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NORME INTERNATIONALE

1SO 2177-1972 (F)

Revétements métalliques — Mesurage de |'épaisseur —
Méthode coulométrique par dissolution anodique

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme Internationale specifie un procéde pour
mesurer i'épaisseur des revetements métalligues selon une
methode de dissolution anodique. Les  depodts
electrolvtiques et les métaux de base auxquels elle
s apphigue sont donnés dans e Tableau 1. Cette méthode
peut  aussi ete  utiisée  pour mesurer  'épaisseur  de
revetements appitques par d’autres movyens, s'il est tenu
compte des particutarités telles que le présence de couches
' alhage

2 PRINCIPE

Uissulution  anodigue du sevetlement su une dite bien
deftnie de la surtace revetue, en utihisant un eiectrolyte
approprie.

Determinatior du pount tinal de essal par fa vatniation du
potentiel d'electrode {et par consequent du voltage de la
cetlule d'electrofysel gqui se produit lorsque le revétement a
pratiguement complétement disparu.

Calcul de 'épatsseur de revétement

soit & partir de V'intervalle de temps séparant le début
de la fin de l'essai, si I'essai est effectué a densité de
courant constante;

soit a partir de la guantité d'électricité consommee,
pour dissoudre le revétement, déterminée directement
par un intégrateur iNCorporé.

3 APPAREILLAGE

Divers types d’appareils peuvent étre construits a partir de
composants disponibles (voir Annexe A). Des appareils
complets convenables peuvent également étre trouvés dans
le commerce.

4 ELECTROLYTE

L 'éiectrolyte a utiliser doit répondre aux conditions
suivantes :

absence de réaction avec le métal de revétement en
|’absence de courant électrigue;

dissolution anodique du revétement avec un
rendement de 100 % (ou une valeur constante voisine);

apparitton d'une varation sensible du potentiel
d'electrode lorsque le revétement est perfore et gu'une
alre croissante de meétal de base est exposee.

L'electrotyte doit etre choisi en fonction du metai de
revetement et du métal de base, de ia densité de courant et
cde la coculation de Uélectrolyte a 1ninmternieur de ta cellule
d'essar Les  ejectrolytes types, gui ont  ete  trouves
ronvenables avec deux types d'appareillage, pour controler
des depots electrolytigues divers sur des meétaux de base
donnes  dans  fe Tableau 72 feurs
applications  etant  enumerees dans te Tableau Les
électiotytes donnant satistaction avec un rype
d'appareiiage sont repéres par les symbotes A1 AZ etc., et
ceux donnant satistfaction avec le second type d appareillage
sont reperes par les symboles B1 B2 etc

appropries,  sont

FABLEAU 1 Application des électrolytes types (voir Tableau 2)
pour dépots électrolytiques
Métal de base
e : I . SR
: Cuivre | ‘ 1
Revétement ;e allages | :
Acter @ decuivre, ¢ Nickel | Aiuminium; Zinc
tels gue
laiton
Cadmium Al B1 A1 B1 A1 At - -

Chrome A2 B2 A3 B3 A2 B4 . A2 B4 ‘-

Cuivre A4 BS " A4 BB A4 - B7
Plomb B8 88 88

Nickel A5 B9 | A5 B1D " A5 B9

Argent Ab A7 B11 AB

Etain A3 B12, A3 B12 A3 A2 B13

Zine A8 B14, A8 B14 A8 | A8

NOTE - Ces électroiytes peuvent ne pas convenir a tous ies appa-
reils, et lors de Putihisation de certamns instruments commerciaux,
il est donc préférable de suivre les instructions du fourntsseur.
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tABLEAU 2 Electrolytes types
— T U —
Electrolyte Rematques H
wae + - e
sodaie g€ potassium (K 100 g/t aved rraces dhiode ‘
; . |
AZ 1 Sulfate de sodium (Na SO,V 100 g/l
; i
A3 ! Acide chlorhydngue (00 73 g Ditaer 175 mi acrde chlorhydrigue
¢/ - 1.18ha 1 hue
Hydroxyde Je sodiurr P Nagudvilh Th g |
¥ sartrate de sodium et de potasstum (NaR O M O 1 80§ :
o dans 1 hore
Nitrate d amumonmium (N NG T 100 g |
Ah Nitrate g ammonmony w0 N 30 g
b ddans 1 hitre
Thivcvanate de sodium ‘NaCNSI 30 g ;
1 N ¢
s Nitrate de sodium (NN 100 4y {
[ thans 1 Hitie
Acide nitrigae e Sy !
. ; |
A Thicevanate de potassium (KCNS) 180 g
b trtorure de sodium NaClh 100 gt
'
BN Sorure de potassium (KCH o 30 5 !
L dans 1 litre !
Charure d ammomum (NP Gl 3G g !
3 avide arthophosphorigue i 70 0 18 g : iaer 118 milb d acide o thophosphornigue
- sdans Thire td 1 79 et 10 g i oy de chromnugoe
DRy e chronHGguE o Ty i
ERROI
f i
4 L arbanate de sodiam w0 Gl H)0 g Pour revetements jusgu’a b um
t 1 +
7} Acide orthophosphorique t1, PO 1 98 g/l " Diluer 64 mi d'acide orthophosphongue
: iotd v 75 a1 hue
t }
3% Nitrate d’ammonmum (NH NO, ) 800 g i
- dany Y hue i
tHydroxyde d ammomum TN OHT 0.88) 10 § '
! ! t
; BE 1 Sulfate de potassium (K SO 100 g |
. > dans 1 litre |
: | Acwde orthophosphorique iH PO ) (¢ 175 20 mi | ‘
i B7 Acide Huosilicique iH_ SiF, ) solution contenant Une solution légérement moins acide
¢ an moins 30 70 dacide fluosiiague puo Topeat 8tre utihisee st un pens de Huosilicate de
‘ magnésium (MgSiF, ) est ajouté a la solunon
88 Acétate de sodium (CH, COONal 200 g ] ,
b dans 1 hitre
Acétate d’ammonium (CH COONH, )  200g ; |
89 Nitrate d’ammomum (NH,NO,)  800¢g ] . Renouveier la solution tous les 5 jours
o P dans 1 htre
Thiouree j(NH .}, CS| 38y j

B10 Acide chiorhydrique (HCI) 32 g/

i
|
B11 Fluorure de potassium (<XF) 100 g/t :
_ 4 .
B12 Nitrate de potassium (KNO,; 100g |
dans 1 hitre
Chiorure de potassium {KCtH) 100y 4
B13 Acide sulfunique (H, S0, 904 B ' Diluer 50 m! d'acide sulfurique
dans 1 litre | o ae
Fluorure de potassium (KF) 6 g )} i E{’d1 7“[1(,884) et 5 g de fluorure de potassium
i
B814 Chiorure de potassium (K - 100 g/l ;
O .
; Chiorure de sodium {NaCl) 100 g/i 1!
'

Dituer 100 mi d’acide chlorhydrique
{d -~ 1,18} a1 litre

5 MODE OPERATOIRE

Nettover la surface a controler a l'aide d’un chiffon,
«mbibé, s necessaire, d'un solvant organique pour |a
degraisser Pour certains revétements, il peut étre nécessaire
d'utiliser un traitement supplémentaire pour s’assurer que la
surface west exempte de fitms passits ou de couche de

conversion. Appliquer une celiule d'electroiyse, munie d'un
joint élastique et contenant une cathode annulaire, sur le
revétement, de facon gu’un cercle de surface connue soit
exposé a la solution d'essai. Introduire ia solution d’essai
dans la celiule, disposer et actionner |'agitateur approprié a
I'appareil utilisé et a 'épaisseur du dépot.



Biabliv les connexions électriques, |'éprouvette étant a
anode

Efteciuer Vetectiobyse jusqu’a compleéte dissolution du reveé-
tement, <esta-die jusqu’a ce qu’une brusque variation du
potentiel d’anode wu du voltage de la cellule se manifeste,
et noter la quantité d’électricité consommeée.

Examiner |'éprouvette et s'assurer que le revétement a
compietement disparu sur I'aire enfermée dans la cellule.

6 CALCUL DE L'EPAISSEUR DU REVETEMENT

L. épaisseui du revéternent est donnée par la tormule

QEF
§ 'IOO/(Ap

it

5 est Fepaisseur du revétement, en micrometres;

& est le rendement du procédé de dissolution (égal a
100 dans le cas d’un rendement de 100 %},

(J est la quantite d’electricite, en coulombs,
correspondant a la dissolution du revétement, et donnée
par ta tormute Q = it

¢+ étant Pintensité du courant, en amperes;

t étant ia durée de I'essal, en secondes.
£ est

equivalent  électrochimigue du  métal  de
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revétement, en grammes par coulomb, pour les
conditions de |'essai;

A est {"aire sur laquelle le revétement a été dissous, en
centimetres carreés;

p est la masse volumique de revétement, en grammes
par centimetre cube.

La formule peut également s'écrire

s=C.Q

ol C est une constante pour un métal de revétement
donné et un électrolyte et une cellule donnés. La valeur
C peut étre déterminée expérimentalement par le
mesurage effectué sur un revétement d’épaisseur connue.
il est recommandé d’utiliser, normalement, cette derniére
méthode.

7 PRECISION DE LA METHODE

Cette méthode assure normalement une précision de
+ 10 %. Une précision supérieure peut étre obtenue dans
des circonstances particuliéres. La précision peut étre
inférieure lorsque I'épaisseur du revétement dépasse 50 um
ou est inférieure 3 0,2 um.

La présence d'une couche d'alliage a linterface peut
affecter la precision des résultats obtenus.
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ANNEXE A

DESCRIPTION DE TYPES D'APPAREILS

A.1 GENERALITES

Avec un type de circuit, le courant & travers la cellule doit
étre réglé a une valeur constante, un chronometre étant
utilisé pour mesurer 1'intervalle de temps séparant le début
de la fin de {'essai. En variante, un intégrateur peut étre
utilisé pour mesurer la quantité d'éiectricité, et dans ce cas
un réglage précis du courant et un mesurage séparé de
I‘intervalle de temps sont nécessaires.

variation du voltage de la cellule sur un voltmetre
convenable ou un interrupteur de relais peut étre utilisé
pour terminer automatiquement l'essai. Dans ce dernier cas,
ie relais est regle pour fonctionner a une certaine valeur,
déterminée a l'avance, du voltage de la cellule ou de la
vitesse d’acroissement de voltage de fa cellule

L'intensite du courant pour mesurer |'épaisseur des
revétements sur une surface déterminée d’environ 0,2 cm?
pendant un temps raisonnable, est d’environ 20 mA pour
les revétements relativement minces, comme ceux de
chrome, et de 80 mA pour les revétements relativement
épais comme ceux de nickel, ¢'est-a-dire que, la densité de

courant convenable utilisée pour la  dissolution,  est
approximativement de 1a 4 kA/m*

A.2 CELLULE D'ELECTROLYSE

La cellule d'électrolyse consiste en un récipient cylindrigue
appliqué sur la piéce a contrdler par 'intermédiaire d'un
joint élastique non conducteur (par exemple caoutchouc ou
matiére plastique). La cellule elle-méme, si elle est en méetal
{par exemple en acier inoxydable) sera fa cathode, et dans
ce cas, le joint servira également d’isolant entre la cathode
et I’anode.

Si la cellule est en matiére isolante, une cathode séparée est
utilisée et immergée dans 1'électroiyte avant le début de
I"essai.

L"aire de la surface a {'intérieur du joint doit 8tre bien
définie et assez réduite (environ 0,2 cm?) pour permettre
d’étre appliquée sur une surface courbe Des celluies pius
petites peuvent étre utilisées pour mesurer 'épaisseur de
revétements sur des surfaces compliguées, mais ceci pose
des problémes en refation avec la définition et la mesure de
'aire du joint. Avec chaqgue cellule. ia précision de la
méthode est largement influencée par la précision de
mesurage de l"aire sur laquetle 'essai est effectué.

Normalement, il est nécessaire d’envisager des movens
d'agitation de I"électrolyte dans la celtule, pour diminuer tes
variations de voltage de fa cellule avant que ie point final de
I'essai n'ait été atteint.






