. Die
Abscheidungsgeschwindigkeit liegt bei einem neu angesetzten Elektrolyten bei 10 — 15 um/h.

DNC 520 SiC wird in 5 flissigen Konzentraten geliefert. DNC 520 SiC Make up und

DNC 520 SiC Replenisher 1 sowie DNC SiC Tensid A und DNC SiC Tensid B werden zum
Neuansatz bendtigt, wahrend DNC 520 SiC Replenisher 1, DNC 520 SiC Replenisher 2 und
verdinnter Ammoniak bzw. Natriumcarbonat zum Erganzen dienen.
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Behalter und Ausristung

DNC 520 SiC kann in bestehenden Anlagen zur chemischen Vernickelung eingesetzt werden,
wobei anodisch geschiitzte Edelstahlwannen als Behaltermaterial eingesetzt werden missen.

Die Beheizung soll mit anodisch geschiitzten Edelstahldampfschlangen oder elektrischen
Tauchbadwarmern (Mantel: Edelstahl) erfolgen.

Eine Absaugvorrichtung ist zur Entfernung von Sprihnebeln oder Dampfen notwendig.
Wahrend Betriebsstillstandzeiten sollte der Elektrolyt mit einem Deckel verschlossen werden,
um bei oder nahe der Arbeitstemperatur Verdunstungsverluste zu vermeiden und das
Einschleppen von Schmutzpartikeln aus der Umgebung zu verhindern.

Filtration und Bewegung

Einmal taglich sollte der DNC 520 SiC — Elektrolyt (vorzugsweise zum Arbeitsschluss) tber
einen Beutelfilter in die Reservewanne gepumpt werden. Es ist zu beachten, dass das gesamte
Siliziumcarbid aus der Arbeitswanne entfernt wird.

Um eine optimale Durchmischung der z.B. tiber eine Tropfdosierung zufliessenden

DNC 520 SiC Replenisher 1 und 2 zu gewahrleisten, ist mindestens eine Umwalzung des 8 —
10 fachen Elektrolytvolumens/h notwendig.

Die Tauchkreiselpumpe und alle Rohrleitungen sowie das Filtergehause sollten ebenfalls aus

Edelstahl gefertigt sein.

Arbeitsbedingungen

Make up:

destilliertes oder deionisiertes Wasser: 76 Vol.-% (elektrische Leitfahigkeit < 5 uS/cm)
DNC 520 SiC Make up: 18 Vol.-% (enthéalt 222 g/L Natriumhypophosphit)
DNC 520 SiC Replenisher 1: 4,2 Vol.-%

Der pH-Wert ist nach dem Ansatz auf Sollwert bei ca. 20 °C mittels konz. Ammoniak chemisch
rein (Verbrauch ca. 1,5 L/100 L Elektrolyt) oder bei ammoniumfreier Betriebsweise mit
Natriumcarbonatlésung (60 — 75 g/L) einzustellen.

Wird nach einem Neuansatz eine Fehlmenge an Natriumhypophosphit bemerkt, so muss diese
mittels DNC 520 SiC Make up erganzt werden und nicht mit DNC 520 SiC Replenisher 2. Nur
damit ist ein optimales Verhéltnis der Chemikalien gewahrleistet.

Nach Einstellung des pH-Wertes werden DNC SiC Tensid A (5 mL/100 Liter Elektrolyt) und
DNC SiC Tensid B (2,5 mL/100 Liter Elektrolyt ) addiert. Zuletzt werden 20 g/Liter gereinigtes
Siliziumcarbid (siehe Reinigung S.3) zugegeben und auf das Endvolumen aufgefillt. Nach einer
Durchmischungszeit von 20 Minuten ist der Elektrolyt betriebsbereit.
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Regenerierung:

Dosierverhaltnis:

Arbeitstemperatur:

pH-Wert:
Nickelgehalt:
Reduktionsmittel:

Achtung:

Literbelastung:

Abscheidungs-
geschwindigkeit:

Bewegung:

Make up

120 g/L Nickel
648 g/L Natriumhypophosphit
600 mL/L Ammoniak

DNC 520 SiC Replenisher 1
DNC 520 SiC Replenisher 2
15%iges Ammoniak

1:1:0,44
1:1:24

mit Ammoniak
mit Na,COs 75 g/L

88-92°C

4,5 — 4,8 (gemessen bei 20 °C, elektrometrisch)

50+£050/L

40 £ 3 g/L

Um eine Uberstabilisierung zu vermeiden, wird wie folgt regeneriert:
Bei einem Reduktionsmittelgehalt < 37 g/L, bis 37 g/L grundsatzlich mit
DNC 520 SiC Replenisher 2 (0) stabiliser free.

Von 37 g/L bis 40 g/L in der gewohnten Weise mit

DNC 520 SiC Replenisher 2.

0,5-1,0 dm?/L

10 — 15 pm/h (je nach pH-Wert, Temp.)

Teilebewegung erforderlich

Vor Neuansatz bzw. Erstansatz eines DNC 520 SiC — Elektrolyten sind alle Anlagenteile, die
mit der DNC 520 SiC — Elektrolytldsung in Bertihrung kommen, mit konzentrierter Salpeter-
saure zu behandeln. Nach grindlicher Spulung vorgenannter Aggregate mit Wasser und
destilliertem Wasser ist die am Filter austretende Wasserqualitat zu Uberprifen. Sie sollte eine
elektrische Leitfahigkeit von 5 uS/cm nicht Ubersteigen.

Das zum Ansatz benétigte Volumen an destilliertem Wasser wird vorgelegt. Nach Einschalten
des Filterkreislaufs gibt man die DNC 520 SiC Ansatzchemikalien hinzu und fillt auf das
Endvolumen auf. Nach Aufheizen auf Arbeitstemperatur wird der pH-Wert kontrolliert.

Reinigung desSiliziumcarbids (Mengenangaben fir ein Volumen von 100 L Elektrolyt)

2 kg Siliziumcarbid werden mit 5 — 6 Liter destilliertem oder deionisiertem Wasser (elektrische
Leitfahigkeit <5 puS/cm) und 20 mL DNC SiC Tensid A versetzt. Unter Rihren werden
vorsichtig 600 mL Schwefelsdure 96 % rein zugegeben und ca. 15 Minuten gerihrt. Die
Suspension wird nach ca. 1 — 2 Stunden dekantiert, mit destilliertem Wasser (ca. 5 Liter)
versetzt, erneut gertihrt und dekantiert. Der Waschvorgang wird 2 — 4 mal wiederholt.

Siliziumcarbid

Verwendet werden kdnnen beispielsweise die Siliziumcarbidqualitaten der nachfolgend
aufgefuhrten Hersteller:

SIC-DURNI-DISP 520
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Firma Produkt Kornverteilung (um)

ds10 dsso dsg0
ESK-SIiC E-SINSIC 10 2,2 0,9 0,2
ESK-SiC E-SINSIC 13 15 0,8 0,2
ESK-SIiC E-SINSIC 15 1,4 0,7 0,2
ESK-SiC E-SINSIC 25 1,2 0,3 0,1
KYOCERA STARCERAM S UF 10 0,45 0,9 2,2
KYOCERA STARCERAM S UF 15 0,4 0,75 15
KYOCERA STARCERAM S UF 25 0,35 0,65 1,0

d53 dsSO dsQO
ESK-SIiC E-Abrasic F 800 22,0 7,3-9,8 1,3

Anmerkung: diese Daten sind von den jeweiligen Datenblattern abgeschrieben und ohne
Gewahr

Arbeitshinweise

Die stromlos zu vernickelnden Teile werden nach sorgfaltiger Vorbehandlung einfach in die
DNC 520 SiC — Loésung solange eingetaucht, bis die gewtinschte Schichtdicke erreicht ist.

Wird im DNC 520 SiC nicht gearbeitet, so ist es sinnvoll, das DNC 520 SiC
abzukihlen (t < 40 °C), um eine maximale Lebensdauer und Stabilitéat der Losung zu
erreichen. Die Lebensdauer betragt 6 — 8 Metallturnover (30 — 40 g/L Ni).

Temperatur

Die normale Arbeitstemperatur liegt zwischen 88 und 92 °C, Optimum fiir Start: 90 °C.
Geringere Temperaturen senken die Abscheidungsrate. Eine Bewegung der DNC 520 SiC -
Losung wahrend des Aufheizens und Abkiihlens ist notwendig, um lokale Uberhitzungen zu
vermeiden.

Basismaterialien

DNC 520 SiC kann verwendet werden fir die Beschichtung von metallischen Werkstoffen.
Die riag Oberflachentechnik stellt ihnen gerne die fur den Anwendungsfall notwendige
Vorbehandlungsvorschrift zur Verfligung.

Instandhaltung des Elektrolyten

Zur Erzielung einer optimalen Abscheidungsgeschwindigkeit ist es notwendig, die unter
"Arbeitsbedingungen" vorgesehenen Parameter einzuhalten. Unter normalen
Arbeitsbedingungen kdnnen mit 1 Liter DNC 520 SiC Replenisher 1 ca. 75 dm2 & 25 pm
Schichtdicke beschichtet werden. Fir eine Volumeneinheit DNC 520 SiC Replenisher 1 sind
1,0 Volumenteil DNC 520 SiC Replenisher 2 und 0,44 Volumenteil verdiinnter Ammoniak bzw.
2,4 Volumenteile Natriumcarbonatlésung zu erganzen.
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Es sollte darauf geachtet werden, dass die Losung nicht mehr als 10% vom Grenzmetallgehalt
abweicht. Erganzungen sollten haufiger und in kleinen Mengen langsam zugesetzt werden oder
bei grosseren Volumina tber z.B. eine Tropfdosierung vorgenommen werden.

Je nach Durchsatz sollte man taglich (morgens und abends) Analysen des Nickelgehaltes und
Reduktionsmittelgehaltes durchfihren. Ein Metallturnover (MTO) wird erzielt, wenn 5,0 g/L
Nickel aus der Losung abgeschieden wurden; ein Metallturnover wird ebenfalls erzielt nach
Verbrauch von 42,0 mL/L DNC 520 SiC Replenisher 1.

Bei Elektrolytverlusten infolge Umpumpens, Undichtigkeiten oder Fehimanipulationen muss die
verlorene Menge an Elektrolyt eruiert und durch die entsprechende Menge (siehe auch Make
up) an DNC 520 SiC Make up und DNC 520 SiC Replenisher 1 erganzt werden.

Stabilisatorgehalt

Bei verschiedenen Arbeitsweisen mit dem Elektrolyten, sei es aufgrund der Teile (z.B. Gestell
oder Trommel), anlagenbedingt (grosse oder kleine Flachen) oder Kundenwunsch (geringe
oder hohe Schichtstéarke) kann es notwendig sein, den Stabilisatorgehalt zu erhéhen oder zu
erniedrigen. Der Stabilisatorgehalt wird auf der Produktetikette mit der Produkt-Bezeichnung (in
Klammer in % der haufigsten Verwendung) angezeigt.

DNC XXX Replenisher 2 (70)

Beispiel: Konzentration Stabilisator: 70 % der Normalvariante. Sollte ein Wechsel notwendig
sein, so beraten wir gerne.

pH-Wert

Der pH-Arbeitsbereich liegt bei 4,5 — 4,8. Ein neuangesetzter Elektrolyt sollte mit einem pH-
Wert von 4,5 — 4,6 angefahren werden. Die Uberwachung sollte elektrometrisch erfolgen
(gemessen beit = 20 °C).

pH-Wert-Korrektur

Zur pH-Senkung verwendet man Schwefelsédure ca. 10 % (60 mL Schwefelsédure 96 % rein/L),
zur pH-Erhéhung Ammoniak ca. 15 % (600 mL/L Ammoniak 25 %) oder Natriumcarbonatlésung
(60 — 75 g/L).

Achtung! Bei ammoniumfreiem Betrieb des Elektrolyten darf eine pH-Wert-Anhebung bei
Temperaturen >35 °C nur mit Natriumcarbonat erfolgen, CO,— Entwicklung!

Gefahren- und Sicherheitshinweise

Diese sind den Sicherheitsdatenblattern fir DNC 520 SiC Make up und

DNC 520 SiC Replenisher 1 und 2 zu entnehmen. Die fir den Umgang mit Ammoniak,
Natronlauge und Natriumcarbonatlésung relevanten DIN-Sicherheitsdatenblatter sind beim
jeweiligen Lieferanten anzufordern.

Die DNC 520 SiC Make up sowie die DNC 520 SiC Replenisher 1 und 2, und die
Ammoniaklésung bzw. Natriumcarbonatlésung sollten bei Temperaturen von 10 — 25 °C
gelagert werden. Sollte durch zu tiefes Abkihlen einmal etwas auskristallisieren, so mussen die
Ldsungen auf > 20 °C erwarmt werden, wobei Rihren sinnvoll ist.
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Die DNC 520 SiC Make up und die DNC 520 SiC Replenisher 1 und 2, Ammoniak- bzw.
Natriumcarbonatlésung sollten nicht mit Haut und Augen in Berihrung kommen. Im
Schadensfall mit viel kaltem Wasser spulen und bei Augenverletzungen einen Arzt aufsuchen
bzw. hinzuziehen.

Abwasserbehandlung

DNC 520 SiC und seine Spulwasser missen vor dem Ablassen in die Kanalisation entgiftet und
neutralisiert werden. Abwasserbehandlungsmethoden werden bei Bedarf von riag mitgeteilt.

Informationspflicht innerhalb der Lieferkette gemass Art. 33 (1) REACH-VO

Wenn der Grenzwert von 0,1 Masse-% (w/w) eines besonders besorgniserregenden Stoffes
(SVHC - Substance of Very High Concern) in einem verbauten Teilerzeugnis tiberschritten
wird, muss dies innerhalb der Lieferkette kommuniziert werden. Im vorliegenden Falle kann in
der abgeschiedenen DNC- Beschichtung ein Anteil von mehr als 0,1 Masse-% (w/w) des
SVHC-Stoffes Blei enthalten sein (Blei, CAS-Nr. 7439-92-1, EG-Nr. 231-100-4). Durch dieses
Dokument kommt die riag Oberflachentechnik AG ihrer Informationspflicht geman Artikel 33 (1)
REACH-VO, innerhalb der Lieferkette, nach.

Haftung

Die vorliegende Betriebsanleitung wurde unter Beriicksichtigung des Stands der Technik sowie
der geltenden Normen erstellt und beruht auf langjahrigen Erkenntnissen und Erfahrungen von
riag. Das Einhalten dieser Betriebsanleitung und der beschriebenen Methoden beim
Kunden/Anwender kdnnen von riag nicht iberwacht werden. Das Arbeiten mit Produkten von
riag muss den ortlichen Verhaltnissen entsprechend angepasst werden. Insbesondere bei
Nichtbeachtung der vorliegenden Betriebsanleitung, unsachgemasser Anwendung der
Methoden, eigenmé&chtigen technischen Veranderungen, fehlender oder mangelhafter Wartung
der technischen und notwendigen Gerate/Apparaturen und beim Einsatz von nichtqualifiziertem
Personal Gbernimmt riag keine Haftung fir Schaden, Verluste oder Kosten. Fur durch riag oder
ihre Erfullungsgehilfen entstandene Schaden haftet riag nur bei Vorsatz oder grober
Fahrlassigkeit.

riag behalt sich zudem das Recht vor, ohne vorherige Mitteilung Anderungen beziiglich der
Produkte, Methoden und Betriebsanleitung vorzunehmen.

Wir liefern und leisten zu den im Internet unter www.riag.ch einsehbaren Allgemeinen
Lieferbedingungen der Vereinigung Lieferfirmen flr Oberflachentechnik VLO (Link ,AGB*,
Dokument ,Allgemeine Lieferbedingungen®, Version 5/2018), die wir Ihnen auf Anforderung
auch gerne zusenden.

Auf dieses Geschéft findet das materielle Schweizer Recht (Obligationenrecht) unter
Ausschluss des Kollisionsrechts und volkerrechtlicher Vertrage, insbesondere des Wiener
Kaufrechts, Anwendung.

riag Oberflachentechnik AG
Murgstrasse 19a

CH-9545 Wangi

T +41 (0)52 369 70 70

F +41 (0)52 369 70 79
riag.ch

info@riag.ch
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Analytik — Analysemethoden

Bevor eine Analyse des Elektrolytes durchgefihrt werden kann, missen ca. 20 mL
DNC 520 SiC Elektrolyt zentrifugiert werden. Die Uberstehende klare Losung wird analysiert.

Analysenvorschrift
Nickel

Sollwert;

bendtigte Reagenzien:

bendtigte Geréate:

Durchfiihrung:

Berechnung:

5,0 g/L Ni

Na,EDTA 0,1 mol/L

Ammoniakldsung konzentriert

Murexidverreibung (1 g Murexid und 99 g Natriumchlorid)
Deionisiertes Wasser

Erlenmeyerkolben, 300 mL
Pipette, 5 mL
Mikroburette, 10 mL

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 verdinnt. Nun wird mit Na;EDTA bis zum scharf erfolgenden
Farbwechsel von gelb nach violett titriert.

Nickel (g/L) = 1,174 x verbrauchte mL Na,EDTA 0,1 mol/L

Die beschriebene Analyse soll mind. 2 x taglich erfolgen. Sie dient ebenfalls zur Kontrolle des
Durchflussphotometers. Ferner sollte jeder neu angesetzte Elektrolyt so kontrolliert werden.

Natriumhypophosphit

Sollwert;

benétigte Reagenzien:

bendétigte Gerate:

Durchfiihrung:

40 g/L Natriumhypophosphit Monohydrat

Starkelosung 1 %

Salzsaure ca. 6 mol/L HCI (600 mL/L HCI 32 %)

0,05 mol/L Kaliumiodid-iodatldsung KIOs/KI (oder Jodlésung)
0,1 mol/L Natriumthiosulfatldsung NaS,03

Pipette, 2 mL

2 Buretten, 50 mL -1/20 Teilung

1 Kippautomat, 20 mL

Erlenmeyerkolben mit eingeschliffenem Glasstopfen (lodzahlkolben)

2 mL Elektrolyt (20 °C) in Erlenmeyerkolben pipettieren,

25 mL Kaliumiodid-lodatldsung zugeben und mit

20 mL Salzsaure anséauern.

Erlenmeyerkolben mit dem Schliffstopfen verschliessen und die Probe
30 Minuten unter Lichtausschluss reagieren lassen.

Anschliessend mit Natriumthiosulfatlésung titrieren bis zur leichten
Gelbfarbung der Lésung. Um den Umschlagspunkt genau zu
markieren, gibt man 2 Tropfen Starkelésung 1 % zu. Dann wird bis
zum Umschlag von blauviolett nach farblos weiter titriert.

Berechnung: Na-hypophosphit (g/L) = (mL 0,05 mol/L KIOs/KI —mL 0,1 mol/L Na>S203) x 2,65
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