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©  Verfahren  zur  Phosphatierung  von  Metalloberflächen. 
©  Bei  einem  Verfahren  zur  Phosphatierung  von  Metallo- 
berflächen,  bei  dem  die  Metalloberflächen  vor  ihrer  Phos- 
phatierung  aktiviert  werden,  setzt  man  ein  Vorspülbad  ein, 
das 

3  bis  100  ppm  Titan  (ber.  als  Metall) 
60  bis.  360  ppm  Pyrophosphat  (ber.  als  P?07) 
150  bis  3000  ppm  Gesamtphosphat  (ber,  als  PO«) 
2  bis  300  ppm  wasserlösliches,  anionisches  Copolymer 

von  ungesättigter  Karbonsäure  mit  Acrylsäureester,  Acrylsä- 
ureamld,  Acrylsäurenitril,  Isobutylen,  und/oder  Styrol  bzw. 
wasserlösliches,  anionisches  Kondensationsprodukt  aus 

 ̂ Naphthslinsulfonsäure  und  Formaldehyd 
f  enthält  und  einen  pH-Wert  von  8,  bis  9,  5  aufweist. 
*  Vorzugsweise  enthält  das  Vorspülbad  Copolymer,  des- 
m  sen  ungesättigte  Karbonsäure  Acrylsäure,  Metacrylsäure 
f  und/oder  Maleinsäure  ist. 
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 B e i   einem  Verfahren  zur  Phosphatierung  von  Metallo- 
berflächen,  bei  dem  die  Metalloberflächen  vor  ihrer  Phos- 
phatierung  aktiviert  werden,  setzt  man  ein  Vorspülbad  ein, 
das 

3  bis  100  ppm  Titan  (ber.  als  Metall) 
60  bis.360  ppm  Pyrophosphat  (ber.  als  P2O7) 
150  bis  3000  ppm  Gesamtphosphat  (ber.  als  P04) 
2  bis  300  ppm  wasserlösliches,  anionisches  Copolymer 

von  ungesättigter  Karbonsäure  mit  Acrylsäureester,  Acrylsä- 
ureamid,  Acrylsäurenitril,  Isobutylen,  und/oder  Styrol  bzw. 
wasserlösliches,  anionisches  Kondensationsprodukt  aus 
Naphthalinsulfonsäure  und  Formaldehyd 
enthält  und  einen  pH-Wert  von  8,  bis  9,  5  aufweist. 

Vorzugsweise  enthält  das  Vorspülbad  Copolymer,  des- 
sen  ungesättigte  Karbonsäure  Acrylsäure,  Metacrylsäure 
und/oder  Maleinsäure  ist. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   P h o s p h a t i e r u n g  

von  M e t a l l o b e r f l ä c h e n ,   b e i   dem  d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   v o r  
i h r e r   P h o s p h a t i e r u n g   mi t   e i n e m   w ä ß r i g e n   V o r s p ü l b a d ,   d a s  

a l s   A k t i v i e r u n g s m i t t e l   T i t a n ,   P h o s p h a t   und  P y r o p h o s p h a t  

e n t h ä l t ,   in  B e r ü h r u n g   g e b r a c h t   w e r d e n .  

U n t e r   A k t i v i e r u n g   e i n e r   M e t a l l o b e r f l ä c h e   vo r   d e r  

P h o s p h a t i e r u n g   v e r s t e h t   man  das   I n b e r ü h r u n g b r i n g e n   d i e s e r  

O b e r f l ä c h e   mi t   e i n e m   w ä ß r i g e n   V o r s p ü l b a d ,   in  dem  e i n  

A k t i v i e r u n g s m i t t e l   a l s   f e s t e   P h a s e   ä u ß e r s t   f e i n  

d i s p e r g i e r t   i s t .   D u r c h   d i e   E i n s c h a l t u n g   e i n e r   s o l c h e n  

B e h a n d l u n g   w i r d   d i e   Zahl   de r   p ro   E i n h e i t   M e t a l l o b e r f l ä c h e  

w ä h r e n d   de r   P h o s p h a t i e r u n g   a u f w a c h s e n d e n   P h o s p h a t k r i s t a l l e  

w e s e n t l i c h   e r h ö h t .   G l e i c h z e i t i g   w e r d e n   d i e   G r ö ß e   d e r  

E i n z e l k r i s t a l l e   in  d e r   f e r t i g e n   P h o s p h a t s c h i c h t   zum  T e i l  

e r h e b l i c h   v e r m i n d e r t ,   da s   F l ä c h e n g e w i c h t   d e r  

P h o s p h a t s c h i c h t   h e r a b g e s e t z t   und  d i e   Z e i t ,   d i e   z u r  

A b d e c k u n g   d e r   M e t a l l o b e r f l ä c h e   mi t   P h o s p h a t k r i s t a l l e n  

e r f o r d e r l i c h ,   v e r k ü r z t .   Die  D e u t u n g   d i e s e s   E f f e k t e s  

b e s t e h t   d a r i n ,   daß   d u r c h   d i e   B e h a n d l u n g   m i t  

A k t i v i e r u n g s m i t t e l   au f   de r   M e t a l l o b e r f l ä c h e   z u s ä t z l i c h  

K r i s t a l l k e i m e   f i x i e r t   w e r d e n ,   von  d e n e n   d a s   W a c h s t u m   d e r  

P h o s p h a t k r i s t a l l e   w ä h r e n d   de r   P h o s p h a t i e r u n g   a u s g e h t .  

A l s   A k t i v i e r u n g s m i t t e l   i s t   e i n e   R e i h e   von  S t o f f e n  

b e k a n n t g e w o r d e n ,   von  d e n e n   f e i n d i s p e r g i e r t e s   T i t a n p h o s p h a t  

e i n e   b e s o n d e r e   R o l l e   s p i e l t   ( U S  -   A  -   2  310  239,   E P  -   A  -  

56  675 ,   E P  -   A  -   131  298,   DE  -   A  -   20  38  1 0 5 ,  

GB -   A  -   2  136  4 5 4 ) .  



Die  W i r k s a m k e i t   d e r   A k t i v i e r u n g   e r s t r e c k t   s i c h   d a b e i  

s o w o h l   a u f   d i e   P h o s p h a t i e r u n g   von  E i s e n   und  S t a h l   a l s   a u c h  

a u f   d i e   von  N E - M e t a l l e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   Z i n k ,  

Z i n k l e g i e r u n g e n ,   m i t   Z ink   und  Z i n k l e g i e r u n g e n   b e s c h i c h t e t e  

M e t a l l e ,   A l u m i n i u m ,   A l u m i n i u m l e g i e r u n g e n   und  m i t   A l u m i n i u m  

und  d e s s e n   L e g i e r u n g e n   b e s c h i c h t e t e   M e t a l l e .  

Bei  d e r   p r a k t i s c h e n   A n w e n d u n g   d e r   V o r s p ü l b ä d e r   z e i g t e   s i c h  

j e d o c h ,   daß  b e r e i t s   w e n i g e   Tage   n a c h   A n s a t z   e i n e  

V e r g r ö b e r u n g   d e r   P h o s p h a t k r i s t a l l e   und  e i n e   E r h ö h u n g   d e s  

S c h i c h t g e w i c h t e s   um  25  b i s   50  %,  g e g e b e n e n f a l l s   s o g a r  

m e h r ,   f e s t z u s t e l l e n   i s t .   Auch  k ö n n e n   s i c h   d i e  

k o r r o s i o n s s c h ü t z e n d e   W i r k u n g   d e r  P h o s p h a t s c h i c h t   und  d i e  

S c h i c h t g l e i c h m ä ß i g k e i t   e r h e b l i c h   v e r s c h l e c h t e r n .   D i e  

v o r g e n a n n t e   V e r m i n d e r u n g   d e r   W i r k u n g   t r i t t   u n a b h ä n g i g  

d a v o n   e i n ,   ob  d i e   V o r s p ü l b ä d e r   f ü r   A k t i v i e r u n g s z w e c k e  

b e n u t z t   w e r d e n   o d e r   n i c h t .   S i e   i s t   d a h e r   o f f e n s i c h t l i c h  

das   E r g e b n i s   e i n e r   " A l t e r u n g "   d e r   B ä d e r .  

Um  e i n e   in  e t w a   e i n w a n d f r e i e   A k t i v i e r u n g   zu  e r z i e l e n ,  

b l i e b   b i s l a n g   nu r   d i e   M ö g l i c h k e i t ,   e i n   T e i l   d e s  

V o r s p ü l b a d e s   d u r c h   f r i s c h   a n g e s e t z t e s   Bad  z u  e r s e t z e n .  

J e d o c h   w a r e n   a u c h   h i e r b e i   d i e   E r g e b n i s s e   n i c h t   e i n d e u t i g  

s i c h e r .   M e i s t   e n t s c h i e d   man  s i c h   d a h e r   f ü r   e i n e n  

N e u a n s a t z .  

E in   V o r s c h l a g ,  d i e  A l t e r u n g   a l s   s o l c h e   a u s z u s c h a l t e n ,  

s i e h t   v o r ,   dem  V o r s p ü l b a d   M o n t m o r i l l o n i t ,   i n s b e s o n d e r e   i n  

Form  von  B e n t o n i t ,   z u z u g e b e n   ( E P  -   A  -   117  5 9 9 ) .   Im 

g r o ß t e c h n i s c h e n   B e t r i e b   h a t   d i e s e r   V o r s c h l a g   j e d o c h   d i e  

E r w a r t u n g e n  n i c h t   e r f ü l l t .  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e s ,   e i n   V e r f a h r e n   z u r  

P h o s p h a t i e r u n g   von  M e t a l l o b e r f l ä c h e n   d u r c h   V o r b e h a n d l u n g  



m i t t e l s   e i n e s   V o r s p ü l b a d e s   b e r e i t z u s t e l l e n ,   das   d i e  

b e k a n n t e n ,   i n s b e s o n d e r e   v o r g e n a n n t e n   N a c h t e i l e   n i c h t   o d e r  

in  s t a r k   v e r m i n d e r t e r   Form  a u f w e i s t ,   o h n e   z u s ä t z l i c h e n  

a r b e i t s m ä ß i g e n   Aufwand   e i n s e t z b a r   i s t   und  ü b e r   e i n e n  

b e t r ä c h t l i c h   v e r l ä n g e r t e n   Z e i t r a u m   w i r k s a m   b l e i b t .  

Die  A u f g a b e   w i r d   g e l ö s t ,   i ndem  das   V e r f a h r e n   d e r   e i n g a n g s  

g e n a n n t e n   Ar t   e n t s p r e c h e n d   d e r   E r f i n d u n g   d e r a r t  

a u s g e s t a l t e t   w i r d ,   daß  man  d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   mi t   e i n e m  

V o r s p ü l b a d   in  B e r ü h r u n g   b r i n g t ,   d a s  

3  b i s   100  ppm  T i t a n   ( b e r .   a l s   M e t a l l )  

60  "  360  ppm  P y r o p h o s p h a t   ( b e r .   a l s   P 2 0 7 )  
150  "  3000  ppm  G e s a m t p h o s p h a t   ( h e r .   a l s   P 0 4 )  

2  "  300  ppm  w a s s e r l ö s l i c h e s ,   a n i o n i s c h e s   C o p o l m e r  

von  u n g e s ä t t i g t e r   K a r b o n s ä u r e   m i t  

A c r y l s ä u r e e s t e r ,   A c r y l s ä u r e a m i d ,  

A c r y l s ä u r e n i t r i l ,   I s o b u t y l e n ,   u n d / o d e r  

S t y r o l   bzw.   w a s s e r l ö s l i c h e s ,  

a n i o n i s c h e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t  

aus   N a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e   u n d  

F o r m a l d e h y d  

e n t h ä l t   und  e i n e n   p H - W e r t   von  8  b i s   9 ,5   a u f w e i s t .  

Mit   H i l f e   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   g e l i n g t   e s ,  

d i c h t e   P h o s p h a t ü b e r z ü g e   b e i   e i n e m   A n s t i e g   d e s  

S c h i c h t g e w i c h t e s   von  m a x i m a l   15  Gew.-%  s e l b s t   w ä h r e n d  

v e r g l e i c h s w e i s e   l a n g e r   S t a n d z e i t e n   zu  e r z e u g e n .   D a r ü b e r  

h i n a u s   z e i g t e   es  s i c h ,   daß  f ü r   den  A n s a t z   des   V o r s p ü l b a d e s  

w e i t   w e n i g e r   h o c h w e r t i g e s   W a s s e r   a l s   b i s l a n g   ü b l i c h  

v e r w e n d e t   w e r d e n   k a n n .  



H i n s i c h t l i c h   d e r   K o n z e n t r a t i o n   d e r   w i r k s a m e n   B e s t a n d t e i l e  

w u r d e  f o l g e n d e s   f e s t g e s t e l l t .  

B e t r ä g t   d e r   T i t a n - G e h a l t   w e n i g e r   a l s   3  ppm,  w i r d   d i e  

e r z e u g t e   P h o s p h a t s c h i c h t   w e n i g e r   d i c h t .   Bei   E r h ö h u n g   d e r  

K o n z e n t r a t i o n   ü b e r   100  ppm  b l e i b t   d i e   P h o s p h a t s c h i c h t   z w a r  

so  d i c h t   wie   im  B e r e i c h   von  3  b i s   100  ppm,  j e d o c h   w i r d  

k e i n   z u s ä t z l i c h e r   E f f e k t   e r h a l t e n ,   so  daß   aus   ö k o n o m i s c h e r  

S i c h t   d e r a r t i g   h o h e   K o n z e n t r a t i o n e n   n i c h t   e m p f e h l e n s w e r t  

s i n d .  

Bei   E r n i e d r i g u n g   d e r   P y r o p h o s p h a t k o n z e n t r a t i o n   u n t e r  

60  ppm  w i r d   d i e   P h o s p h a t s c h i c h t   w e n i g e r   d i c h t   und  i h r  

G e w i c h t   s t e i g t   an .   Es  m a c h t   s i c h   d e r   an  s i c h   b e k a n n t e  

A l t e r u n g s e f f e k t   b e m e r k b a r .   Beim  Ü b e r s c h r e i t e n   d e r  

K o n z e n t r a t i o n   von  360  ppm  w i r d   es  z u n e h m e n d   s c h w i e r i g e r ,  

e i n e   S c h i c h t   vom  Z i n k p h o s p h a t - T y p   a u s z u b i l d e n ;   es  e n t s t e h t  

s t a t t   d e s s e n   z u n e h m e n d   e i n e  E i s e n p h o s p h a t s c h i c h t .  

L e d i g l i c h   im  B e r e i c h   von  60  b i s   360  ppm  w e r d e n   S c h i c h t e n  

m i t   d e r   g e w ü n s c h t e n   D i c h t e   d e r   P h o s p h a t k r i s t a l l e   und  d e s  

e r w ü n s c h t e n   n i e d r i g e n   S c h i c h t g e w i c h t e s   e r h a l t e n ,   was  s i c h  

d u r c h   d i e   U n t e r d r ü c k u n g   d e r   K o a g u l a t i o n   d e r   T i t a n k o l l o i d e  

e r k l ä r e n   l a s s e n   d ü r f t e .  

Bei   U n t e r s c h r e i t u n g   d e r   u n t e r e n   G r e n z e   f ü r   d e n  

G e s a m t p h o s p h a t g e h a l t   ( b e r .   a l s   P04)  n e i g e n   d i e  

T i t a n - K o l l o i d e   zu r   K o a g u l a t i o n   und  d a m i t   zu  den  b e r e i t s  

v o r s t e h e n d   e r l ä u t e r t e n   A l t e r u n g s e f f e k t e n .   E i n  

Ü b e r s c h r e i t e n   des   G e h a l t e s   an  G e s a m t p h o s p h a t   von  3000  p p m  

d u r c h   O r t h o - P h o s p b a t   b r i n g t   zwar   k e i n e   N a c h t e i l e ,  

a b e r  -   u n t e r   B e r ü c k s i c h t i g u n g   ö k o n o m i s c h e r  

G e s i c h t s p u n k t e -   a u c h   k e i n e   V o r t e i l e .  



Die  v i e r t e   w e s e n t l i c h e   K o m p o n e n t e   des   V o r s p ü l b a d e s  

b e w i r k t  -   i n s b e s o n d e r e   in  V e r b i n d u n g   mi t   P y r o p h o s p h a t   - ,  
daß  a u c h   n a c h   r e l a t i v   l a n g e n   E i n s a t z z e i t e n   n o c h  

e i n w a n d f r e i e   S c h i c h t e n   e r h a l t e n   w e r d e n .   Der  Grund   h i e r f ü r  

d ü r f t e   d a r i n   l i e g e n ,   daß  d i e   f ü r   d i e   A l t e r u n g  

v e r a n t w o r t l i c h e   K o a g u l a t i o n   d e r   T i t a n - K o l l o i d e   u n t e r d r ü c k t  

bzw.   d i e   T i t a n - K o l l o i d e   s t a b i l i s i e r t   w e r d e n .  

M ö g l i c h e r w e i s e   l i e ß e   s i c h   d i e s e   S t a b i l i s i e r u n g   auch   d u r c h  

e n t s p r e c h e n d   h o h e   P y r o p h o s p h a t m e n g e n   e r z i e l e n ,   j e d o c h  

w e r d e n   d a n n   d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   i n a k t i v   und  d i e  

S c h i c h t a u s b i l d u n g   g e h e m m t .   D u r c h   d i e   k o m b i n i e r t e  

V e r w e n d u n g   b e i d e r   B a d b e s t a n d t e i l e   in  den  g e n a n n t e n  

K o n z e n t r a t i o n e n   w i r d   e r r e i c h t ,   daß  e i n e r s e i t s   d i e  

a n f ä n g l i c h   v o r h a n d e n e   S t a b i l i t ä t   d e r   T i t a n - K o l l o i d e   u n d  

g l e i c h z e i t i g   d i e   A k t i v i t ä t   de r   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   e r h a l t e n  

b l e i b t .  

Die   E i n h a l t u n g   des   p H - W e r t - B e r e i c h e s   i s t   i n s o f e r n   v o n  

B e d e u t u n g ,   a l s   be im  U n t e r s c h r e i t e n   e i n e   T e n d e n z   d e r  

T i t a n - K o l l o i d e   zu r   K o a g u l a t i o n   b e s t e h t   und  b e i m  

Ü b e r s c h r e i t e n   d e r   K o n d i t i o n i e r u n g s e f f e k t   des   V o r s p ü l b a d e s  

v e r l o r e n g e h t .  

B e s o n d e r s   v o r t e i l h a f t e   E r g e b n i s s e   w e r d e n   e r z i e l t ,   w e n n  

e n t s p r e c h e n d   e i n e r   v o r t e i l h a f t e n   A u s g e s t a l t u n g   d e r  

E r f i n d u n g   d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   mi t   e i n e m   V o r s p ü l b a d   i n  

B e r ü h r u n g   g e b r a c h t   w e r d e n ,   d e s s e n   w a s s e r l ö s l i c h e s ,  

a n i o n i s c h e s   P o l y m e r   aus   de r   u n g e s ä t t i g t e n   K a r b o n s ä u r e ,  

A c r y l s ä u r e ,   M e t a c r y l s ä u r e   u n d / o d e r   M a l e i n s ä u r e   g e b i l d e t  

i s t .  

Die  E r f i n d u n g   w i r d   a n h a n d   d e r   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e  

b e i s p i e l s w e i s e   und  n ä h e r   e r l ä u t e r t .  



B e i s p i e l e  

S t a h l b l e c h e   d e r   Q u a l i t ä t   J I S - G - 3 1 4 1 ,   SPCC,  w u r d e n   n a c h  

f o l g e n d e m   V e r f a h r e n s g a n g   b e h a n d e l t :  

1.  R e i n i g u n g   m i t   e i n e m   a l k a l i s c h e n   R e i n i g e r   b e i   40  +  1 ° C  

w ä h r e n d   180  s e c   im  T a u c h e n   (pH  =  1 0 , 2 ,   G e s a m t a l k a l i n i t ä t  

16  +  1  P u n k t e   b e i   T i t r a t i o n   e i n e r   10  m l - B a d p r o b e  

g e g e n   B r o m p h e n o l b l a u   mi t   0 , 1   n  S c h w e f e l s ä u r e ) .  

2.  W a s s e r s p ü l u n g  

3.  A k t i v i e r u n g s b e h a n d l u n g   m i t   dem  V o r s p ü l b a d   im  T a u c h e n  

b e i   R a u m t e m p e r a t u r   w ä h r e n d   30  s e c ,   und  zwar   u n m i t t e l b a r  

n a c h   dem  A n s a t z   und  n a c h   1 0 - t ä g i g e r   W a r t e z e i t  

( Z u s a m m e n s e t z u n g   d e s  V o r s p ü l b a d e s   gemäß  T a b e l l e n   1  u n d  

2,  w o b e i   f ü r   d i e   V o r s p ü l b ä d e r   gemäß  T a b e l l e   1 

L e i t u n g s w a s s e r   mi t   e i n e r   s p e z i f i s c h e n   L e i t f ä h i g k e i t   v o n  
150  / u S / c m ,   f ü r   V o r s p ü l b ä d e r   gemäß  T a b e l l e   2 

L e i t u n g s w a s s e r   mi t   e i n e r   s p e z i f i s c h e n   L e i t f ä h i g k e i t   v o n  

600  / u S / c m   v e r w e n d e t   w u r d e . )  

4 .  P h o s p h a t i e r u n g   mi t   e i n e r   n i t r i t b e s c h l e u n i g t e n  

Z i n k p h o s p h a t l ö s u n g   im  T a u c h e n   b e i   43  +  1°C  w ä h r e n d  

120  s e c   ( f r e i e   S ä u r e   0 , 8   b i s   1 ,0   P u n k t e   b e i   T i t r a t i o n  

e i n e r   1 0  m l - B a d p r o b e   mi t   0 , 1   n  NaOH  g e g e n  

B r o m p h e n o l b l a u ;   G e s a m t s ä u r e   22  b i s   24  P u n k t e   b e i  

T i t r a t i o n   e i n e r   10  m l - B a d p r o b e   m i t   0 , 1   n  NaOH  g e g e n  

P h e n o l p h t h a l e i n ,   N i t r i t p u n k t e   2 , 5   b i s   3  n a c h   d e r  

S a c c h a r o m e t e r m e t h o d e   e r m i t t e l t ) .  

5.  W a s s e r s p ü l u n g  



6.  S p ü l u n g   mit   e n t s a l z t e m   W a s s e r  

7.  T r o c k n u n g   be i   1 0 0 ° C  

Die   B e w e r t u n g   der   g e b i l d e t e n   P h o s p h a t s c h i c h t e n   e r f o l g t e  

n a c h   d e r   E r s c h e i n u n g  

mi t   o  f ü r   e i n e   d i c h t e  u n d   g l e i c h m ä ß i g e   S c h i c h t ,  

mi t   x  fü r   e i n e   u n g l e i c h m ä ß i g e   und  u n v o l l s t ä n d i g e  

S c h i c h t   mi t   F l u g r o s t ,  

n a c h   dem  S c h i c h t g e w i c h t ,   e r m i t t e l t   aus   d e r  G e w i c h t s -  

d i f f e r e n z   vor   und  nach   dem  E n t f e r n e n   d e r   P h o s p h a t s c h i c h t  

mi t   5  G e w . - % i g e r   C h r o m s ä u r e l ö s u n g ,  

n a c h   d e r   Größe   de r   K r i s t a l l e   ( g e m e s s e n   mi t   e i n e m  

E l e k t r o n e n m i k r o s k o p   M o d e l l   ZSM-T100  d e r   F i r m a   N i h o n   D e n s k i  

K . K . )  

Die   V e r s u c h s e r g e b n i s s e   s i n d   in  den  T a b e l l e n   1  und  2 

z u s a m m e n g e s t e l l t .   H i e r b e i   z e i g t   s i c h ,   daß  d i e   n a c h   dem 

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e r z e u g t e n   S c h i c h t e n   ( T a b e l l e   1 

B e i s p i e l e   1  b i s   8;  T a b e l l e   2  B e i s p i e l e   1  b i s   8 )  

h i n s i c h t l i c h   A u s s e h e n ,   G e w i c h t s z u n a h m e   und  K r i s t a l l g r ö ß e  

von  h e r v o r r a g e n d e r   Q u a l i t ä t   s i n d ,   w ä h r e n d   d i e   nach   dem 

b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   e r z e u g t e n   S c h i c h t e n   ( T a b e l l e   1 

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1  und  T a b e l l e   2  V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1 )  

zwar   u n m i t t e l b a r   nach   dem  A n s a t z   e b e n f a l l s   g u t e   E r g e b n i s s e  

a u f w e i s e n ,   a b e r   nach   1 0 - t ä g i g e r   W a r t e z e i t   u n b e f r i e d i g e n d  

s i n d .   Die  E r g e b n i s s e   d e r   V e r g l e i c h s v e r s u c h e   2  und  3  z e i g e n  

zudem,   daß  n i c h t   nur   d i e   A k t i v i e r u n g s b e h a n d l u n g   n a c h  

1 0 - t ä g i g e r   W a r t e z e i t   ( g e r e c h n e t   vom  Z e i t p u n k t   des   A n s a t z e s  



des   V o r s p ü l b a d e s ) ,   s o n d e r n   a u c h   s c h o n   d i e   m i t   f r i s c h  

a n g e s e t z t e n   V o r s p ü l b ä d e r n   wegen   d e s   zu  h o h e n   G e h a l t e s   a n  

C o p o l y m e r i s a t   und  k o n d e n s i e r t e m   N a p h t h a l i n s u l f o n a t   z u  

u n b r a u c h b a r e n   P h o s p h a t s c h i c h t e n   f ü h r t .  

T a b e l l e   2  z e i g t   zudem  d i e   E r g e b n i s s e ,   d i e   m i t   i m  

w e s e n t l i c h e n   den   g l e i c h e n   V o r s p ü l b ä d e r n   d e r   T a b e l l e   1 

e r z i e l t   w u r d e n .   L e d i g l i c h   das   v e r w e n d e t e   W a s s e r   h a t t e  

a n s t e l l e   e i n e r   s p e z i f i s c h e n   L e i t f ä h i g k e i t   von  150  / u S / c m  
e i n e   s o l c h e   von  600  / u S / c m .   Die  w i r k s a m e n  

B a d b e s t a n d t e i l e   und  i h r e   Mengen  w a r e n   g l e i c h .   Aus  i h r  

e r g i b t   s i c h ,   daß  d i e   m i n d e r e   W a s s e r q u a l i t ä t   w e i t   w e n i g e r  

a u f   d i e   e r h a l t e n e n   E r g e b n i s s e   d u r c h s c h l ä g t   a l s   b e i   d e n  

b e k a n n t e n   V o r s p ü l b ä d e r n   ( v g l .   V e r s u c h   1 ) .  

Im  E r g e b n i s   f o l g t ,   daß   m i t   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n  

a u c h   n a c h   e i n e m   v e r g l e i c h s w e i s e   l a n g e n   Z e i t r a u m   s e i t  

A n s a t z   d e s   V o r s p ü l b a d e s   n o c h   S c h i c h t e n   im  w e s e n t l i c h e n  

g l e i c h e r   Q u a l i t ä t   wie   zum  Z e i t p u n k t   des   N e u a n s a t z e s  

e r h a l t e n   w e r d e n .   Im  s t ä n d i g e n   G e b r a u c h   d e s   V e r f a h r e n s   i s t  

e i n   g ä n z l i c h e r   o d e r   t e i l w e i s e r   A u s t a u s c h   des   V o r s p ü l b a d e s  

d u r c h   f r i s c h   a n g e s e t z t e s   B a d  -   g e m e s s e n   an  h e r k ö m m l i c h e n  

V e r f a h r e n  -   n u r   n a c h   s e h r   v i e l   l ä n g e r e n   Z e i t a b s c h n i t t e n  

n ö t i g .  







1.  V e r f a h r e n   z u r   P h o s p h a t i e r u n g   von  M e t a l l o b e r f l ä c h e n ,   b e i  

dem  d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   vo r   i h r e r   P h o s p h a t i e r u n g   m i t  

e i n e m   w ä ß r i g e n   V o r s p ü l b a d ,   das   a l s   A k t i v i e r u n g s m i t t e l  

T i t a n ,   P h o s p h a t   und  P y r o p h o s p h a t   e n t h ä l t ,   in  B e r ü h r u n g  

g e b r a c h t   w e r d e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e  

M e t a l l o b e r f l ä c h e n   mi t   e i n e m   V o r s p ü l b a d   in  B e r ü h r u n g  

b r i n g t ,   d a s  

3  b i s   100  ppm  T i t a n   ( b e r .   a l s   M e t a l l )  

60  "  360  ppm  P y r o p h o s p h a t   ( b e r .   a l s   P 2 0 7 )  
150  "  3000  ppm  G e s a m t p h o s p h a t   ( b e r .   a l s   P 0 4 )  

2  "  300  ppm  w a s s e r l ö s l i c h e s ,   a n i o n i s c h e s   C o p o l m e r  

von  u n g e s ä t t i g t e r   K a r b o n s ä u r e   m i t  

A c r y l s ä u r e e s t e r ,   A c r y l s ä u r e a m i d ,  

A c r y l s ä u r e n i t r i l ,   I s o b u t y l e n ,   u n d / o d e r  

S t y r o l   bzw.  w a s s e r l ö s l i c h e s ,  

a n i o n i s c h e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t  

aus   N a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e   u n d  

F o r m a l d e h y d  

e n t h ä l t   und  e i n e n   p H - W e r t   von  8 , b i s   9 , 5   a u f w e i s t .  

2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  d i e   M e t a l l o b e r f l ä c h e n   mi t   e i n e m   V o r s p ü l b a d   i n  

B e r ü h r u n g   b r i n g t ,   d e s s e n   w a s s e r l ö s l i c h e s ,   a n i o n i s c h e s  

P o l y m e r   aus   d e r   u n g e s ä t t i g t e n   K a r b o n s ä u r e ,   A c r y l s ä u r e ,  

M e t a c r y l s ä u r e   u n d / o d e r   M a l e i n s ä u r e   g e b i l d e t   i s t .  
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