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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10618:2014

Lop pha kim loai - Do chiéu day I&p phu -
Phwong phap hién vi dién twr quét

Metallic coating - Measurement of coating thickness -

Scanning electron microscope methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh mét phwong phap do chiéu day cuc bd cla I&p phi kim loai bang cach kiém
tra mat cat ngang v&i su tro gilip cGa kinh hién vi dién tlr quét (SEM). D6 la phwong phap pha hay va
c6 dd khéng ddm bao do nhé hon 10 % hodc 0,1 um, tuy chon cach nao tét hon. N6 cé thé dwoc st
dung cho chiéu day t&i vai milimet, nhwng théng thuwéng khi 4p dung, thuc tién hon la st dung kinh
hién vi quang hoc (ISO 1463).

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu dwoi day |a rat can thiét déi voi viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi tai liéu cd ghi nam
coéng bd, ap dung phién ban dwoc néu. Déi vai tai liéu khédng c6 nam cong b, ap dung phién ban mai
nhat ké ca cac sra dbi (néu co).

ISO 1463:1982, Metallic and oxide coatings — Measurement of coating thickness — Microscopical
method (Lép phi 6xyt va kim loai — Do chiéu day Iép phd - Phwong phép hién vi quang hoc).

ISO 3543:1981, Metallic and other non-organic coatings — Definitions and conventions concerning the
measurement of thickness (L&p phd kim loai va phi hitu co khac — Dinh nghia va cac quy woc lién

quan dén phép do chiéu day).
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3 Dinh nghia

Tiéu chudn nay sir dung thuat ngir va dinh nghia sau.
3.1

Chiéu day cuc bd (local thickness)

Gia tri trung binh cla cac phép do chiéu day ma & doé mét s 1an do quy dinh dwoc tién hanh trong mot
dién tich tham chiéu (xem 1SO 2064).

4 Nguyén ly

MAu ther t mét mat cét ngang cua I6p phd dwoc cét, mai va danh bong dung dé kiém tra kim twong
béng mot kinh hién vi dién to quét. Phép do dwoc thwe hién trén mot vi anh quy wéc hodc trén mot

anh chup cla tin hiéu video dang séng dbi véi mét qua trinh quét don ngang qua I&p phu.

5 Thiét bi, dung cu
5.1 Kinh hién vi dién tir quét (SEM)

Kinh hién vi dién t& quét phai c6 kha nang phan giai 50 nm hodac tét hon. Trén thj trudng hién sén co

ban céac thiét bi phu hop.
5.2 Trac vi ké co dia soi SEM

Mot trac vi ké co dia soi hodc Iwdi can co dé hiéu chinh dd khuéch dai ciia SEM. Trac vi ké ¢ dia soi
hodc lwdi phai cé do khéng dam bédo do nhd hon 5 % dbi véi sw khuéch dai st dung. Trén thi trudng

hién san cé ban trac vi ké cé dia soi hodc lwdi thich hop.

6 Cac nhan té6 anh hwéng dén két qua do
Céc nhan t sau day co thé anh hwdng dé chinh xac ctia mét phép do chiéu day I6p pha:
6.1 D6 nham bé mat

Néu I&p phi ho&c I&p nén twong dbi nham so véi chiéu day I&p phd, mot hodc ca hai giao dién lién két
mat cat ngang I&6p phi cé thé qua khong déu dé cho phép phép do chinh xac chiéu day trung binh
trong trwdng quan sat.

6.2 Do vat cia méat cat ngang

Néu mét phang ctia mét cét khdng vudng goc véi mat phang 16p pha, chiéu day do duoc sé Ién hon

chiéu day thwc. Vi du, néu nghiéng 10° so v&i mat phang vudng goc sé dan t&i sai s6 1,5 %.



TCVN 10618:2014
6.3 Do nghiéng ctia mau
B4t cir d6 nghiéng nao clia mau (mat phang clia mat cat ngang) so v&i chum tia SEM ¢6 thé dan tdi
mot phép do khéng chinh xac.
CHU THICH: Néu do nghiéng ctia mau khac so véi do nghiéng ciia mau ding dé hiéu chuan, c6 thé dan t&i sai sé.
6.4 Sw bién dang cua I&p phu
Sw bién dang béat lgi cta I&p pha do nhiét dd hoac &p suat qua mdc gay ra trong giai doan ga lap va
chuén bi méat cét cha I&p phd mém hoac I&6p phl dé néng chdy & nhiét do thap, va do viéc mai qua
murc bang vat liéu dé v& trong qua trinh chuén bi mat cat ngang.
6.5 Swlam tron mép I&p phu
Néu cac mép cliia mat cat ngang Idp pha bi lam tron, nghia la néu mét cat ngang I&p pha khéng hoan
toan phang cho dén tan canh mép, thi chiéu day quan sat co6 thé khac so véi chiéu day thwe. Viéc lam
tron mép co thé xay ra béi qua trinh ga lap, mai, danh bong hoac tdm thuc (xem 6.6 va Diéu A.1).
6.6 L&p ma trén
Lép ma trén mau phuc vu cho viéc bdo vé cac mép I&p phu trong qué trinh chuan bi mat cat ngang va
nhw vay nham loai trir phép do khdng chinh xac. Viéc loai bd vat liéu I&p phu déi voi I&p ma trén trong
qua trinh chuan bi bé mat cé thé gay nén sb do chiéu day thap di.
6.7 Tam thwc

Tam thuc ti wu sé tao dwoc mot dwong manh sdm mau va xac dinh rd tai giao dién gitra hai kim loai.

M6t dworng rong hodc kém xac dinh co thé dwa dén phép do khéng chinh xac.
6.8 Sw dinh ban

Qua trinh danh bong c6 thé dé lai kim loai dinh bAm ma né lam mo bién gi¢i thyc gilra hai kim loai va
dwa dén mét phép do khdng chinh xac. Diéu nay cé thé xay ra véi cac kim loai mém nhuw chi, indi va
vang. Dé gip nhan dién cé hodc khéng sw dinh bam, can I&p lai quéa trinh danh bdng, tdm thuwc, va do

mot vai lan. B4t ky sy thay déi dang ké nao trong sé doc 1a mét chi dan vé sw dinh ban c6 thé.
6.9 Do twong phan kém

D6 twong phan nhin badng mat gitra cac kim loai trong SEM la kém khi s6 nguyén tl cta ching gan
nhau. Vi duy, cac I&p niken sang bac va nira sang bac khdéng thé phan biét dwoc chi dén khi bién gidi
chung clia ching c6 thé dwoc lam rd ra mét cach thich dang bang qua trinh tdm thwe phu hop va
phuwong phap SEM. Dbi véi mot sb hop chét kim loai, phwong phap tia X phan bé theo nang lwong

(xem A.3.5) ho&c hinh &nh tan xa nguoc (xem A.3.6) c6 thé hivu ich.
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6.10 Do khuéch dai

Déi véi mot chiéu day Iép pha da cho, sai sb do ¢6 khuynh huéng tang 1én véi dd khuéch dai giam di.
Néu vay, thwc té phai chon dd khuéch dai sao cho trwdng quan sat trong khoang 1,5 dén 3 lan chiéu

day I6p pha.

Sw chi bao d6 khuéch dai cia mét SEM thuwdng 1a khac véi do khuéch dai thwe sy trén 5 % thwong
duoc niém yét va déi maét sb thiét bi, nhan thay dé khuéch dai bién ddi 25 % ngang qua truéng quan
séat. Sai s6 dd khuéch dai dwoc gidm thiéu dén dén mirc nhé nhat bang cach sir dung mét thiét bj tréc
vi ké c6 ban soi SEM phu hop.

6.11 Sw dong déu cta d6 khuéch dai

Do d6 khuéch dai co thé khong déng déu trén toan bo trudng, sai s6 cé thé sinh ra néu ca phép do
hiéu chuan va phép do mau khéng dwoc thwe hién trén cung mét phan cda trwéng. Nhirng sai s6 nay
la rdt dang ké.

6.12 Tinh 6n dinh caa dé khuéch dai

6.12.1 Tinh 6n dinh cta dd khuéch dai cé thé thay dbi theo thdi gian. Sy anh hwéng nay cé thé duoc
giam dén mirc nhd nhéat bang cach I&p dat ban soi trac vi ké va vat mau lién ké trén ban soi SEM sao
cho viéc duy tri dwoc thei gian di chuyén ngan.

6.12.2 Mot sw thay dbi d6 khuéch dai cé thé xay ra khi viéc diéu chinh dwoc thuc hién véi sy diéu
tiéu va sw diéu chinh dién t& SEM khac; vi du qua trinh diéu chinh vong quay quét, dién thé van hanh
va dg twong phan.

M6t sy thay dbi nhw vay dwoc ngdn can bang cach khéng st dung sw diéu chinh tiéu diém hoac sw
diéu chinh dién t&r khac ciia SEM sau khi chup anh thang do vi trac ké trén dia ngoai triv tiéu diém st
dung sw diéu chinh x, y va z clia ban soi. Sy thao tac thich hop sy diéu chinh x, y va z s& dwa bé mét
mau t&i diém tiéu cw cha chum tia SEM.

6.13 Tinh én dinh cta vi anh

Sw thay dbi kich thwéc cta vi anh c6 thé xay ra theo thoi gian va véi sy thay dbi clia nhiét dd va do
am. Néu viéc hiéu chinh vi anh cla thang do vi trac ké trén ban soi va vi anh cia mau th dwoc duy tri
cung v&i nhau va cho phép thoi gian dé 6n dinh héa gidy anh, sai s t» nguén nay sé dwoc giam dén

murc nhd nhat. Tét nhat nén s dung loai gidy phd nhua.

7 Chuan bi mat cat ngang
Chuan bi mau thr sao cho:

a) Mat cat ngang vudng goc véi mét phang 1ép phu;
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b) Bé mat phang va toan bd chiéu réng cla hinh anh I&p phd ndm trong tiéu diém cung luc & d6
khuéch dai dwoc dung dé do;
c) T4t ca vat liéu bi bién dang do qua trinh cat hoac tao mét cat ngang duoc loai bd;
d) Bién gi¢i mat cat ngang I6p phi duwoc xac dinh sac nét bdi khdng cé gi hon ngoai dang twong
phan hoac b&i vach nhé hep, rd rang xac dinh;
e) Néu co thé do duoc tin hiéu séng video, dworng quét tin hiéu 1a phang trir phan ngang qua hai bién
gidi cta lép phu.

CHU THICH: Chi dan tiép theo dwoc néu trong Phu luc A

8 Hiéu chinh thiét bj
8.1 Quy dinh chung

Trudc khi sir dung, tirng thiét bi (5.1) phai dwoc hiéu chinh véi moét trac vi ké cé ban soi SEM hoéac

lwéi (5.2) str dung mot &nh dwoc chup & cung diéu kién nhw khi st dung dé do mau thir.

Phai c6 sw ch y thich dang dén cac nhan t néu trong Diéu 6, t¢i cach tién hanh néu trong Diéu 9, va
tdi gidi han dd khéng dam bao do cta Diéu 10. Phai kiém tra tinh &n dinh viéc hiéu chinh tai nhirng
khoang thoi gian thwong xuyén.

8.2 Chup anh

Chup &nh hinh cla thang do vi tréc ké st dung mét ty I& tin hiéu - nhiéu nhd nhat 2 dén 1 va véi do
twong phan hinh anh du Ién cho phép do sau nay.

8.3 Phép do

8.3.1 Do khoang cach vuéng goc tdm dén tam gia cac duwéng trong hinh anh dwoc chup véi do
chinh xac nhd nhét 0,1 mm. D&i v&i phép do nay sir dung moét thiét bi doc nhiéu xa phang hodc twong

dwong.

8.3.2 Lé&p lai phép do tai it nhat tai 3 vi tri khac nhau va ching cach nhau trén anh it nhat 3 mm dé

xac dinh khoang cach trung binh.
8.4 Tinh do6 khuéch dai

Tinh dd khuéch dai cta birc anh bang cach chia gia tri trung binh cac phép do gitra cac dwong da

chon cho khoang cach dugc thira nhan gitra cac dwdng nay:

I
Y= Iﬂ x1000

Cc
Trong do:

y do khuéch dai;
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Im khodng cach do trén blrc anh (trung binh cac phép do), tinh bang milimet;

I khoang cach dwgc thira nhan, tinh béng milimet.

9 Cach tién hanh
9.1 Mb&i mét thiét bi (5.1) phai dwoc van hanh theo hwéng dan cla nha san xuat. Phai c6 sy chu y
thich dang dén cac nhan té6 néu trong Piéu 6 va dd khéng dam bao do cua Piéu 10.

9.2 Thuc hién mét vi anh ctia mau thr trong cung diéu kién, chinh d&t thiét bi nhw khi st dung cho
viéc hiéu chuan va thwc hién mot phép do thich hgp cta hinh vi anh. Tién hanh cac bwdc theo 9.2.1
hoac 9.2.2.

9.2.1 Vianh quy wéc

9.2.1.1 V&i cac bién gidi cia Iép phi dwgc xac dinh sang sta va rd rang, tién hanh 1am céac vi anh
quy wéc cla thang do tréc vi ké trén gia soi SEM va clia mau thir.

9.2.1.2 Tién hanh do cac vi anh vé&i dd chinh xac it nhat dén 0,1 mm s dung thiét bj doc nhiéu xa
phang hoéc thiét bi quang hoc khac dé thwc hién phép do d6 dai chinh xac trén phim hodc trén gidy.
Néu diéu nay khong thyc tién, c6 thé viéc chuén bi mau 1a chwa phu hop.

9.2.2 Tin hiéu video dang séng

9.2.2.1 Chup anh tin hiéu video dang séng dbi v&i mot qua trinh quét tin hiéu qua mat cat Iép pha va

qua thang do tréc vi ké co dia soi SEM.

9.2.2.2 Dé do l6p pha, tién hanh do khodng cach nam ngang gitra diém ubn cha cac phan thang
dlrng cla qua trinh quyét tai cac dwdng bién cua I&p phld. Thyc hién cac phép do véi do chinh xac
0,1 mm st dung thiét bi doc nhiéu xa phéng hoac dung cu twong dwong.

CHU THICH: Chi dan tiép theo dwoc néu trong Phu luc A.

9.3 Tinh chiéu day ttr cdng thirc

d= by x1000
Y
Trong do:
d chiéu day I&p pha, tinh badng milimet;
lm khodng cach tuyén tinh trén vi anh, tinh bang milimet;
y hé sb dd khuéch dai (xem 8.4).

10
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10 D6 khéng dam bao do

Viéc hiéu chinh va van hanh thiét bi phai duwoc thwe hién dé do khéng dam bao ctia phép do chiéu day

I&p phd nhé hon 10 % hoac 0,1um, chon kha nang nao I&n hon (xem A.3.7).

11 Biéu thi két qua

Biéu thi két qua ra micromet v&i do chinh xac dén 0,01um, nhwng véi ba chiv s6 néu Ién hon 1 um.

CHU THICH: Dbiéu kién nay nh&dm lam gidm dén mdc nhé nhét d6 khong dam béo do do viéc lam tron cac gia tri da tinh.

12 Bao cao thwr

B&o céo thir nghiém phai bao gdm céc théng tin sau:

a)
b)

c)

Vién dan tiéu chuan nay, TCVN 10618 (ISO 9220);

Gia tri do duoc;

Sw nhan dién (cac) mau thi;

Vi tri cac phép do trén (cac) mau thi;

D6 khuéch dai khi do trwéc va sau cac phép do mau thi;

B4t ky dac diém khoéng binh thwdng ctia phép do ma né dnh huwédng dén két qua;
Ngay thang thwc hién phép do;

Tén cha nguwdi chiu trach nhiém dbi véi cac phép do;

Kiéu do: vi anh quy wéc hay tin hiéu video dang séng.

11
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Phu luc A
(Tham khao)

Hwéng dan chung vé viéc chuan bi va do mat cat ngang

A.0 Mé& dau

Viéc chuan bj mau thtr va do chiéu day I1&p phl phu thudc phan 1&n vao cac bién phap ky thuat riéng
va ton tai mot sw da dang cac bién phap ky thuat phu hop hién cé6. Khéng hop ly d& quy dinh chi mét
loat cac ky thuat va khéng thwe tién dé gop chung tat ca cac kj thuat phu hop dé. Cac ky thuat trinh

bay trong phu luc nay chi nham muc dich hwéng dan.
A1 Galap

D& ngan ngwra viéc lam tron mép mat cat ngang I&p phu, bé mat thoang cla I&p phu phai dwoc ga d&
sao cho khéng c6 khoang tréng gitra I&p phia va vat ga d& né. Diéu nay thuwdng duwoc thwe hién bang
cach ma chéng trén I1&p pha it nhat 10 um mot kim loai cé d6 cirng twong tw véi Ao cirng I&p phu.
DPdng thoi I6p ma chéng phai ¢o tin hiéu dién ti khac biét so v&i tin hiéu dién tir cta Iép pha.

Bé mat vat liéu ga d& co kha nang lam day dan dién dé ngan nglra sw tich dién ting cao.

Néu viéc gia cdng mau dwoc thwe hién tlr vat liéu rdt mém, cac hat bot mai cé thé tré nén dwoc gan
vao trong qua trinh mai. Diéu nay cé thé gidm thiéu bang cach nhang gidy nhap vao mét chét boéi tron
trong qua trinh mai hoéac bang cach s dung mot dong chay xiét chat bai tron. Néu cac hat bot mai tré
nén gan vao, ching co thé dwoc loai bd bang cach ap dung cach danh béng nhanh chéng, nhe nhang
bang tay véi kim loai danh bong sau khi mai va trwdc khi danh bong kim cwong hodc bang mét hoac

nhiéu chu trinh tAm thwc va danh béng xen ké nhau.
A.2 Mai va danh béng

A.2.1 Diéu quan trong la duy tri dwoc bé mat mat cat ngang cla vat ga 1ap vudng goc véi 16p pha.
Piéu nay duwgc thyc hién béng cach két hop chat ché cac manh phu ciia mét kim loai twong ty trong
qua trinh ga 1ap déo gan mép ngoai, bang cach thay dbi mét cach cé chu ky huéng mai (xoay qua
90°), va bang cach duy tri th&i gian va ap lwec mai nhé nhat. Néu nhu trwde khi tién hanh mai, cac vach
chuén dwoc danh dau & phia thiét bi ga lap, bat ky dd nghiéng nao so v&i phwong nam ngang ciing dé
dang do dwoc. Mai cac mau dwoc ga lap trén gidy nham thich hop, st dung mét chéat béi tron chap
nhan dwoc nhu la nwéc hodc cbn trdng va dung mot ap lwc nhd nhat dé loai trir sy ct vat bé mat.
Qua trinh mai ban dau phai str dung gidy c6 d6 nham 100 hodc 180 dé lam 16 ra bién dang thuc cla
mau va dé loai bd bat ky kim loai bién dang nao. Tiép theo, dung gidy c6 d& nham 240, 320, 500 va
600 mai ttr 30 dén 40 s trén maéi loai giéy, khéng duwoc vwot qua thoi gian, déi hwéng mai 90° cho mai
qua trinh thay gidy. Sau d6, theo khuyén nghi, nén danh bong lan luvot véi bot kim cuong tir 6 dén 9

um, 1 um, va 0,5 um trén vai siéu min.

12
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A.2.2 M6t cach tién loi dé kiém tra d6 cdn clia méat cat ngang 1a ga l1ap mot doan que tron hodc day
thép cé dwérng kinh nhéd cling véi mau vat sao cho méat cat ngang vudng goc clia que song song Vo

mat cat cia I&p phu. Néu ton tai o léch, méat cat cla que sé 1a hinh elip.

A.2.3 Néu st dung ky thuat quét tin hiéu video dang séng, diéu quan trong la cac vét xwdc phai
dwgc hoan toan loai bé va vi qua trinh danh béng phia trén khong loai bd mét cach chon loc dwoc
nhiéu hon so véi cac phwong phap khac mét trong nhiéu kim loai, cho nén viéc quét tin hiéu bi méo.

V@i qua trinh danh bong cén than, khéng can phai st dung héa chat &n mon.
A.3 S dung hién vi dién tir quét

A.3.1 Né&u hinh anh ciia mat c&t ngang, nhw bdc 16 ra trong vi &nh quy dinh, sé dwoc tién hanh do va
néu cac dwdng bién ctia mat cat ngang 16p phi duoc 16 ra don déc béi d6 twong phan chup dwoc
gitva hai vat liéu, chiéu rong biéu kién ctia mat c&t ngang I&p phu cé thé thay dbi tly thudc vao sy diéu
chinh dé twong phan va sang téi. Sy thay dbi cé thé 1&n t&i 10 % khi khdng cé bat ky thay dbi nao &
dod khuéch dai cda thiét bi. D& lam gidm dén mirc nhd nhat d6 khéng chéc chén thu dwoc, diéu chinh
doé twong phan va dé sang tdi sao cho hinh anh hién I&n chi tiét bé mat cha vat liéu & mbi bén ctia mbi
dwdng bién.

A.3.2 B®&ivi dd khuéch dai cia mét SEM c6 thé thay déi dong thdi theo thdi gian va co thé thay dbi
nhw 1& moét hé qua cla viéc thay dbi cac thiét Iap thiét bi khac, cho nén can hiéu chinh thiét bj ngay
trwdc va sau phép do mau thir. D6i v&i cac phép do gidi han, phai st dung gia tri trung binh cltia cac
phép do hiéu chinh dugc thuc hién trwéc va sau phép do mau thir. Diéu nay bao dadm 1a khéng co sw

thay dbi trong do khuéch dai da xay ra va né cung cép thdng tin vé do chinh xac cta s hiéu chinh.

A.3.3 Néu tién hanh do duwong quét dang séng video, phép do dwoc thuc hién & khodng cach nam
ngang gitra cac diém uén tai dwdng bién. Diém ubn 14 nira chirng gitra dwérng quét ngang cda hai vat
liéu. B&i vi khodng cach nam ngang nay doc lap véi dd twong phan va dod sang tbi va dwoc xac dinh
mot cach chinh xac, mét sé nguwdi van hanh wa thich viéc do dwdng quét dang séng video cho cac
phép do chinh xac tai d6 khuéch dai cao hon.

A.3.4 Ddi voi dwdng quét dang séng video, chon mét phan clia mau thir da dwoc danh bong ma né
sinh ra mét tin hiéu bang phang, ém a.

A.3.5 Nhiéu kinh hién vi dién t&r quét SEM dwoc trang bi quang phé tia X phan bd theo nang lwong
(EDS) gitip ich cho viéc nhan dién cac tang khac nhau ctia I&p pht kim loai. D& phan giai ctia EDS tét
nhét la khodng 1 um va thuong la kém hon.

A.3.6 Viéc st dung cac hinh anh tan xa ngwoc thay thé cho cac hinh anh dién t&r th&r cap ciing cé thé
gitp ich trong viéc phan biét cac I1&p kim loai véi sb nguyén tlr gan sat nhau nhw 1 va véi mot do phan
gidi 0,1 um.

A.3.7 Suw nghién ctru toan dién vé sai sb do chwa c6 bao cdo. Dbi véi mot I6p phi vang méng, mot

phong thi nghiém da bao cao dd khéng dam bao do 0,039 um dung dé chirng nhan thang do tréc vi ké
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c6 ban soi SEM, 0,02 um dbi v&i phép do vi anh hiéu chinh va 0,02 um dbi vé&i phép do qua trinh quét

tin hiéu video dang song.
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