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KONTROLA JAKOSTI POVLAKOVÝCH SYSTÉMŮ

Ochranné vlastnosti
· charakterizují účinnost a odolnost proti působení vnějších znehodnocujících vlivů 

· závisí na průběhu interakce prostředí - povlak a mechanismu působení povlaku

· jsou ověřovány měřením (tloušťky, pórovitosti) nebo zkoušením v přírodních, provozních i laboratorních podmínkách

Tloušťka:    Přehled metod měření tloušťky a jejich přesnosti: [image: image16.jpg]EVROPSKA UNIE
Evropské strukturalni a investiéni fondy

Operacni program Vyzkum, vyvoj a vzdélavani MINISTERSTVO SKOLSTVI,
MLADEZE A TELOVYCHOVY
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Tloušťka povlaku

· základní nepřímý ukazatel očekávané účinnosti provedené ochrany proti působení vlivů vnějšího prostředí

Významnost, průkaznost a schopnost výpovědi naměřeného údaje tloušťky závisí 

· na typu povlaku 

· na mechanismu jeho ochranného působení

Tloušťka ovlivňuje 

· bariérový efekt povlaku

· jeho dokonalou celistvost

· pórovitost 

· další fyzikálně chemické vlastnosti

Povrchové úpravy - tloušťka udává v μm

Fosfátové povlaky a povlaky vytvářené žárově ponorem do roztaveného kovu - uvádí se jako plošná hmotnost

Metody měření tloušťky:

metody destruktivní 

· u povrchových úprav hromadného charakteru

· u vícevrstvých povlaků - kontrola tloušťky jednotlivých vrstev
metody nedestruktivní 

· pro rychlá měření

· pro automatizaci měřících operací

Volba optimální metody a výběr vhodného přístroje pro měření tloušťky podle hledisek:

· měřitelnost kombinace povlak-podklad

· charakter kontroly
· velikost a geometrický tvar měřeného místa i výrobku

· rozsah kontrolovaného souboru

Destruktivní metody

Metoda snímací: (chemická, elektrochemická)

· destruktivní metoda stanovení průměrné tloušťky (ČSN 03 9046) pro různé kombinace povlak - podklad

· nevhodná pro slitinové povlaky s neznámou hustotou

· vhodná pro fosfátové vrstvy 

· určení tloušťky - z rozdílu hmotností povrchově upraveného výrobku a výrobku bez povlaku po chemickém nebo elektrochemickém rozpuštění povlaku ev. základního materiálu

Po rozpuštění povlaku:
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h 
průměrná tloušťka povlaku 

ml 
hmotnost výrobku s povlakem

m2 
hmotnost výrobku bez povlaku

( 
hustota povlaku

S 
pokovená plocha

Přesnost měření závisí 

· na selektivitě funkce snímacího roztoku

· na přesnosti stanovení povrchu 

· na rozdílu hmotnosti 

· na rovnoměrnosti povlaku

Metoda kapková:
· nejjednodušší a dosti rozšířená metoda stanovení místní tloušťky 

· pro tloušťky od 2 do 10 μm (pro chrom od 0,06 do 1,2 μm)
Princip:

· chemické rozpouštění povlaku kapkami určitého roztoku

Postup:

· na odmaštěný povrch se nanese kapka kapátkem nebo kapilárou

· měření tloušťky povlaků Ni, Cd, Sn: doba reakce 30 s 

· u povlaků Cu, Zn, Ag: doba reakce 60 s 

· po uplynutí reakční doby se kapka odsaje buničitou vatou 

· nanese se další kapka

	Druh povlaku
	Složení roztoku
	Koncentrace 

	Chrom 
	HCl h =1,18
	11,5 N

	Nikl
	FeCl3 . 6H2O

CuSO4 . 5H2O
	300 g/l

100 g/l

	Měď
	AgNO3
	44 g/l

	Zinek

Kadmium
	I
KI
	100 g/l

200 g/l


Vyhodnocení:

· místní tloušťka: 

h = k1.(n -1) 

k1 -    převodní konstanta (závislá na teplotě)

n -  počet kapek zkušebního roztoku nutný chemickému rozpouštění           povlaku

Tenké povlaky dekorativního ohromu:

· místní tloušťka: 

h = k1,.t

k1 -    převodní konstanta (závislá na teplotě)

t -     doba nutná k proleptání povlaku jednou kapkou 

         od vzniku vývoje plynu do jeho ukončení

Metoda praménková:
· destruktivní laboratorní metoda stanovení místní tloušťky 

· pro tloušťky min. 5 (m a plochy nad 0,5 cm2 
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1, 2
sběrná miska
3
vzorek

4
kapilára
5
pryžová hadička
6
kohout
7
nálevka


8
zátka
9
přívod vzduchu
10
teploměr

11
držák
12
ochranná trubka

13
počátek zúžení kapiláry
Vyhodnocení:

· místní tloušťka: 

h = k2 . t 

k2 -    převodní konstanta (závislá na teplotě)

t  -    doba chemického rozpouštění povlaku

Přesnost závisí 

· na uspořádání zkušebního zařízení

· na teplotě 

· na stanovení konce měření 

· na stanovení konce převodní konstanty k2.

Metoda coulometrická:
· provozní i laboratorní metoda stanovení místní tloušťky 

Použití:

· pro všechny kombinace kov-kov i kov-izolant

· pro jednovrstvé i vícevrstvé povlaky v rozsahu od 0,2 do 50 (m

· pro dekorativní chrom od 0,06 (m)

· do tloušťky 2 (m je uznávána jako rozhodčí metoda

· pro kalibraci normálů tloušťky pro nedestruktivní měřiče

· může měřit i tloušťku difúzních mezivrstev při žárovém pokovování

Princip:

· anodické rozpouštění povlaku za řízených elektrochemických podmínek

Vyhodnocení:

· tloušťka povlaku odvozena z Faradayova zákona v závislosti na prošlém náboji
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h - tloušťka povlaku [(m] 

I - anodický rozpouštěcí proud [A] 

t - čas rozpouštění [s]

k - elektrochemický ekvivalent povlakového kovu [mg.A-1.s-1]

r - anodická proudová účinnost 

S - plocha rozpouštěného povlaku [cm2]

( - hustota povlakového kovu [g.cm-3]

Pokud je povlak rozpouštěn vždy ve stejné ploše, za konst. elektrochem. podmínek (  doba rozpouštění je přímo úměrná tloušťce povlaku:

h = c . t . I

c - konstanta pro danou kombinaci roztoku a kovu experimentálně      stanovená [(m.s-1.A-1] 

t -  čas rozpouštění povlaku [s] 

I -  rozpouštěcí proud [A]

Přístroj  Mimet (SVÚOM)
· přiložení miniaturního snímače naplněného vhodným zkušebním roztokem na  měřený povlak 

· řízené elektrochemické podmínky 

· dochází k rovnoměrnému anodickému rozpouštění povlaku

· zapojený měřič potenciálu mezi podkladem a snímačem indikuje průběh rozpouštění

· okamžik odleptání povlaku ( výrazný potenciálový skok ( automatické ukončení měření

Konstrukce:

· intenziostat - zajišťuje stabilizované pracovní elektrochemické podmínky rozpouštění 

· voltmetr - měří okamžité napětí na snímači 

· integrátor - udává podle doby rozpouštění přímo hodnotu měřené tloušťky povlaku 

Metoda výbrusu:
· univerzální destruktivní metoda
· rozhodčí metoda - od tloušťky povlaku 2 (m 

· relativně nejpřesnější metoda (maximální chyba ( 1 %)

· naleptání: zvýraznění rozhraní, sledování mikrostruktury povlaku 

· lze sledovat i difúzní vrstvy

Princip: - tloušťka se určuje přímým měřením na metalografickém výbrusu pod mikroskopem

Pro zvětšení měřené tloušťky 

· šikmé výbrusy 

· probrusy: 
- brusné kotouče 

- ocelové kuličky s diamantovou pastou tzv. kalotest  
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Vyhodnocení:



t = (R2 - r22)1/2 - (R2 - r12)1/2  ≈  x . y / 2R               
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Metoda délkových měření:
· utčení místní tloušťky měřidlem z rozdílu údaje odečteného v místě, kde je povlak sejmut a v jeho okolí

Dotyková varianta:

· různé druhy měřidel: 

mikrometr, číselníkový úchylkoměr apod.

Vpichovací metoda: 

· nezaschlé i zaschlé nevodivé nátěry na vodivé podložce 
Princip:

· odečtení posunu vpichovací jehly mezi povrchem povlaku a základem odečtu na mikrometru

[image: image7.png]



1

stupnice

2

měřič napětí

3

suchý článek

4

přidržovač

5

pomocný dotyk

       6
měřící hrot

7

vodivá folie

8

pomocné hroty

9

měřený nevodivý povlak

10

základní vodivý materiál¨
Metoda mokré stopy:
· měření mokrého (nezaschlého) nátěru 

· odvalovací kotouč nebo měřící pravítko 

· je nutno provádět ihned po nanesení nátěrové hmoty -  vzhledem k těkání rozpouštědel tloušťka nátěru rychle mění
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              a-odvalovací kotouč                      b-měřící pravítko

Vyhodnocení:

· tloušťka se stanoví podle otisku nezaschlého filmu na kalibrovaném excentrickém kotouči nebo měřícím zubu

Nedestruktivní metody
Měření je ovlivněno

· typem snímače

· typem povlaku 

· typem základního materiálu 

Signál snímače závisí 

· na souhrnném vlivu fyzikálně chemických a fyzikálně mechanických vlastností měřeného místa 

· na vnějších vlivech 

Metody 

· srovnávací charakter

· pro objektivní zjišťování tloušťky - nutná kalibrace

Metoda magnetická:
· nejjednodušší způsob měření tloušťky nemagnetických (kovových i nekovových) povlaků na magnetickém podkladu

· měření povlaku Ni - problematické v závislosti výsledné permeability na složení lázně

Použití

· rychlá provozní kontrola nenáročná na vysokou přesnost

Přesnost měření závisí 

· na permeabilitě a remanenci základního materiálu

· na tvaru, velikosti, drsnosti, tloušťce základního materiálu 

· na zabezpečení polohy snímače 

Měřící rozsahy

· pro kovové povlaky od 0 do 100 μm 

· pro organické povlaky od 0 do 1000 μm.

Varianty:

Odtrhová varianta - měření síly nezbytné k odtržení permanentního magnetu od povlaku  - tloušťka se stanoví z převodního grafu nebo na stupnici přístroje

Přenosný  magnetický tloušťkoměr METRA 

typ 634 (rozsah 10 až 1000 μm) 

typ 635 (rozsah 2 až 100 μm)

tužkový tvar

permanentní magnet, měrná pružina, napínací a ukazovací ústrojí

měření - kolmo k měřenému povrchu 

Princip - permanentní magnet se odtrhává napínáním pružiny

 v okamžiku odtržení magnetu se ukončí napínání 

 údaj prodloužení pružiny na stupnici přístroje 

 podle kalibrační křivky se převede na μm tloušťky  povlaku.

[image: image9.png]



Princip odtrhové magnetické metody

Varianta indikující rozložení magnetického pole - určuje změnu magnetického pole dvou permanentních magnetů přiložených na povlakovaný materiál
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Varianta indikující magnetický tok - citlivým prvkem indikuje magnetický tok, který je závislý na přiblížení snímače k feromagnetickému materiálu. 
[image: image13]
Princip metody indukující magnetický tok
1 - permanentní magnet; 2 - pólový nástavec; 3 - čidlo
Metoda elektromagnetická:
Princip

· zjišťování změny magnetického toku, který se uzavírá v obvodu snímače

· střídavé elektromagnetické pole snímače je buzeno z pomocného zdroje elektrické energie.
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Využití - shodné s magnetickou metodou

 vyšší přesnost (3 až 6 %) - pro laboratorní a náročnější měření 

Ultramet univerzální přístroj s volitelnými rozsahy 

Metoda vířivých proudů:
Princip 

· vyhodnocení zpětného působení vířivých proudů vznikajících v elektricky vodivém materiálu při přiblížení cívky snímače napájené z vysokofrekvenčního zdroje

Použití:

· Izolant / elektricky vodivý podklad
Podmínka účinného uplatnění - výkon vysokofrekvenčního zdroje 

· Al2O3 na Al (rozsah 0 až 50 μm, resp. 0 až 200 μm) 

· organické povlaky na vodivých nemagnetických materiálech (Al. Cu, Zn apod.) - systém s automatickou kompenzací vodivosti podkladu (obvyklé rozsahy 0 až 500 μm, resp. 1000 μm - s přesností cca±5 %).

· Elektricky vodivý povlak / izolant 
Např. napařený kov na keramice

Podmínka účinného uplatnění - hloubka vnikání vířivých proudů (d) musí být větší než měřená tloušťka povlaku:
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σ - měrná vodivost materiálu [S.m-1]  

f - pracovní kmitočet vysokofrekvenčního zdroje [Mhz]
· Elektricky vodivý povlak / elektricky vodivý podklad
Podmínka účinného uplatnění - podíl vodivosti povlaku a podkladu, pro hodnotu poměru nižší než 0,7 nebo přesahující 1,2 - dostatečná rozlišovací schopností 

Nejlepší výsledky - při měření tloušťky vysoce vodivých povlaků nanesených na podstatně méně vodivém podkladu

Metoda izotopová:
Metoda izotopová

Uplatnění - v závislosti na rozdílu atomových čísel povlaku (Zp)                        a základu (Zr)

Intenzita záření β odraženého od povrchu - úměrná tloušťce povlaku (pokud je menší než vrstva nasycení) 

Při Zz < Zp - intenzita odraženého záření klesá s rostoucí tloušťkou

Statické verze

v laboratořích 

Kontinuální verze
v provozech povrchových úprav 

Přesnost měření 
od 5 do 10 % 

Použití - pro tenké povlaky (v závisloti na použitém izotopu) maximální rozsah měření - 80 μm

Metoda izotopová fluorescenční

citlivější (použití do 1 μm, maximální rozsah do 25 μm) 

kritérium použití -  (Zz - Zp) > 1

Měřítko tloušťky - intenzita vybuzeného fluorescenčního rtg. záření -                          sekundární účinek při ozařování povrchu záření                           primárním

Metoda termoelektrická:
Tloušťka určována 
- dle termoelektrického napětí na termočlánku rozhraní fáze Ni - základní materiál 
-  pro jednovrstvé event. kombinované niklové povlaky tloušťky od 5 do 25 μm

Snímač - vytemperován na cca 180 0C 

Přesnost měření - 15 % 

Metoda průrazného napětí:
Provozní i laboratorní metoda 
- pro povlaky Al2O3 na hliníku v rozsahu od 2 do 25 μm 

Přesnost měření - 
maximálně ± 15 % 
(závisí na struktuře oxidické vrstvy)

Tloušťka povlaku - stanovena v závislosti na elektrické pevnosti měřené při rostoucím stejnosměrném napětí (od 200 V do 3 kV) 

Okamžik dosažení elektrické pevnosti povlaku - začíná protékat mezi hroty snímače přes pórovitou oxidovou vrstvu náběhový difúzní proud (cca 10-6 A).
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