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Uvod

Thoustka povrchovych wvrstev ovliviiuje jejich viastnosti jako mechanickou a chemickou
odolnost, a je zakladem dalSich zkouSek. Pfi nasledném hodnoceni kvality provedené
ochrany patfi tloustka povlaku mezi zakladni, nepfimé ukazatele ofekavané udinnosti pro-
vedené ochrany proti koroznim viivim vnéjiiho prostiedi.

Dalezitym poZadavkem vEtfiny specifikaci poviakl je jejich tloustka, kterd nesmi byt mensi
nez dana hodnota (a v nékterych pfipadech nesmi byt v&tsi neZ dana hodnota). Metoda,
kterou se ma méfit tloustka konkrétniho povlaku, musi byt stanovena ve specifikaci tohoto
poviaku. Pro méfeni tlousték kovovych poviaku je k dispozici cela fada metod podle toho,
jaké jsou materialy a Houstka povlaku a podkladu a pfedpokladany rozsah méfeni. Piehled
téchto metod je uveden v GSN EN IS0 3882 Kovové a jiné anorganické poviaky - Prehled
metod méfeni Houstky = viz Tabulka 1.

Tabulka 1 — Metody méfeni tioustky kovowvych a jinych anorganickych povlaku

Mikroskop & délenym svazkem Mikroskopicka metoda &SN IS0 1463
sviételnych paprskd 2 &SN IS0 2128
Magneticka metoda CSNISO 2178 | Metoda mnohosvazkové

CSN IS0 2361 [ interferometrie podie Fizeua ® CSN EN IS0 3868

hetoda vifivych proudd CSN EN IS0 2360

Profilomeftricka metoda CSN IS0 4518

Rentgenospektrometrické metody
CSN EN IS0 3487

Rastrovaci elektronovy mikrozskop
CSN EN IS0 8220

Metoda zpéiného rozptylu zafeni beta
CSN EN IS0 3543

Rozpoudtéc] metody
Gravimetricka rozpoustéci,

vaZkova metoda a gravimelricka

analytickd metoda CSN EN I1SO 10111
CSN EN 1S0 3892
CSN IS0 2106
CSN EN IS0 2177

Odporova metoda CSMN EN 14571

Coulometrickd metoda

"y unlitych pfipadech mU2e byt destrukdivni
=y unlitych plipadech mi2e byl nedesirukinei

\ praxi se obvykle pfipousti méfit poviak na kterémkoli misté funkéniho povrchu, aby se
Zjistila minimalni Houstka poviaku na vyrobku. Vyrobky se obvykle mé&fi na plochach, na
nich |ze ofekavat nejtenti poviak, tak?e se minimalni tloustka definuje jako nejmensi

hodnota mistni tloustky zjisténa zvolenou metodou.

1 Princip coulometrické mefody

Jednou z destruktivnich metod pro méfeni Houstky kovovych poviakl je coulometricka
metoda anodickym rozpousténim, ktera je specifikovana normou CSN EN ISO 2177 Kovove
poviaky - Mafeni Houstky powiaku - Coulometrickd metoda anodickym rozpousténim. Metodu
lze pouit pouze pro elektricky vodive povlaky. Coulometrie je elektrochemicka metoda, kiera
je jednoducha a snadna. Principem metody je anodické rozpousténi kovoveého poviaku
Z kovového nebo nekovového podkladu elektrolytem za kontrolovaného elektrického proudu.



Proud, resp. celkovy naboj, potfebny k rozpuiténi poviaku na pfesné vymezené plose je
pfimo Omérny k mnoistvi odstranéného povlaku. Tloustka poviaku je odvozena z
Faradayova zakona v zavislosti na proSlém naboji popf. dobé anodického rozpousténi
poviaku. Pfi konstantnim proudu a ploSe je vzlah mezi dobou rozpousténi a tlouStkou
poviaku dany rovnici:

d= IHME
..-"I._,l'J

kde k je proudova uginnost rozpousténi;
Q je mno2stvi elektrického naboje v C pfi rozpousténi poviaku,
E je elektrochemicky ekvivalent v g/C kovu poviaku;
A je plocha v em’®, na niZ se rozpousti poviak, tj. méfena plocha;
p je hustota povlaku v g/lcm®.

Pfi konstantni proudové hustoté je ve vzorci jen jedna promé&nna - &as t, a Q se vypodle ze
vZztahu:

Q=

kde / je proud v A;
t je doba trvani zkousky v s.

Rozpousténi poviaku probihd v méfici cele/sond&, kitera pledstavuje miniatumni
elektrolytickou lazefi (Obrazek 1). M&fena plocha je definovana plastovym nebo pryZovym
t&snénim okolo cely. Obvykle jsou pfistroje vybaveny méficimi celami/sondami s plochou
0,25 az 8 mm? Pf méfeni sondou s malou plochou (0.3 mm) se vyrazné projevuji
nehomogenity v poviaku nebo mikrogeometrie povrehu podkladu, proto je vhodné pouit tyto
sondy pouze u kvalitnich poviakd, jinak miz2e dojit k vzniku vétsi chyby.

Obrazek 1 - Méfici cela
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Typické kombinace poviakl a podkladd, které lze touto metodou zkouset, jsou uvedeny v
Tabulce 2. Jiné kombinace lze zkouset pomoci bé2né pouZivanych elektrolytl nebo lze pro
tyto Géely vyvinout nové elektrolyty. V obou pfipadech je vSak nutné ové&fit vhodnost celého
systému. Metodu lze pouZit k méfeni tlouStky poviakd v rozsahu od 0.2 do 50 pm
vytvofenych riznymi zpasoby, pokud se nalezité respektuji jejich zvlastni charakteristiky,
napf. pfitomnost slitinove vrstvy, kdy konec rozpousténi mize odpovidat nékterému bodu
uvniti slitinové vrstvy, takZe se naméfi vy55i hodnota tloustky nelegovaného poviaku. Je
vhodna pro poviaky nanesene chemicky, bezproudove (napf. Ni) i pro tenké poviaky ziskane
ponorem do roztaveného kovu. V nékterych pfipadech lze stanovit i pfitomnost a tloustku



difiiznich wrstev. Metodu lze pouZit | k mé&feni tloustky poviaku na valcovych vzorcich a
dratech (fmax = 3 mm), na velmi malych plochach (primér pro pfiloZzeni sondy je 15 mm), v
blizkosti hran a otvord, atd. bez ovlivnéni pfesnosti méfeni.

Tabulka 2 - Typicke kombinace poviakl a podkladd pro méfeni coulometrickou metodou
podklad (podkladovy material)
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* U nékterych slitin hliniku moiZe byt zjiSiéni potencidlového skoku snimade obtizne.

*  PouZiti coulometrické metody pro fyto poviaky je omezeno jen na wréité rozmezi obsahu fosforu & boru
v poviaku.

Metoda je citliva na slafeni slitiny.

Tuto normu lze pouZit | pro vicevrstve systemy, napf. Cuw/NI/Cr. Pfi méfeni musi byt
odstranén vrchni poviak z celé méfeng plochy. Do méfici cely/sondy se nadavkuje nowy
elektrolyt podle typu mezivrstvy, pfitom se koncovka snimafe nesmi pohnut — zménit
umisténi na povrchu.

2 Postup méfeni

Komeréni pfistroje s pfimym odeétem hodnot tHousStky povlaku jsou béiné dostupné
(Obrazek 2) a pouZivaji se s elektrolyty doporuéenymi vyrobcem nebo normou IS0 2177
(Tabulka 3). V 80. letech se v CR wyrabély pfistroje MIMET 4, VPZ Béchovice, na jejichz
vyvoji se podilel | SVUOM. Pristroje mohou byt vybaveny digitalnim zobrazenim vysledki.

U nékterych komercnich elektrolytl lze pouZit vy58i proudové hustoty; rozpoustéci roztoky
uvedené vnormé CSN EN ISO 2177 byly formulovany tak, aby mély pfiblizné 100 %
anodickou Géinnost pfi proudové hustoté v rozsahu od 100 do 400 mA.cm™.

PouZité elektrolyty jsou specifikovany pro rizné poviakové materialy tak, 2e k rozpousténi
poviaku nedochazi, dokud obvodem neprochazi proud. Cerpadio davkuje elektrolyt do méfici
cely a kontinualng pfivadi Cerstvy elektrolyt na méfenou plochu. Soucasné se sleduje
potencial mezi mé&fenym poviakem a katodou sondy, ktery indikuje prabéh rozpousténi. Po
rozpusténi povlaku dojde k vyrazné zméné potencialu — potencialovemu skoku, ktery je
vyuZit k automatickému ukonéeni méfeni (Obrazek 3).

Povrch poviaku je pfed méfenim nutné dobfe odistit — odmastit. Pfed méfenim tHoustky
zinkovych povlakl s dodateénou povrchovou uUpravou pasivaci se tato vrstva odstrani
ponorem do 20% roztoku CrDs.



Obrazek 2 - Pfiklady komercnich pfistrojl

Tabulka 3 — Rozpoustéci roztoky

podklad (podkladovy material)

povlak
Cu, mosaz Ocel nekovy
Cu, mosaz AB = C5 AT - AT, C5 Al =C5 AS, AT, AR, CS
Sn Atd, C1 Al13, C2 A13, C1 A1, C A13, Ald, C1
Cr Ad, A5, C1 Ad=C3 Ad, A5, C1 A3, C1 Ad, AL
Cd C1 A2=C4 C1 A2, C1 A2
Mi A2, CF Al1=C8 - A10 = CFe A10=CT, AN
Pb C10 A =C10 AS=0C10 A5 =C10 Ag
Ag C1 Al2, C11 A12, C1 C1 A12, C1
Au Alg A18 AlE A18 All
Zn C1 A5, C12 C1 Al5, C1 AlS
Roztoky A jsou specifikovany nomou |50 2177 a oztoky C jsou uvvedeny v navodu pro plisiro] MIMET 4.
“j& nutna akfivace povrchu oplachem roztokemn C8

Obrazek 3 - Pribéh potencialu pfi méfeni (rozpousténi poviaku)
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Citlivost pfistroje MIMET 4 je ovlivnéna nékolika parametry, které se navzajem ovliviuji:

- tloustkou povlaku - pfi vyi5i loustce poviaku je nutné pouZit v&tsi citlivost,



- rychlosti rozpousténi poviaku — pfi malé rychlosti rozpousténi je nutné pouZit vetsi
citlivost; nizka rychlost rozpousténi miZe vést k vzniku chyby podleptanim poviaku;

- typem poviaku - vméstky, leskutvornymi pfisadami, dodate€nymi dpravami povrchu,
porovitosti, atd.,

- velikost plochy — pfi mensi plose je nutné pouit vetsi citlivost-

Nastaveni citlivosti pfistroje je velmi dale#ité — v pfipadé, Ze je nastavena vysoka citlivost,
méfeni mize byt automaticky ukonéeno dfive neZ je rozpusténa cela vrstva poviaku
(Obrazek 4). Stav rozpousténi lze v nékterych pfipadech vizualng dobife patrny, ale u
nékterych kombinaci podklad/poviak je zjisténi stavu rozpousténi obtizné.

Pfitomnost jiného materialu v poviaku, drsnost povrchu povlaku a rozhrani a pfitomnost poni
v poviaku mohou vyvolat kolisani napéti snimade a vést k pfedéasnému stanoveni konce
rozpousténi. Jestlize rychlost rozpousténi neni na celé méfené plose stejna, miZe byt konec
rozpousténi stanoven pfedéasné, tj. nameéfena hodnota tloustky poviaku je nizsi (Obrazek 5).

Obrazek 4 - Stav rozpousténi poviaku

":l'_'IIIIF-.:IIIIII'_'"EE' I _'LIZZUEJE'II. ) dokonéeng rozpousténi




Obrazek 5 — Nerovnomérné rozpousténi poviaku

Kalibrace pfistroje se provadi stanovenim korekéniho faktoru daného pfistroje pro dany
povlak mé&fenim standardivetalonl — Obrazek 6. Pfistroj kalibrovany na jeden typ poviaku je
nastaven na vechny ostatni poviaky.

Obrazek 6 - Pfiklad etalonu standardnich poviakd

3 Faktory ovliviiujici méfeni

ZTabulky 3 je =zfejmé, 2e pro fadu kombinaci podklad/poviak jsou v jednotlivych
specifikacich doporufovany rozdilné rozpoustéci roztoky. Stejny rozpoustéci roztok je
doporuéovan pouze pro 9 kombinaci podklad/poviak. Volba odpovidajiciho rozpoustéciho
roztoku midze ovlivait vysledky méfeni.

Jednim z nejtast&jSich poviakl jsou povlaky zinku na oceli. Pro méfeni tloustky téchto
povlakl coulometrickou metodou jsou specifikovany rizné elektrolyty:

- pfirucka MIMET 4 - roztok kyseliny amidosulfonoveé s hodnotou pH = 7,0 (Oprava
pfidavkem amoniaku) - roztok C1,

- norma CSN EN ISO 2177 = 10% roztok KCI - roztok A15.

Také pro poviaky chromu jsou uvedeny odiisné roztoky:



- pfirucka MIMET 4 - roztok kyseliny amidosulfonove s hodnotou pH = 7,0 (dprava
pfidavkem amoniaku) — roztok C1,

- norma CSN EN I1SO 2177 - roztok kyseliny fosforeéné s oxidem chromovym — roztok A3.

Pfi porovnani pfesnosti méfeni etalond (9,5 pm, resp. 0,79 pm) témito roztoky - viz Tabulka
4 - bylo zjisténo, Ze roztok A15 podle normy CSN EN ISO 2177 poskytuje pfesnéjsi vysledky
pro kombinaci Fe/Ni, ale na druhé strané roztok C1 poskytuje pfesnéjsi vysledky pro
kombinaci Fe/Cr. Je nutné vidy peclivé oveéfit rozpoustéci roztoky a nastaveni pfistroje
(rychlost rozpousténi a citlivost).

Tabulka 4 — Porovnani pfesnosti méfeni tlioustky poviakd

podklad/poviak potet mé&feni promé&ma towsfka (pm} odchylka (%)
FaiMi A5 5 9.4 i
Ci 5 7B 15
FaiCr A3 5 1,00 27
C1 5 0,76 4

Jak je dobfe znamo, tloustky elektrolyticky vylougenych poviakld jsou ovlivnény i velikosti a
tvarem soucastky. Projevuje se to pfedeviim u velkych dild:

- Poviaky niklu byly méfeny na ocelovych dilech s délkou cca 500 mm, nékteré dily
meély aplikovanou mezivrstvu médi (Obrazek Ta). | kdyZ se pramérna tloustka poviaku
niklu blizila specifikaci, minimalni tloustky byly velmi nizké& (Tabulka 5). Nejnizsi
hodnota byla u viech méfenych vzorkd na misté vyznaceném na Obrazku 7a.

- Poviaky niklu byly vylougeny na hlinikovych dilech o rozmérech cca 900 x 450 mm
{(Obrazek 7b). U téchto dild se minimalni tloustka blizila nebo odpovidala specifikaci
(méfena ve stfedu desky), ale maximalni tloustky méfené mez hranou desky a
otvory byly extrémné vysoke, az 100 pm. Tento viiv se projevuje i na velmi malé
ploge okolo otvord.

Tabulka 5 — Tloustky poviaku niklu

na thousika niklu (pm)

specifikovana povrchova dprava

rminimalni
20 pm MiP 18 11
i 30 pm MiP a2 21
10 pm Cu + 20 pm MiP 12 &
10 pm Cu + 30 pm NiP 35 26
15 pm MiP 38 13
2 20 pm MiP 55 20
25 pm MiP 52 17




Obrazek 7 - Dily s poviakem niklu

r

Zaveér
Coulometricka metoda mé&feni tloutky kovovych poviakd ma fadu vyhod:

- Ize ji pouit na celou fadu kombinaci poviak/podklad - nutna je pouze vyména
rezpoustéciho roztoku,

- vzhledem k malé méfené plose |ze dobfe charaklerizovat rozloZeni tloustky poviaku
na dilech a zjistit nejnizsi hodnoty.

Metoda neni nedestruktivni — i pfi pouZiti cely/sondy s nejmensimi proméry, jsou poviaky
v mist&é méfeni poruseny.

Tato studie byla zpracovéna s finanéni podporou Ministerstva pramysiu a obchodu Ceské
Republiky v ramci projektu MPO - IF 9/2014.





