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KONTROLA JAKOSTI POVLAKOVÝCH SYSTÉMŮ

Funkční vlastnosti
Přilnavost (adheze)
· souhrn adhezních i mechanických sil vztažených na jednotku plochy, kterými je povlak poután k upravovanému povrchu

Závisí 

· na materiálu substrátu a povlaku

· na druhu technologie
· na způsobu oddělování povlaku od podkladu
při mechanickém zkoušení přilnavosti lze hodnotit i plastické vlastnosti povlaků

Zkouška mřížkovým řezem

nejpoužívanější metoda stanovení přilnavosti organických nátěrů

Princip

· proříznutí povlaku na podk1ad několika na sebe kolmými řezy

· hodnocení míry odlupování povlaku
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Mřížkový řez pro nátěry dle celkové tloušťky povlaku: 

                            a) do 60 μm         b) 60 až 120 μm        c) 120 až 200 μm

vzdálenost řezů:      1 mm                    2 mm                         3 mm 

A = min. 20 mm
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Hodnocení dle ČSN
· pět stupňů podle rozsahu odlupování 

· stupeň 1 - možné zpřísnění zkoušky: - odtržení mřížkového řezu samolepící páskou (ke zjištěnému stupni přilnavosti se předřazuje 0)

	Stupeň  
	Výsledky zkoušky

	     1
	čtverečky pevně lpí na podkladu, okraje řezů jsou ostré a hladké

	     2
	čtverečky pevně lpí na podkladu, okraje řezů jsou neostré a roztřepené (porušení max. 5 % plochy)

	3
	čtverečky mřížky se ojediněle odlupují od podkladu (porušení od 5 do 35 % plochy)

	4
	cca polovina čtverečků odloupnuta od podkladu, v čarách řezu mimo mřížku lpí pevně

	5
	většina čtverečků odloupnuta, nátěr se zvedá a odlupuje v pruzích již při prvním rovnoběžném řezu
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              a) stupeň 1                       b) stupeň 2                      c) stupeň 3

Hodnocení poškození nátěrů mřížkovým řezem dle ISO
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stupeň 0                                               stupeň 1
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stupeň 2                                               stupeň 3
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stupeň 4

[image: image1.png].,,,:\\\
n





Přístroj pro vytváření mřížkových řezů
· Řezy jsou provedeny s konstantním zatížením

· Součástí přístroje je měřící mikroskop

Zkouška seřezáváním
· hodnocení přilnavosti nátěrů zaschlých na skleněné desce

Princip

· seřezávání žiletkou

Hodnocení

· dle způsobu seřezávání, dle potřebného tlaku 
· hodnotí se i vláčnost vytvořených nátěrů ze vzhledu seříznutého filmu a jeho chování po uhnětení
	Stupeň  
	Hodnocení
	Výsledky zkoušky

	1
	Dokonalá
	seřezává se v malých kouscích, šikmý řez velkým tlakem

	2
	Dobrá
	seřízne se větší souvislá plocha

	3
	Mírná
	příčným řezem snadné, kolmým obtížné seříznutí

	4
	Špatná
	Kolmým řezem snadné seříznutí

	5
	Žádná
	Snadné seříznutí ve velkých plochách


Technologické zkoušky

· jako pro hodnocení tvařitelnosti plechů za studena 

· pro hodnocení přilnavosti, tažnosti a vláčnosti povlaků

· zkoušky hloubením, navíjením atp.

Zkouška adheze vtlačováním

· hodnocení přilnavosti nátěrů i kovových povlaků 

Princip

· na střed křížového řezu se vtlačuje standardním Erichsenovým přístrojem razník s průměrem 20 mm do hloubky 8 mm 

· hodnocení: plocha odloupnutého povlaku
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Zkouška tažnosti ohybem

Metody:
1. plech s nátěrem je ohýbán v úhlu 1800 přes trny různého průměru 
hodnocení: průměr trnu, na kterém byl zkoušený nátěr bezvadný
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2. použití přípravku, jehož obalová křivka je ve tvaru logaritmické spirály

hodnocení: poloměr křivosti na přípravku, při kterém se objeví prvá trhlina
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Vrypová zkouška (scratch test)
· laboratorní metoda hodnocení adheze tenkých tvrdých povlaků
· indentor - diamantový hrot o vrcholovém úhlu 1200 (Rockwell)
Princip 

· vzorek se pohybuje horizontálně konstantní rychlostí 

· indentor je vtlačován do povrchu vzorku konstantní nebo plynule se zvětšující silou 

· v povrchu vzorku se vytváří vryp  

· hodnocení: snímání tečné síly (výpočet koeficientu tření)
 

        sledování signálu akustické emise (záznam praskání)
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Schematické znázornění vrypové zkoušky

Fn

normálová síla 

Ft

tangenciální síla působící ve směru pohybu indentoru

AE

signál akustické emise

dx / dt
rychlost posuvu vzorku

dL / dt
rychlost zvyšování síly 
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Hodnocení

· míra adheze: kritické zatížení Lc - při kterém dojde k prvnímu odhalení substrátu
Činitelé ovlivňující kritické zatížení Lc

	Vnitřní činitelé
	Vnější činitelé

	Velikost zatížení
	Vlastnosti substrátu - tvrdost,modul pružnosti,    koeficient tepelné roztažnosti 

	Rychlost vzorku
	Vlastnosti vrstvy - tvrdost, modul pružnosti,                                          vnitřní pnutí 

	Poloměr zaoblení hrotu
	Třecí síla a koeficient tření mezi indentorem a vrstvou

	Opotřebení hrotu
	Vlastnosti rozhraní vrstva - substrát

	Faktory přístroje
	Vliv prostředí


Způsoby zjišťování kritického zatížení

· optickým mikroskopem spojeným s přístrojem nebo SEM (pomocí odražených elektronů lze získat kontrastnější zobrazení)

· vyhodnocením závislosti signálu akustické emise na hodnotě působící normálové síly

· vyhodnocením průběhu frikční (třecí) síly a frikčního koeficientu

Mechanismy porušování vrstev při scratch testu

Různý stav napětí v různých oblastech vzorku

· před indentorem je oblast namáhaná tlakovým napětím

· pod indentorem  a za indentorem je materiál namáhán tahem

Porušení nastane

· když vnitřní elastická energie nebo střihové napětí překročí kritickou hodnotu
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Schématické znázornění mechanismů porušování vrstev při vrypové zkoušce
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Části vrypů na vzorcích s povlaky TiN deponovanými metodou PVD při předpětí na substrátu od -250 V (nahoře) do 0 V (dole)

Vrstva DLC (Diamond Like Carbon)
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zv. 500x
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Část vrypu do tenké vrstvy a-C:Ti. Detaily v místech kritického zatížení.

Indentační (vnikací) zkouška

· jednoduchá zkouška 

· pomocí běžných tvrdoměrů (popř. mikrotvrdoměrů) 

Princip:

· statické pronikání diamantového indentoru (většinou Rockwell) do vzorku

· při určitém zatížení jsou iniciovány trhliny na rozhraní vrstva - substrát, které se šíří k povrchu 

Měřítko adheze 

· odolnost systému proti šíření trhlin podél rozhraní 

· porovnání délek vytvořených trhlin a hodnocení charakteru porušení v závislosti na působícím zatížení
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Znázornění porušení při vnikací zkoušce při stejném zatížení (150kg)

Adhezní číslo charakterizuje stupeň popraskání a odloupnutí vrstvy:

HF = 1 - dobrá adheze -malé množství trhlin

HF = 2 - vyhovující adheze - malá odloupnutí mezi trhlinami

HF = 3 - vyhovující adheze - odloupnutí přes více než dvě trhliny

HF = 4 - vyhovující adheze - odloupnutí okolo okraje vtisku 

HF = 5 - nevyhovující adheze - odloup. i ve větší vzdál. od okraje vtisku

HF = 6 - nevyhovující adheze - kompletní odloupnutí okolo vtisku 
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Měření při různých hodnotách zatížení 

· určení kritického zatížení Lc  pro vznik trhlin

· postupně se zvyšuje zatížení od hodnot, jejichž působením se žádné trhliny nevytvoří až po hodnotu kritického zatížení Lc, při níž vzniknou první trhliny 

Výhoda:

· na rozdíl od vrypové zkoušky tyto hodnoty nezávisí na tvrdosti substrátu

Naměřené hodnoty Lc většinou klesají s rostoucí tloušťkou povlaku
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Závislost délky trhliny na velikosti zatížení

Vyjádření odporu proti šíření vzniklých trhlin pomocí parametrů lomové mechaniky:

· lomová houževnatost vrstvy - pokud vznikají trhliny při tak nízkém zatížení, že vtiskem ovlivněná oblast nedosáhne k rozhraní

· lomová houževnatost rozhraní KIC - charakterizuje adhezi systému vrstva - substrát  - pokud trhliny vznikají na rozhraní povlak - substrát: 

· je funkcí modulu pružnosti a Poissonovy konstanty materiálu povlaku 

· nezávisí na tvrdosti substrátu

· v poloempirických vztazích vystupují numerické konstanty, které je potřeba zjistit kalibračním měřením

Lomová houževnatost rozhraní dle  Palmquista

                                                W = L / l ,                                                               

L je zatížení, l je součet délek trhlin vzniklých v rozích Vickersova vtisku

Metody kolmého odtrhu (pull - off methods)

· pro zkoušení adheze kovových povlaků i povlaků práškových plastů

Princip

· tyč je přilepena na povlak 

· lepidlo (cement) musí mít vyšší pevnost než vlastní spoj a nesmí vyvolávat změny v povlaku

· aplikace normálové síly - čistě tahové zatížení  
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Schéma odtrhové zkoušky adheze
[image: image30.jpg]


Schéma zkušebního vzorku dle DIN 50160

Hodnocení:
přilnavost zkušebního povlaku (pevnost spoje) stanovena ze síly nutné k oddělení povlaku od jednotkové plochy podkladu: adhezní pevnost
Nevýhody:

· obtížná proveditelnost

· maximální velikost určované adheze musí být menší, než velikost vazeb materiálu samotného: bývá 650 - 900 MPa
· nezahrnuje vliv tloušťky povlaku

· neuvažuje výskyt smíšeného lomu:

· adhezní - na rozhraní

· kohezní porušení - v povlaku nebo v substrátu
· různé průměry zkušebních těles ovlivňují výsledek 
Zařízení:

· trhací stroje pro zkoušku tahem

· velké zatížení potřebné např. pro hodnocení adheze žárových nástřiků
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přenosné přístroje 

· menší zatížení, např. pro hodnocení adheze nátěrů
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Tangenciální smyková zkouška

Princip

· zatěžování paralelně s rozhraním vrstva - substrát 

· měří se tečná síla potřebná k přerušení vazeb mezi vrstvou a povlakem

Výhody 

· malé deformace substrátu

· vrstva je rozložena na relativně velké ploše  (  menší koncentrace napětí
Hodnocení
přilnavost se vypočítá z maximální smykové síly a plochy odtrhávaného povlaku

Nevýhoda

náročnější výroba vzorků
Výhoda

odstraňuje použití lepidla
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Schéma zkušebních vzorků

Odolnost proti deformaci

· nelze jednoznačně oddělit vlastnosti substrátu a povlaku 

· souvislost s dalšími vlastnostmi - např. přilnavost, tažnost, pevnost povlaku apod. 

Zkoušky - při statickém nebo dynamickém namáhání

Zkouška hloubením v Erichsenově přístroji 

vzorek - ocelový plech s naříznutým nátěrem (kříž)

Hodnocení: změny v povlaku se pozorují:

· opticky 

· elektricky - neporézní a nevodivé materiály (niklová elektroda s roztokem 10g dusitanu sodného + 0,5 g smáčedla v 90 g vody)
Zkouška úderem razníku
· odolnost nátěru při deformaci podkladu 

Princip

· kovový podstavec: kovadlinka s kulovým prohloubením, do kterého zapadá úderník

· na úderník dopadá z nastavené výše závaží o hmotnosti 500 g

· vzorek - ocelový plech tř. 11 (160 x 65 x 0,2 až 0,3 mm)                 s nátěrem

   -  vkládá se do přístroje nátěrem dolů nebo nahoru

· provedení při proměnné nebo stálé dráze pádu závaží na razník
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