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NO 舌

    本标准等同采用ISO 1463:2003《金属和氧化物覆盖层 厚度测量 显微镜法))(英文版)。

    本标准等同翻译ISO 1463:2003,

    为了便于使用，本标准做了下列编辑性修改:

    a) ‘本国际标准’一词改为‘本标准’;

    b) ‘该国’一词改为‘国家夕;

    C) 用小数点‘.’代替作为小数点的逗号‘，’;

    d) 删除国际标准的前言。

    本标准代替 GB/T 6462-1986《金属和氧化物覆盖层 横断面厚度显微镜测量方法》。与

GB/T 6462-1986相比主要变化如下:

    — 标准名称改为《金属和氧化物覆盖层 厚度测量 显微镜法》;

    — 增加了测量方法的适用范围(第1章);

    — 增加了规范性引用文件(第2章);

    — 增加了局部厚度定义(第3章);

    — 增加了附录B,

    本标准的附录A、附录B、附录C为资料性附录。

    本标准由中国机械工业联合会提出。

    本标准由全国金属与非金属覆盖层标准化技术委员会(SAC/TC 57)归口。
    本标准负责起草单位:武汉材料保护研究所、宁波永新光学股份有限公司。

    本标准主要起草人:张德忠、曾丽珠、陈晓帆、王成。

    本标准所代替标准的历次版本发布情况为:

    —     GB/T 6462-19860
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金属和氧化物覆盖层 厚度测量

            显微镜法

范 围

    本标准规定了运用光学显微镜检测横断面，以测量金属覆盖层、氧化膜层和釉瓷或玻璃搪瓷覆盖层

的局部厚度的方法。

    普告:应用本标准可能涉及到危险的材料、操作和装置的使用。本标准没有提出使用过程中的任何

健康危 害和安全问题 。在运用本标准前 ，使用者有责任根据 国家或 当地 的规定制定合适 的健康和安 全

条例，并采取相应的措施。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 12334 金属和其他非有机覆 盖层 关于厚度测量的宁 u和-I$t.WII(idt iSO 2064)

3 术语和定义

GB/T 12334确立的以及下列术语和定义适用于本标准。

局部厚度 local thickness

在参比面内进行规定次数厚度测量的平均值

4 原 理

    从待测件上切割一块试样，镶嵌后，采用适当的技术对横断面进行研磨、抛光和浸蚀。用校正过的

标尺测量覆盖层横断面的厚度。

    注:有经验的金相学家对这些技术很熟悉，对于经验不足的操作者，第 5章和附录A中给出了一些指南。

5 影响测f不确定 度的因素

5.1 表面粗糙度

    如果覆盖层或覆盖层基体表面是粗糙的，那么与覆盖层横断面接触的一条或两条界面线是不规则

的，以致不能精确测量(见A.5)

5.2 横断面的斜度

    如果横断面不垂直于待测覆盖层平面，那么测量的厚度将大于真实厚度。例如:垂直度偏差100,

将产生1,5%的误差。

    注:附录 B中B. 1提供了关于倾斜横断面的指南。

5.3 菠盖层变形

    镶嵌试样和制备横断面的过程中，过高的温度和压力将使软的或低熔点的覆盖层产生有害变形;在

制备脆性材料横断面时，过度的打磨也同样会产生变形

5.4 覆盖层边缘倒角

    如果覆盖层横断面边缘倒角，即覆盖层横断面与边缘不完全平整，采用显微镜测量则得不到真实厚

度。不正确的镶嵌、研磨、抛光和浸蚀都会引起边缘倒角，因此在镶嵌之前，待测试样常要附加镀层，这
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样可使边缘倒角减至最小。(见A. 2 )

5.5 附加镀层

    在制备横断面时，为了保护覆盖层的边缘，以避免测量误差，常在待测试样上附加镀层。在附加镀

层前的表面准备过程中，覆盖层材质的除去将导致厚度测量值偏低
5.6 浸蚀

    适当的浸蚀能在两种金属的界面线上产生细而清晰的黑线;过度的浸蚀会使界面线不清晰或线条

变宽，使测量产生误差

5. 7 遮盖

    不适当的抛光或附加镀覆软金属会使一种金属遮盖在另一种金属上，造成覆盖层和基体之间的界

面线模糊。为了减轻遮盖的影响，可反复制备金属镀层的横断面，直至厚度测量(见A. 3和A. 5 )出现

重现，或附加镀覆较硬的金属。

5.8 放大率

    对于待测的任何一个覆盖层厚度，测量误差一般随放大率减小而增大。选择放大率时应使显微镜

视野为覆盖层厚度的1.5倍一3倍。

5.9 载物合测微计的校正

    载物台测微计校正时的误差将反映到试样的测量中。标尺必须经过严密的校正或验证，否则会产

生百分之几的误差。常用的校准方法是:以满标尺的长度为准确值，然后使用线性测微计测量每格长

度，根据比例算出每格刻度值。

5. 10 测微计目镜的校正

    线性测微计目镜可提供最满意的测厚方法。目镜经校准，测量将更为准确。因校准与操作者的人

为因素有关，因而目镜应由测量操作者进行校准。

    重复校正测微计目镜可希望得到小于1%的误差。校正载物台测微计的两条线的间距应在。. 2 Km

或。.1%中较大一个的范围内 若载物台测微计未作精度验证，则应校正
    注:有些载物台测微计的p4量不确定度是经制造厂验证过的;另外，有些载物台侧微计在测量距离为Zmm时，误差

        为1p二或2 pm;当测量距离为0.1 mm和。.01 mm时，其误差为。. 4 p二或者更大。

    有些测微计目镜图像放大具有非线性特征，因而即使短距离测量其误差也可达到1%.

5. 11 对位

    测微计目镜移动时的齿间游移也能引起测量误差。为消除这种误差，应保证对位过程中准线最后

移动始终朝同一方向。

5.12 放大率的一致性

    放大率在整个视野内不一致就会出现误差，因此，要保证将待测界面置于光轴中心，并且在视野的

同一位置进行校准和测量

5. 13 透镜的质f

    图像不清晰将产生测量不确定度，因而要保证使用优质的透镜。

    注:有时，可用单色光束提高图像清晰度

5. 14 目镜的方位

    保证目镜的准线在对线时移动的过程中与橙盖层横断面的界面线垂直。例如:偏离100，其误差为

1.5%。

5. 15 镜筒的长度

    镜筒长度的变化会引起放大率的变化，若此变化发生在校准和测量之间，则测量不准。目镜在镜筒

内重新定位时，改变目镜镜筒焦距时，以及在进行显微镜微调时，注意避免镜筒长度发生变化。

6 横断面的制备

制备、镶嵌、研磨、抛光、浸蚀试样要求为:
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a) 横断面垂直于覆盖层;

b) 横断面表面平整，其图像的整个宽度应在测量时所取的放大率下同时聚焦;

C) 由于切割和制备横断面所引起的变形材质要去掉;

d) 覆盖层横断面上的界面线仅由外观反差就能明显地确定或由一条易于分辨的细线确定。

注 :第 5章和附 录 A 中给 出了详细指南。一些典型的浸蚀剂列于附 录 C。

7 测f

7. 1 应适当注意第5章和附录A中所列的各种因素。

7.2 用验证或校准过的载物台测微计校准显微镜及其测量装置。

7.3 测量覆盖层横断面图像的宽度时，沿显微断面长度至少取五点测量。

    注:附录B给出了横断面的斜度和齿状结构覆盖层的测量指南。

8 测f 的不确 定度

    对显微镜及其附件、显微镜及其附件的使用与校准的方法以及横断面制备的方法都应加以选择，使

待测覆盖层厚度测量的不确定度在1 pm或真实厚度的10%中较大的一个值之内。本方法能得到

0. 8 pm的绝对测量不确定度，当厚度大于25 pm时，合理的测量的不确定度应为5写或者更小(见B. 3).

在良好的条件下，仔细地制备试样，并使用合适的仪器，本方法能得到0.4 Km的测量不确定度。

9 试验报告

试验报告应包括下列内容:

a) 本标准的编号，即GB/T 6462-2005;

b) 待测试样的特性;

c) 测量结果说明:

    1) 所取横断面在待测试样上的位置;

    2) 每点测量的厚度，以微米计(若大于1 mm以毫米计)(7.3);横断面上测量点分布的长度;

    3) 局部厚度，即厚度测量值的算术平均值。

d) 来自指定过程的任何偏差;

e) 在测试过程中观察到的任何不正常的特征(异常现像);

f) 检测日期。
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          附 录 A

        (资料性附录)

关于横断面制备和测t的指南

A 1 引言

    试样的制备和覆盖层厚度测量很大程度取决于个人技术，并且适用的技术多种多样。仅规定采用

某一技术是不合理的，要包含所有适用的技术也是不现实的。本附录叙述的技术作为一种指南，供没有

经验的金相工作者进行覆盖层厚度测量时参考。

A.2 镶嵌

    为了防止覆盖层横断面边缘倒角，应支撑覆盖层的外表面，以使覆盖层与支撑物之间不留间隙。常

在试样上镀覆硬度与覆盖层硬度相近的一种金属，作为附加镀层，厚度至少为10 }m。对于硬的、脆的

覆盖层(如氧化膜或铬镀层)，镶嵌前可将试样紧紧地裹上一层软铝箔。

    如果覆盖层较软，附加更软的金属镀层将使抛光更为困难，因为金属越软就越容易被抛光掉。锌和

锡镀层上附加铜镀层将带来困难，因为在后面的浸蚀过程中，溶解的铜趋向于沉积到锌和福镀层上。锌

镀层上附加锡镀层较好，反之亦然。

A. 3 研磨和抛光

    保持镶嵌的横断面与覆盖层垂直极为关键。塑料镶嵌时在外边缘处另夹持几片金属片，定期改变

研磨方向(旋转900)，以及保持研磨时间、压力最小，都有利于保持横断面的垂直。研磨前，如果在镶嵌

好的边缘上刻上参考记号，就容易测定出与水平面的倾斜度。

    镶嵌试样的研磨应选用合适的砂纸，使用水和无水酒精之类的润滑剂，并用最小的压力防止表面变

斜。研磨初期应选用100号或180号砂纸，使试样真实的轮廓显现出来，并除去变形的部位，然后依次

使用240,320,500,60。号的砂纸进行研磨，每次时间不超过30 s--40 s;每更换一次砂纸应使研磨方向

改变900，最后在抛光轮上抛光2 min-3 min，以消除划痕，便于最后观测。抛光轮上应涂抹金刚砂粒为

4-8 um的研磨膏和无水酒精润滑剂。如对表面抛光等级要求特别高，可选用金刚砂粒约为1 Km的研

磨膏进行抛光。

    在制备很软的金属试样时，研磨过程中研磨膏砂粒容易被嵌人试样表面。这时应在研磨过程中将

砂纸全部浸人润滑剂，或采用大量流动的润滑剂，从而使嵌人量最小 如果砂粒已被嵌人，清除的方法

是:在研磨后和金刚砂精抛前，采用短时间的轻微手工抛光或进行一次或几次浸蚀、抛光交替循环处理。

A. 4 漫蚀

    为了提高金属层间的反差，除去金属遮盖痕迹，并在覆盖层边界面处显示一条清晰的细线，采用浸

蚀的方法通常是适宜的。一些典型的浸蚀剂列于附录C,

A. 5 测f

    测量仪器一般采用线性测微计或测微计目镜，后者精度较差。目镜放大图像有利于粗糙基体表面

的薄覆盖层的测量。将图像投影到毛玻璃板上的测量方法通常不能令人满意，因为投影可见时，图像和

标尺的读数的清晰度比较差。

    测量仪器在测量前和测量后至少要标定一次，除非重复实验另有要求。

    校准和测量都应由同一操作者进行。载物台测微计和覆盖层应置于视野中央，每测量一点至少要
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进行两次，并取其平均值。

    对于关键的仲裁性测量，制备横断面和测量覆需层厚度的所有步骤，从使用600号或更粗的砂纸研

磨开始直到测量，都要进行两次。采用先进的技术和精密仪器制备平滑的覆盖层和基体表面，其重现性

在2%或。. 5 km中较大的一个数值以内。
    某些显微镜容易发生载物台相对于物镜的自发移动，这可能是光源热效应不均匀引起的。测量厚

度过程中选用高倍放大率时，这种移动会产生测量误差。快速完成测量，或每一间隔测量两次，一次从

左到右，一次从右到左，可使误差减至最小。
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                附 录 B

            (资料性附录)

横断面的斜度和齿状结构理盖层的测t

B. 1 横断面的斜度

如果试样方位偏离垂直面(见图B. 1)，则测量值就会偏高(见5.2)0

覆盖层厚度d可按公式(B. 1)计算:

                                        d二 d'。Cosa ······························⋯⋯(B. 1)

式中 :

d - a=。时的覆盖层厚度;

a 横断面与覆盖层表面的垂直面的偏离度，用度表示;

d'—      a#。时覆盖层厚度的测量值。

注:1— 一覆盖层表面;

    2— 断 面;

    a观测方 向。

图B. 1 横断面偏离角a

B. 2 齿状结构彼盖层的测.

B. 2. 1 原理

    本方法可用来测量齿状结构覆盖层的局部厚度，例如，由热化学产生的氮化硼覆盖层。

    覆盖层厚度放大200倍，然后用位于覆盖层两边界线间相距2 mm的屏线进行测量，直至超过适当

总长 ，如 100 mm(见 图 B. 2),

B.2.2 数值计算

    齿状结构覆盖层的算术平均值由单个数值计算得来，标准偏差给出了分界面不规则性(齿状结构的

角度 )的表示方法
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注:工一一 植盖层;

    II- 基体

                              图B. 2 齿状结构班盖层厚度的m9la

B. 3 通过使用轻巧显微镜获得的测f标准偏差的经验值

    可重复条件下，标准偏差(a)为。. 3 f}m。对比条件下，标准偏差为。.8 pmo

    对于给定标准偏差，表B. 1列出覆盖层局部厚度的可靠区间，表中按公式(B. 2 )(简化式)计算出来

的数值具有95%的统计学可靠性。

。=+I竺96.。
        了n

(B. 2)

式中 :

n— 计算局部厚度的测量值的个数;

、 标准偏差。

因此，95%的测量结果在覆盖层局部厚度士q范围内(见参考文献[1]),

表B. 1  95%统计学可靠性下硕盖层局部厚度的相对误差(%)

局部 厚度

  q/pm

可重复的条件

  a=0. 3 pm

对比条件

a=0.8 t-

- 3 n= 10 刀= 3 n= 10

1 34 20 90 50

5 7 4 18 10

10 4 2 9 5

50 0. 7 0.4 1.8 1

100 0.4 0. 2 0. 9 0. 5
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        附 录 C

      (资料性附录)

室温 下使 用的典 型的漫蚀剂

室温下使用的一些典型的浸蚀剂见表C. 1

奋告:制备、使用、搬运和排放这些漫蚀荆时要小心谨懊。

                                              表 C.了

序号 浸蚀剂 应 用

1

硝酸溶液印=1.42 g/.L);5.L;

乙醇溶液(体积分数950/x):95 mL

.告:本混合物不稳定，可姗炸，加热时尤为如此。

用于钢铁上的镍和铬镀层，浸蚀钢铁，

      这种浸蚀剂应是新配制的

2

六水合三抓化铁(FeCl,·6H,O :10 g;

盐酸溶液印=1. 16 g/-L) ; 2 mL;

乙醇溶液(体积分数 95%):98 mL

用于钢铁、铜及铜合金上的金、铅、银、镍和铜敏层，

            浸蚀钢、铜及铜合金

3
硝酸溶液印一1. 42 g/-L) :50.L;

冰醋酸溶液印=1.16 g/mL);50mL

用于钢和铜上的多层镍镀层的单层厚度测量，

      通过显示组织来区分每一层镍，

        浸蚀镍，过度腐蚀钢和铜合金

4

过硫酸钱;10 g;

氢氧化铁溶液伽=0. 88 g/-L): 2 -L;

燕馏水:93 mL

用干铜及铜合金上的锡和锡合金镀层，

          浸蚀铜及铜合金，

      本浸蚀剂须是新配制的

5

硝酸溶液印=1.42 g/mL),5.L;

氢氟酸溶液印二1. 14 g/-L);2 -L;

蒸馏水:93 mL

用于铝及铝合金上的镍和铜镀层，

        浸蚀铝及铝合金

6

铬醉(C,认):20 g;

硫酸钠:1.59;

燕馏水:100 mL

用于锌合金上的镍和铜镀层，

也适用于钢铁上的锌和锅镀层，

    浸蚀锌、锌合金和锅

7’ 氢氟酸溶液印=1.14 g/mL):2 mL;

蒸馏水:98 mL

用于阳极氧化的铝合金，

    浸蚀铝及其合金
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