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Hodnocení tvrdosti povlaků 

· odolnost materiálu proti místnímu porušení cizím tělesem (indentor)  

· vyjadřuje - odpor proti deformacím pružným 

       - odpor proti deformacím plastickým

Vnikací těleso (indentor)  - přesný geometrický tvar  

                 neměl by měnit vlastnosti a tvar:

odolnost proti pružným deformacím →

· vysoký modul pružnosti

odolnost proti plastickým deformacím →

· co největší tvrdost a mez pružnosti

materiál: 
kalená ocel: pro materiály s tvrdostí do 450 HV 

slinuté karbidy: pro materiály s tvrdostí do 630 HV

diamant: pro materiály s tvrdostí nad 630 HV

Tvrdost není fyzikální veličina 

· závisí na celé řadě vlivů ( naměřená hodnota je srovnávací číslo, nemá jednotky napětí 

Metody měření:

Zkoušky vrypové  - pohyb indentoru rovnoběžně s povrchem

zatěžování  plynule  se zvyšující silou → vryp

· pro křehké materiály, zvláště minerály

· pro kovy jen ve zvláštních případech

Zkoušky rázové - dynamické vnikání indentoru: 

 kolmým rázem (nárazové, odrazové)

· jen ve zvláštních případech

Zkoušky vnikací - zatlačování indentoru v  kolmém směru

· nejčastější

· nejpřesnější

· jednoduše proveditelné 

· dobře reprodukovatelné

Tvrdost:
· pro funkční povlaky základní kontrolovaná vlastnost

· souvisí se strukturou, pevností, odolností proti deformaci a opotřebení, s životností povlaku

Vrypové zkoušky:
Mohsova stupnice tvrdosti minerálů

· z 19. století
Metoda tužková (pro nátěry)

· nejjednodušší a nejpoužívanější metoda pro hodnocení tvrdosti nátěrů

· tužky Hardtmunth Koh-i-noor 1500 dle ČSN 90 1111:

	· Číslo tužky
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11
	12
	13

	· Tvrdost tužky
	3B
	2B
	B
	F
	H
	3H
	4H
	5H
	6H
	7H
	8H
	8H
	9H


Princip: 

· přejíždění nátěru na skleněné nebo kovové desce hrotem tužky pod úhlem 300 a tlakem 300 g

· vyvození stálého tlaku - speciální držák na tužku nebo vyvážení na misce vah.

· nejprve měkčí tužky 

· zakončení při získání nepřetržitého vrypu, který nelze setřít prstem
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Zkoušky rázové:
· pro měření tvrdosti nátěrů na skleněné desce 

· kyvadlo - hmotnost 500 g, délka 425 mm, ocelová kulička o průměru 0,8 mm 

· měří se doba útlumu kývání z výchylky 12° na 4°

· tvrdost  T = (t1 / t2) .100

t1 - doba kývání na vzorku, t2 - doba kývání na standartu.
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Zkoušky vnikací:
Míra tvrdosti 

velikost vzniklého otisku  

Indentory: 

· kulička (Brinell, Rockwell)

· kužel (Rockwell)

· pravidelný čtyřboký jehlan (Vickers)

· čtyřboký jehlan s kosočtvercovitou základnou (Knoop)

· trojboký jehlan (Berkovič)

· těleso jiného geometrického tvaru 

Faktory ovlivňující naměřené hodnoty:

· Pružné vlastnosti zkoušeného mater. (moduly pruž. v tahu, ve smyku)

· Plastické vlastnosti zkoušeného materiálu, zejména mez kluzu, schopnost a rychlost deformačního zpevňování 

· Velikost síly působící na indentor

· Tvar a rozměry indentoru
· Vlastnosti (tvrdost, modul pružnosti) indentoru
· Tření mezi vnikacím tělesem a zkoušeným materiálem

· Zkušební teplota, vnikací zkoušky se provádějí při teplotě 20 (
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· Tloušťka zkušebního tělesa nebo výrobku 

· Vzdálenost mezi středem vtisku a okrajem zkušebního tělesa

· Vzdálenost mezi středy dvou sousedních vtisků

· Doba působení zatížení 

· Rychlost zatěžování

Zkoušky mikrotvrdosti:
Zatížení - menší než 200g

Indentory - diamantové:Vickers, Knoop

Mikrotvrdoměry:

spojené s mikroskopy

· dle Hanemanna - diamant zabudován v objektivu

Použití:

studium struktur:

· rozdíly tvrdosti rozhraní krystalů a jejich vnitřku

· sledování rovnovážných poměrů, difúzních dějů ve slitinách 

· určování tvrdosti různých fází u vícefázových slitin,

· studium vlivu tepelného zpracování

· sledování vlivů nestejnoměrné krystalizace v mikroobjemech

· sledování vlivů nestejnoměrné rychlosti ochlazování

· sledování velikosti a rozsahu zpevnění

· měření tvrdosti tenkých vrstev

· měření ocelí povrchově kalených, cementovaných, nitridovaných apod. 

praktické zkušebnictví:

· zkoušení slabých plechů, tenkých drátů, výrobků jemné mechaniky

· zjišťování tvrdosti určitých míst břitů fréz, pil atd. 

Nevýhoda:

· hodnoty  mikrotvrdosti jsou ovlivňovány  řadou  činitelů (faktory lidské, přístrojové, materiálové, apod.), zvláště při  nízkých zatíženích → 

hodnoty jsou závislé na velikosti zatížení

Zkouška dle Vickerse:
Indentor   - 
čtyřboký diamantový jehlan (pyramida) 

s vrcholovým úhlem stěn ( ( 136(
         v (  u / 7                          

v
výška jehlanu

u
velikost úhlopříčky podstavy

→
odhad hloubky proniknutí indentoru

Proměření vtisku - úhlopříčky u1 , u2
    - s pomocí měřícího mikroskopu 

Výpočet tvrdosti:
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F   [kp]     zatížení indentoru

S   [mm2] 
plocha vtisku

u   [mm]   
průměrná velikost úhlopříček vtisku

Vickersův jehlan pro měření makrotvrdosti a mikrotvrdosti:
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Zkoušky nanotvrdosti
Nanoindentor

· vytváří vtisky s rozměry často menšími než 1 (m

· měří se hloubka proniknutí indentoru 

během zatěžování i  odlehčování → 

indentační   křivka - závislost hloubky proniknutí indentoru na velikosti zatížení:
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Lmax

maximální zatížení indentoru

 hmax

maximální hloubka proniknutí indentoru 

 hf 

hloubka proniknutí indentoru po  odlehčení 

 S

sklon počátečního úseku odlehčovací křivky 

Nanotvrdost:
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zatížení indentoru 

S   [mm2] 

plocha vtisku 

h   [mm]

hloubka proniknutí indentoru 

k

konstanta závislá na tvaru indentoru a  použitých 

jednotkách 

Střední kontaktní tlak – jednotky tlaku
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průmět plochy vtisku do plochy povrchu vzorku

Další parametry

· práce disipovaná během indentace

· faktor elastické návratnosti

· kontaktní tuhost

· modul pružnosti 

Indentory

· Vickersův čtyřboký jehlan - výška je 7krát menší než úhlopříčka čtvercové podstavy

· Knoopův čtyřboký jehlan - výška je 30krát menší než úhlopříčka čtvercové podstavy - menší hloubka proniknutí do materiálu

· Bekrovičův trojboký jehlan

Vickersův jehlan
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Výpočet modulu pružnosti
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Měření mikro-(nano-)tvrdosti tenkých vrstev

Hodnoty naměřené na systémech tenká vrstva - substrát 

    - nejsou ovlivněny vlastnostmi substrátu, pokud

t / h > (
t
    tloušťka vrstvy

h
    hloubka proniknutí indentoru

· parametr vrstvy – pokud není přesně určen:

· = 10 
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Publikované hodnoty mikrotvrdosti stejných typů vrstev se značně liší

· různé technologie přípravy vzorků 

· nerespektování tloušťky povlaku

· použití nestandardních podmínek měření:

měření na různých typech přístrojů

odlišné rychlosti a doby zatěžování

různá přesnost provedení

rozdílná kvalita vyhodnocovacího systému a pod.

Zkouška pevnosti povlaku:
· namáhání rovnoběžně s povrchem 

· dvě válcová tělesa se dotýkají čelem

· po obvodě se nanáší povlak s průřezem mezikruží

· stanovení mechanických vlastností na zkušebních vzorcích zvlášť připravených může být rozdílné vůči vlastnostem povlaku
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Schéma zkušebních vzorků

Vnitřní pnutí 

· vzniká při jednotlivých technologiích povrchových úprav 

· může způsobit praskání a odlupování povlaků 
· může vyvolat tvarovou deformaci výrobku ev. jeho porušení
Největší vliv

· metody předúpravy povrchu

· galvanické pokovování:
není stejné co do velikosti i znaménka 

např. Cr 549 MPa, Ni 412 MPa, Zn -98 Mpa

Velikost vnitřního pnutí ovlivňuje: 

· druh povrchové úpravy

· pracovní podmínky úprav (
je ukazatelem dějů probíhajících při pokovování

Metody měření vnitřního pnutí 

· u galvanických pochodů založené na deformaci katody:

Metoda Brenner - Senderoff 

· indikaci otočení měřící spirály 

· vnější povrch pokovován, vnitřní izolován 
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Princip indikace zkrutu spirály

Metody měření průhybu jednostranně pokoveného pásku

· měřící přístroj (IS metr) 

· zkušební vzorek ve tvaru pásku (250 x 10 x 0,05 mm) nebo drátu (průměr 0,2 až 0,5 mm) jednostranně upnutého

· délkové změn snímány číselníkovým úchylkoměrem nebo bezkontaktním snímačem

Vlastní pnutí vytvořených povlaků se často liší od hodnot vypočtených

hrají zde roli různí činitelé: 

· teplotní roztažnost

· fázové přeměny

· nehomogenní teplotní pole

· různost deformací apod

Důležitá je 

· absolutní hodnota hladiny napětí

· charakter rozložení v průřezu. 

Klasické metody (např. tensometrie, vývrty, rtg. difrakce apod.).

· určitá omezení
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Schéma rozložení napětí u tenkého a tlustého povlaku

Struktura a složení povlaků
· kovové ev. anorganické povlaky:

struktura - velikost, tvar, uspořádání jednotlivých fází 

· organické povlaky:

struktura - rozložení a velikost pigmentů v povlaku

Pozorování 

· metody světelné a elektronové mikroskopie

Problémy

· sledování velmi tenkých vrstev 

· sledování vrstev s výrazně rozdílnými mechanickými a chemickými vlastnostmi 

· možnost ovlivnění výsledků podkladovým materiálem

- při měření mikrotvrdosti 

- při použití rentgenové difraktografie 

Složení povlaku 

· může se odlišovat od složení použitého povlakového materiálu

· dle použité technologie 

Zjištění chemického složení povlaků

Vážková analýza

Odměrná analýza (titrace)

Potenciometrická titrace

Kolorimetrická analýza

Fotometrická analýza

Spektrální metody

Kapková zkouška

· rychlá a jednoduchá provozní metoda pro určení složení povlaku 

Princip

· chemické rozpouštění povlaku kapkami určitého roztoku 

Postup
· odmaštěný vzorek 

· nanesení rozpouštěcího činidla kapátkem nebo kapilárou
( reakce 
· přiložení filtračního papíru napuštěného reakčním činidlem
( charakteristické  zabarvení  -  dle přítomnosti určitých prvků
Složení rozpouštěcích a reakčních činidel pro kapkovou zkoušku

	Povlak
	Rozpouštěcí činidlo 
	Reakční činidlo - zabarvení 

	Ag 
	HNO3 konc.
	10 % K2Cr2O7 - červenohnědé

	Cd 
	HCl konc.
	10 % Na2S - žlutocitronové

	Cr 
	HCl (1:1)
	(NH4)2S - zelené

	Cu
	HCl konc.
	NH4OH - modré

	Fe
	HCl konc. + 10 % H2O2 (2:1)
	CuSO4 na povlak - červené 

10 % NH4CNS - tmavočervené

	Ni
	HCl konc.
	NH4OH + 1 % dimetyloxim - červené

	Sn
	HCl (1:1)
	10 % Na2S - hnědé

	Zn
	HCl (1:1)
	10 % Na2S - bílé


Struktura povlaků žárově zinkovaných
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	Různé

fáze zinkového

povlaku:

0,03 %Fe
5,8-6,7 %Fe

7-11,5 %Fe

21-28 %Fe
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	Mikrotvrdost

různých fází

zinkového

povlaku

a oceli
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	Příčný řez povlakem žárového zinku na neuklidněné oceli
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	Příčný řez povlakem žárového zinku na částečně uklidněné oceli
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	Příčný řez povlakem žárového zinku na uklidněné oceli
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	Příčný řez vrcholem závitu žárově pozinkovaného šroubu




Mikrostruktura nanokrystalického povlaku Al2O3 - ZrO2
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Nasáklivost

přírůstek hmotnosti nátěru vlivem vlhkosti a namáčení
projevy:
· změna fyzikálních, mechanických, a tím i ochranných vlastností

· bobtnání

· puchýřkování

Princip:
· ponoření nátěru do destilované vody na dobu 24 nebo 48 hodin

· osušení mezi dvěma filtračními papíry, převálečkování, zvážení 

· sušení a vážení nemá trvat déle než 1 minutu
Nasáklivost  Ns:
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m  - hmotnost vzorku bez nátěru 

m1 - hmotnost vzorku s nátěrem po zaschnutí 

m2 - hmotnost vzorku s nátěrem po vyjmutí z vody a osušení 

m3 - hmotnost vzorku s nátěrem po vyjmutí z exikátoru

Pájitelnost 

· schopnost povlaku vytvářet vrstvu pájky lnoucí na povrchu

· závisí   - 
na druhu povlaku

   
na krystalické struktuře povlaku

  
na čistotě povlaku 

na přítomnosti pasivačních vrstev 

Zkouška 

· pájka se za dohodnutých podmínek přiloží na předehřátý vzorek ev. vzorek je ponořen do roztavené pájky

Míra pájitelnosti 

· plocha pokrytá pájkou

Elektrické vlastnosti
· u výrobků v elektrotechnickém průmyslu

· měrný a přechodový odpor 

Měření

· přímá odporová při zapojení do různých typů můstků 

· metody vířivých proudů
PAGE  
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