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(54) Roztok pro méfeni tloustky zlatych poviakd na zadkladnim materiélu
z médi, mosazi, niklu a jeho slitin a stfibru coulometrickou metodou

ReSenf ndle¥f do oboru ochrana kovi proti
korozi a ¥e3f{ sloZfenf elektrolytu, ktery
umoZhuje pouZitf coulometrické metody pro
m&feni tloudtky zlatych, zejména ochrannych
galvanicky vylou&enych povlaki na kovech.
Roztok obsahuje ve vymezenych obsazich
komplexotvorné ldtky, dstrojné ldtky a ak-
tivdtory anodického procesu, p¥ipadné
i 14tky povrchové aktivnf.
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vyndlez se tykd sloZeni roztoku pro coulometrické m&feni tlou¥tky povlaku zlata na
obvyklych ﬁodkladovjch materidlech, tj. médi, mosazi, niklu, st¥fbra apod., vyznaujfcfho

. se vysokou pFfesnostf, velkou rychlost{ leptdn{ a moZnost{ automatické registrace konce mé-

feni p¥i proleptdni k podkladu.

zdkladnim p¥edpokladem ekonomie a funk&nif zplisobilosti éovrchové dpravy zejména drahymi
kovy je znalost tlou¥tky nand¥ené vrstvy. Pohotovou a spolehlivou m&#¥ic{ metodou lze provést
U&innd opat¥en{ ve vyrob&, jestliZe tlou$tka vyludovanych povlakll je nedostatednd a naopak
je-1i zbytedn& velkd a zabrdnit tak vyrob& zmetkd.

Vzhledem k stdle rostoucimu podflu povrchovych dprav drahymi kovy, 2zv14§t8 zlatem, v mi-
kroelektronickém odvé&tvi s cflem vysoké spolehlivosti jevi sc pot¥eba takové kontrolni metody
nanejvyse aktudlni.

V soufasné dob& se kontrola tlou#tky povlakd provdd{i hmotnostni metodou - vdZenim pfedmd-
tl pfed a po pokovenf{ ~ a z pfedem stanovend plochy se vypodte tloudtka primérnd. Tato metoda
je pracnd a vhodnd pro vyrobky pravidelnych tvard.

Velmi rychld a dostatedné p¥esnd je metoda odrazovd, vyuZivajfc{ schopnosti dvou ma-
teridld rozdilnych atomovych hmotnost{ odrd¥et d4stice beta, vzniklé rozpadem vhodnych ra-
dicaktivnfch ldtek v zdvislosti na tlou3¥ce povlaku.

Pohotovost tohoto zplsobu je vSak mald, vyZaduje Sasté kalibrace, standardy, viastnf
za¥f{zenf je vicemén& jednod¥elové, ndkladné a v zemich RVHP se nevyrdbf. Nejpfesn&jif, ale
také nejpracné&jsf{ a Basovd nejndroln&jif je metoda metalografického vybrusu.

Pro provozni kontrolu se proto nehodf. Coulometrické stanoveni tloustky povlakd zlata
nenf dosud vyuffvdno pFesto, %e m&¥enf tlou¥ték povlakl z b&%nych technickych kovld timto
zpisobem je pro celou Fadu p¥ednostf{ v primyslu b&%né a pot¥ebnd technika je k dispozici.

P¥f&inou jsou mdlo W&inné dosud zndmé m&¥icf elektrolyty, je% svou funkcf plni jen
%4steénd, nebo majf nékteré ne¥ddouc{ vlastnosti. Zndmé roztoky alkalickych kyanidd jsou
jedovaté a pouZitelnd anodovd proudovd hustota Jje uddvdna do 1 A.dh—z, coZ je pro dany
el nevyhovujici.

Elektrolyty s obsahem chloridd v kyselé, neutrdlni nebo alkalické oblasti, p¥ipadné&
s p¥fsadami oxidalnich l4tek, jako chromanl, vykazujf rovn&¥ nizkou proudowvou zati¥itelnost,
kromé& toho rozpouftéjf velml nepravideln&, &asto bodov&, a zm&na potencidlu p¥i proleptédnt
povlaku je tak nepatrnd, Ze nedostauje k automatickému vyhodnocenif ukondenf mé&¥enf.

Experimentdlnfmi pracemi na vyvoji m&¥icfho elektrolytu pro coulometrické stanoveni
tloustky zlatych povlakd na podkladu zm&di, mosazi, niklu nebo st¥fbra, je? by podstatnd
lépe spliioval poZadavky na idedln{ roztok kladené, bylo zjidténo a prakticky ovéfeno, Ze
t&mto ndroklm pln& vyhovuje roztok podle vyndlezu.

Podstata vyndlezu spolfvd v tom, Ze roztok obsahuje komplexotvornd 14tky s jednim a¥
Sesti atomy sfiry v molekule, tvoffci se zlatem dob¥e rozpustné a stdlé komplexy jednoznalného
typu, v mnoZstvi 10 aZ 400 ¢/1, reguldtory pH roztoku v oblasti 9 a¥ 14 v mno¥stvi 10 a¥
300 y/1, aktivdtory anodického rozpoustéctho d&je v mno¥stv{i 0,02 a%¥ 200 g/l, pf¥ipadnd i po-
vichové aktivni ldtxy v mnoZstvf do 1 g/l. a do 1 1 rozpouit&dla, nap¥fklad vody.

Jako komplexotvorné ldtky obsahuje roztok tiosfrany, nap¥fklad tiosfiran sodny, tio-
kyanatany, nap¥fklad tiokyanatan draselny, si¥iZitany, nap¥iklad si¥i&itan sodny, a’polyio-
nany, napffklad polytionan sodny, alkalickych kovd jednotliv& nebo ve vzdjemnych smdsich,
jako reguldtory pH obsahuje roztok uhliditanu, fosforednany, pyrofosforeénany, boritany a

"hydrogidy alkalickych kovld, soli mono- p¥fp. polykarboxylovych alifatickych nebo aromatickych
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kyselin s alkalickymi kovy p¥fp. s alkanolaminy, jenotlivé nebo ve smési, nap¥fklad uhliitan

sodny, hydrofosforeénan dvojdraselny, hydroxid draselny, adipan trietanolaminu.

Rpztok miZe byt k zajisténi optimdlnfho ud&inku doplné&n povrchové aktivnimi ldtkami,
vybranymi ze skupiny zahrnujfcf etoxylované mastné alkoholy, napffklad cetyldodekaetoxyl-
alkohol, alkylpolyglykoletersulfdty, napffklad oktylhexadecylglykolétersulfdt draselny
a alkyl~ p¥fpadné alkylensulfdty alkalickych kowvi.

Roztoky ‘podle vyndlezu jsou schopny rozpoustét anodicky povlaky zlata vice ne? p&ti-
nésobnou rychlostf oproti roztoklm stdvajicim, p¥evdd®jf zlato do jednoho druhu iontd s kon-
stantnf{ proudovou Udinnostf, &im¥ zaji%¥tujf maximdlnf pfesnost a reprodukovatelnost
vysledkd mdf¥en{. P¥i proleptdnf{ povlaku zlata k zdkladu ddvaji ostrou potencidln{ zmé&nu
a? o 1 Volt, vice neZ dostate&nou pro automatické vyhodnocovdni konce méfeni.

Aplikac{ roztoku podle vyndlezu nevznikaj{ #4dné nerozpustné produkty elektrolyzy,
které by negativné ovlivihovaly funkci snfmacf sondy. Roztok md dostateénou stabilitu a
nenapadd materidl podkladu z m&di, mosazi, niklu, kovaru, invaru a st¥fbra. Vyndlez je déle
osvétlen nékolika p¥iklady jeho konkrétniho provedenf, jeZ vSak nevyderpdvajf vSechny moZné

varianty.

P¥{f{klad 1

tiosfiran sodny 200 g
uhliditan sodny 125 g
bromiénan draselny 12 g
cetyldodekaetoxyalkohol 0,2 g
voda destilovand do 11

Tento roztok je vhodny pro stanovenf zlata na niklu a jeho slitindch p¥i pouZitf anodické
proudové hustoty 2 aZ 35 A/dmz, pfidemZ proudovd U&innost je 88 a¥ 92 % a pfesnost m&fen{
4 3.

P¥{klad 2

tiokyanatan draselny 150 g
hydrofosforednan

dvojdraselny 120 g
fosforednan trojdraselny 60 g
jodid draselny 2 g
voda destilovand do 11

Roztok tohoto sloZfenf je obzvl4SE vhodny pro stanoveni tlousfky zlatého povlaku na
) z 5 :
m¥di, mosazi a st¥fbru v rozsahu proudovych hustot 0,5 a¥ 22 'A/dm, p¥idemZ proudovd dlinnost

_je 94 a% 97 % a pfesnost m&¥enf X 2,5 %.

Pfi{iklad 3

sifiditan sodny 40 g
tiokyanatan draselny 60 g
boritan draselny 100 g
hydfoxid draselny 20 g
jodistan draselny 0,2 g
voda destilovand do 11

P¥i stanovenf tlouZ¥ky zlatého povlaku na m&di, mosazi, niklu a st¥fbru s pouZitfm tohoto
roztoku lze dosghnout p¥esnosti mé&fenf ¥ 3 %. Potencidlni rozdil p¥i proleptdni = 0,8 V,
proudovd hustota 1 aZ 28 A/dmz.
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P¥fklad 4

tetrationan sodny 85 g
tiokyanatan draselny 35 g
ftalan etanolaminu 120 g
jodnan sodny 18 g
hydroxid sedny 22 g
oktylhexadecylglykoléter

sulfdt draselny 0,5 g
voda destilovand do 11

Tento roztok se osv&d&il p¥i m&Fenf tenkych povlakd v rozsahu proudovych hustot 0,4 aZ
15 A/dmz. Pfesnost méfenf= I 2 g,

P¥{fklad 5

tios{ran sodny 24 g
tripolyfosfore&nan sodny 40 g
jodid draselny 160 g
hydroxid draselny 6 g
voda destilovand do 11

Roztok je urden pro proudové hustoty 4 aZ 45 A/dmz. Lze jim dosdhnout potencidlni roz-
dfl aZ 2 v, pfesnost Y5 s,

pP¥f¥{fklad 6

tiokyanatan sodny 50 g
pyrofosforednan sodny 200 g
jod 1,2 g
hydroxid sodny 12 g
voda do 11

Pro povlaky Au na slitindch niklu a Zeleza. PouZitelnd proudovd hustota 1 aZ 17 A/dmz,
rozd{l nap&ti p¥i proleptdni a¥ 1,3 V, pfesnost mé¥enf I 2,5 .

PY¥ {klad 7

tios{ran sodny 250 g
adipan trietanolaminu 72 g
trietylcetylamoniumbromid 6,5 g
voda do 11
Je urden pro povlaky zlata na slitindch st¥ffbra v rozmezf proudovych hustot 3 aZ 25 A/dmz.
U&innost 78 a¥ 82 %, pFesnost * 5 3, rozafl napétf{ 0,9 V. ’

Vyndlez umoZfiuje poufitfl coulometrické metody pro méfeni zlatych galvanicky vylou&enych
ochrannych povlakd na kovech. Lze jej vyufivat p¥i provdd&ni povrchové upravy kovl ve stro-

jirenstv{ a zejména elektronice.
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PREDMET VYNALEGZU

1. Roztok pro mé¥eni tloudtky zlatych povlakl na zdkladnfm materidlu z m&di, mosazi,
niklu a jeho slitin a st¥{bru colulometrickou metodou, vyznadujfci{ se tim, Ze obsahuje
komplexotvorné ldtky s jednim a¥ Sesti atomy sfry v molekule, tvo¥fc{ se zlatem dob¥e roz~
pustné a stdlé komplexy jednoznadného typu, v mnoZstvi 10 aZ 400 ¢g/l1, reguldtory pH roztoku
v oblasti 9 aZ 14 v mnoZstvi 10 aZ 300 g/1, aktivdtory anodického rozpouStdcfho déje v mno#-
stvi 0,02 a¥ 200 g/1, piipadné& i povrchov# aktivnf{ 1l4tky v mnoZstv{ do 1 g/1, a do 1 litru
rozpoudtédla, nap¥fklad vody.

2. Roztok podle bodu 1, vyznadujici se tim, %e jako komplexotvorné ldtky obsahuje tio-
sfrany, nap¥fklad tiosfran sodny, tiokyanatany, nap¥fklad tiokyanatan draselny, sifititany,
nap¥iklad sifiditan sodny, a polytionany, nap¥fklad polytionan sodny, alkalickych kovi
jednotlivé nebo ve vzdjemnych smésich.

3. Roztok podle bodh 1 a 2, vyznadujic{ se tfm, Z¥e jako reguldtory pH obsahuje uhli-
&itany, fosforeénany, pyrofosforenany, boritany a hydroxidy alkalickych kovld, soli mono-
pf¥ipadné polykarboxylovych alifatickych nebo aromatickych kyselin s alkalickymi kovy, piip.
a alkanolaminy, jednotlivé& nebo ve smési, nap¥fklad uhliéitan sodny, hydrofosfore&nan dvoj-
draselny, hydroxid draselny, adipan trietanolaminu. :

4, Roztok podle bodd 1 aZ 3, vyznadujfc{ se tim, Ze jako aktivitory anodického roz-
pou$téctho d&je obsahuje halogeny, nap¥fklad jod, halogenidy alkalickych kovid, nap¥fklad
jodid draselny, alkalické soli kyslfikatych kyselin halogend, nap¥fklad jodnan sodny, pfipagné
ve vodé rozpustné organické sloudeniny halogentt iontového charakteru, nap¥fklad trietylcetyl-
amoniumbromid.

5. Roztok podle bodd 1 a¥ 4, vyznadujfci se tim, Ze jako povrchové aktivni l4tky obsa-
huje etoxylované mastné alkoholy, napffklad cetyldodekaetoxylalkohol, a/nebo alkylpolyglykol-
étersulfidty, napffklad oktylhexadecylglykoléter ~ sulfdt draselny a/nebo alkyl - p¥fpadné&
alkylensulfdty alkalickych kovi.
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