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EGENSKAPER

Det kjemiske nikkelbadet DMK Enigma 12 feller ved kjemisk reduksjon ut sveert homogene
Nikkel-Fosfor-belegg med god korrosjonsbestandighet og glans. Fosforinnholdet i belegget
ligger mellom 10 og 13 %, - avhengig av driftsbetingelsene.

Badets utfellingshastighet ligger mellom 8 og 13 pum/time

Enigma 12-prosessen utmerker seg ved god stabilitet, god pH-pufferkapasitet og hay
avvikstoleranse.

Badet inneholder ikke bly, kadmium eller ammonium. Det utfelte belegget tilfredsstiller
kravene i "End-Of-Life-Vehicle"-forordningen, ROHS-direktivet og WEEE (Waste Electrical
and Electronic Equipment). Kravene i falgende normer er ogsa tilfredsstilt: AMS 29074,
ASTM B 733, AMS 2404, 1SO 4527.
NYSETTING
Til nyansettelse av 100 liter kjemisk nikkelbad brukes:

6,0 liter Enigma 12 Del A Sp. vekt: 1,256
15,0 liter Enigma 12 Del B Sp. vekt: 1,260

DRIFTSBETINGELSER

Kar : Inntil ca. 400 liter: Kar av Polypropylen (PP) kan brukes.
Fra ca. 400 liter: Edelstal med ngye glattede sveiseskjgter.
Anodisk beskyttelse anbefales.

Filtrering : Dykksentrifugalpumpe med filter med kapasitet 10 ggr.
badvolumet. Filterfinhet 1 - 5 um.

Oppvarming : Varmekolber

Temp.regulering X Over termostat

Avsug ; Pakrevet

Badbevegelse X Lett luftinnblasing eller varebevegelse anbefales

Temperatur : 88-92°C

pH : 42 -4,6

Nikkelinnhold : 6,0 g/l

Utfellingshastighet 8 - 13 um/h, avhengig av driftsbetingelser og badets alder.
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TILBLANDING

Karet behandles far bruk med 50 VVol.% lgsning av salpetersyre og skylles deretter grundig.
Det rene karet fylles halvfullt med avionisert vann og tilsettes sa den foreskrevne mengde
Enigma 12 Del A og B. Deretter fylles karet med avionisert vann til det endelige volumet.
pH-verdien vil veare 4,4 - 4,5. Dersom andre verdier er gnskelig, ma pH justeres til gnskede
verdier ved tilsetning av natriumkarbonatlgsning (7 %), ammoniakk (15 %) eller svovelsyre
(10 %) under god omrgring.

Etter oppvarming til driftstemperatur og god filtrering er badet klart til bruk.

VEDLIKEHOLD / RAD FOR DRIFTEN

Etterfylling av forbrukskjemikalier:

Ved produksjon i Enigma 12-badet ma innholdet etterjusteres lgpende ved bruk av

Enigma 12 Del A Sp. vekt: 1,256
Enigma 12 Del C  Sp. vekt: 1,215
pH-reguleringstilsetninger (Natriumkarbonat eller Ammoniakk)

Enigma-tilsetningene inneholder stabilisator i tillegg til de ngdvendige mengder nikkel og
reduksjonsmiddel.

Dersom badet etterjusteres for sjelden, synker konsentrasjonen av stabilisator kraftig. Dette vil
kunne forarsake klassiske "understabiliseringsfeil" som fornikling av pumpe og Kar. (|
ekstreme tilfeller kan hele badet bergres!) I slike tilfeller kan det ved oppjustering til korrekte
verdier matte tilsettes s store mengder kjemikalier at det pa grunn av overkonsentrasjon av
stabilisator kan oppsta feil i utfellingen.

Det optimale er derfor a dosere inn sma mengder kjemikalier sa ofte som mulig. Tilsetningene
gjares basert pa kjemisk analyse av badet.

Beregning av ngdvendige mengder kjemikalier for etterjustering:
De ngdvendige mengder kjemikalier baseres pa resultatet av en standard nikkelanalyse.

Nedenstaende tabell viser de ngdvendige doseringsmengder for Enigma 12 Del A og Del C.
| tillegg ma pH-verdier justeres til korrekt verdi.
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Tilsetning pr. 100 liter badvolum

Nikkel, g/l Enigma 12 Del A /| Enigma 12 Del C /|
Optimalverdi: 6,0 0 0
57 0,3 0,5
54 0,6 1,0
51 0,9 1,5
4,8 1,2 2,0
4,5 15 25

Et lavere nikkelinnhold méa unngas!

Tommelfingerregel:
For hver 0,1 g/l Nikkel som mangler, tilsettes 100 ml Enigma 12 Del A og 165 ml Enigma 12
Del C pr. 100 liter badvolum.

Da det er lite hensiktsmessig med stadige nikkelanalyser, vil hyppig etterjustering med sma
tilsetningsmengder vere lgnnsomt. Seerlig viktig ved hgy badbelastning pd mer enn 1 dm?/1.
Dette vil hindre avvik og sikre en jevn kvalitet.

Felgende likninger forenkler beregningen av mengden av tilsetninger:

(um/h x Min x dm?)/76,4 = ml Enigma 12 Del A
(um/h x Min x dm?)/46,0 = ml Enigma 12 Del C

Man velger gnsket intervall for etterjustering og setter tallene inn i formelen.

Eksempel:
Man gnsker & etterfylle badet hvert 30 min - overflaten som skal fornikles er 120 dm? - og
badet har en utfellingshastighet pa 13 um/h.

ngdvendig mengde ml Enigma 12 Del A = (13 x 30 x 120)/76,4 = 613 ml Del A
ngdvendig mengde ml Enigma 12 Del C = (13 x 30 x 120)/46,0 = 1017 ml Del C

Badet tilsettes altsa 0,6 liter Del A og 1,0 liter Del C hvert 30 minutt. Endelig
tilsetningsmengde ved produksjonsslutt gjgres i henhold til nikkelanalyse.

Det ma aldri tilsettes kjemikalier nar det henger varer i badet. Enigma 12 Del A og Enigma 12
Del C inneholder begge stabilisator som vil kunne gjgre vareoverflaten passiv.

Ved tilsetning av konsentrerte alkaliemengder uten tistrekkelig omrgring, kan det eventuelt
oppsta utfelling av nikkelhydroksid som vil kunne feste seg pa vareoverflaten med
poredannelse som resultat. Tilsetning av alkalie bgr uansett alltid tilsettes der
omrgringsintensiteten er hgyest i badet, slik at overkonsentrasjon unngas.

Ved tilsetning av stgrre mengder forsterkningskjemikalier kan det vere gunstig a redusere
bevegelsesintensiteten i badet.
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Ved stor drag-out eller vaesketap ved ompumping fra kar til kar, kan det i enkelte tilfeller veere
ngdvendig a tilsette Enigma 12 Del B.

Utfellingshastighet:

Utfellingshastigheten for Enigma 12-badet ligger mellom 8 og 13 um/h og er sveert avhengig
av driftsbetingelsene.

Bestemmelse av utfellingshastigheten:

Et godt avfettet jernblekk med kjent overflate tarkes og veies pa en laboratorievekt.
Blekket henges sa i det driftsklare badet i 15 minutter og veies sa pa nytt.

vektforskjell (mg) x 76,4
tid (min) x overflate (cm2)

= utfellingshastighet (um/h)

Utfellingshastigheten pavirkes serlig av falgende parametre (i denne rekkefglgen):

1) pH-verdi og badtemperatur
2) Innhold nikkel og hypofosfitt, badets alder
3) Badbelastning og varebevegelse

pH-verdi:

pH-verdien er viktig for badets utfellingshastighet, men har ogsa stor innflytelse pa
fosforinnholdet i det utfelte belegget.

Ved pH-verdier i det lave omradet (4,2 - 4,5) vil det felles ut ca. 15 um/h. Belegget vil ha et
hagyt fosforinnhold (med bedre korrosjonsbeskyttende egenskaper).

Ved noe hgyere pH (4,8 - 4,9) vil utfellingshastigheten gke til ca. 20 um/h, mens
fosforinnholdet i belegget vil veere lavere.

pH kan males med egnet pH-papir, men et pH-meter er a foretrekke. (Prgven males i bad som
er kjolt ned til romtemperatur.

Til pH-korrektur bgr alkalier som f.eks. ammoniakk, natriumkarbonat eller kaliumkarbonat
benyttes. Natriumhydroksid eller kaliumhydroksid bgr unngas, da disse vil kunne forarsake
dannelse av tunglgselig nikkelhydroksid.

Ammoniakk er & foretrekke da dette ikke vil danne noen ulgselige nikkelforbindelser.
Ammoniumsulfat har ogsa mye bedre Igselighet enn natriumsulfat eller kaliumsulfat. Dette vil
bety enklere drift ved eldre bad - inntil 10 MTO uten krystalldannelse.
Ulempen med ammoniakk er de ugunstige forhold ved avgifting, samt luktbelastning i
arbeidslokalene.
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Natriumkarbonat (70 - 80 g/l) er ogsa egnet. Ved tilsetning av dette i badet vil en CO»-
utvikling finne sted. Dette vil bedre blandingen og vil dessuten motvirke dannelsen av
nikkelhydroksid. Kaliumkarbonat er et dyrere produkt og ferer raskere til krystalldannelse i
badet.

Badbelastningen:

Badbelastningen er angivelsen av hvor stor vareflate som finnes i det aktuelle badvolum, og
angis i dm?/ | bad. Verdien bar ligge mellom 0,2 og 1,5 dm?/ I.

Ved lave verdier for badbelastning er gkonomien i driften darlig (oppvarmingskostnader,
hypofosfittforbruk). Ved hgye verdier kan badet raskt komme utenfor de anbefalte
konsentrasjonsgrenser dersom inndosering av tilsetninger ikke fungerer optimalt. Dette vil i
uheldige fall kunne fare til fornikling av karet ved manglende inndosering eller til
overstabilisering eller manglende kontroll av utfellingshastigheten ved for store
tilsetningsmengder.

Utfelling av 10% av badets nikkelinnhold nas ved:

0,2 dm?/l etter 233 min

0,5 dm?/l etter 92 min

1,0 dm?/I etter 46 min

1,5 dm?/I etter 11 min

Eksempeltallene gjelder ved en utfellingshastighet pa 10 um / h.

Skylleprosesser:

Dersom kjemisk forniklede deler far henge lenge i skyllevann, kan dette i enkelte tilfeller
forarsake marke nikkelbelegg. Effekten vil avhenge av skylletiden og skyllevannets tilstand.

Ved konsentrasjoner pa 30 - 40 ml/l kjemisk nikkelbad i skyllevannet vil det i lgpet av 10
minutter skylletid kunne dannes marke belegg pa overflaten.

Det er pa samme mate fare for flekkdannelse dersom forurenset skyllevann spruter pa tgrre
nikkelbelegg og far terke inn der.

Av denne grunn bgr lange skylletider unngas og en effektiv handtering gjennom
tarkeprosessen sikres.

OMSTILLING FRA HAY-FOSFORBAD (ENIGMA 12) TIL MELLOM-FOSFORBAD (ENIGMA 9)

Enigma 12-badet med et fosforinnhold pa 12 % kan pa grunn av de spesielle Aktivator-
Stabilisator-systemene enkelt stilles om til et bad med 9 % fosforinnhold.
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En slik omstilling kan veere hensiktsmessig nar utfellingshastigheten og derved lgnnsomheten
ved driften av badet reduseres. Ved omstilling vil utfellingshastigheten kunne gkes
betraktelig. Dette vil gi bedret lannsomhet gjennom hele badets levetid.

Omistillingen skjer enkelt ved at badet tilsettes 5 ml/l "Omstillingslgsning E12 til E9".
Deretter drives badet enkelt videre med tilsetningene Enigma 9 Del A og Enigma 9 Del C.

NIKKELANALYSE

Kjemikalieliste:

EDTA-Igsning 0,1n (0,1 molar)
Murexid

Ammoniakk 25% pa
Avionisert vann

10,0 ml kjemisk nikkelbad Enigma 12 pipetteres over i en 300 ml Erlenmeyerkolbe og
fortynnes til 50 ml og tilsettes 10 ml ammoniakk 25 % pa.

En spatelspiss Murexid lgses i ca. 10 ml dest.vann under oppvarming. Noen draper av denne
Igsningen tilsettes.

Titrér med 0,1 n EDTA til omslag fra gulbrun til blafiolett.

ml 0,1 n EDTA x 0,587 = g/l Nikkel

Badets nikkelinnhold skal veere 6,0 g/l.

For & gke nikkelinnholdet med 1 g/l ma det tilsettes 1000 ml Enigma 12 Del A pr 100 liter
bad.

ANALYSE AV REDUKSJONSMIDDEL

Kjemikalieliste:

Saltsyre, kons., pa

Jodlgsning 0,1n
Natriumthiosulfatlgsning 0,1n
Stivelseslgsning 1% i vann
Avionisert vann

5,0 ml kjemisk nikkelbad Enigma 12 pipetteres over i en 300 ml jodkolbe og tilsettes 50 ml
avionisert vann. 20 ml saltsyre, kons. pa. tilsettes og kolben lukkes og settes pa et mgrkt sted i
30 minutter.
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Titrér med 0,1n natriumthiosulfatlgsning til fargeomslag fra brunt til gult. Tilsett sa noen
draper stivelseslgsning og titrér videre til omslag til fargelgs.

(50 - ml 0,1n Natriumthiosulfatlgsning) x 1,06 = g/l Reduksjonsmiddel
Badets innhold av reduksjonsmiddel skal veere 35 g/l.
For & gke innholdet av reduksjonsmiddel med 1 g/l ma det tilsettes 430 ml Enigma 12 Del C

pr 100 liter bad.

BELEGGETS HARDHET FOR OG ETTER VARMEBEHANDLING

Det utfelte nikkel-fosfor-belegget har en hardhet pa ca. 500 - 550 HV. Ved lagring vil
hardheten gke noe.
Ved varmebehandling kan hardheten gkes vesentlig.

Varmebehandling  ved 190 °C - 16 timer =ca. 700 HV 100
ved 300 °C - 2 timer =ca. 700 HV 50
ved 400 °C - 1time =ca.1000-1050 HV 50

Ved behandling over 400 °C anbefales bruk av ovn med oksygenfri atmosfaere for & hindre
misfarging grunnet anlgpning av overflaten.

Fjerning av eventuelt feilpletterte belegg ber skje sa snart som mulig da denne prosessen blir
vanskeligere og mer tidkrevende med gkt lagringstid.

KJEMISK FORNIKLING AV SINKST@P

Sinkstgp ma pletteres med cyanidisk kobber far kjemisk fornikling; kobberbelegget ma
tetthetspragves. Dette gjgres ved at noen testartikler dyppes i konsentrert saltsyre. Det ma ved
denne testen ikke vaere gassutvikling.

Dersom mangelfullt forkobrede deler tilfares det kjemiske nikkelbadet, er faren stor for at
nikkelbadet blir ustabilt.

For & starte den kjemiske utfellingen pa de forkobrede delene, fylles noen jerndeler med i
trommelen.

MILJZ — UTSLIPP

Skyllevannet og ubrukbare nikkelbad ma avgiftes og ngytraliseres far utslipp til resipient. De
lokale bestemmelser og konsesjonsvilkar for behandling av nikkelholdig vann ma falges.
Se for gvrig aktuelle HMS-datablad.
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FARER VED BRUK

All handtering ma skje under hensyntagen til produktenes merking og som beskrevet i HMS-
datablad for prosessen. Uavhengig av merking for gvrig, skal all handtering av kjemikalier
skje med starste forsiktighet.

All originalemballasje inneholdende DMK-produkter er merket i henhold til gjeldende
forskrifter. For & hindre skader, ma alle kjemikalier kun benyttes i trad med foreskrevet bruk.

Jens Gundersen A/S
Kristoffer Robins vei 13
0978 OSLO

TIf: 22 02 69 90

E-mail: galvano@jegu.no
www.jegu.no




