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Введение. Метод атомно-эмиссионной спектрометрии с тлеющим разрядом позволяет опреде-
лять химический состав покрытий и их толщину, проводить послойный анализ. Используя значения 
скорости катодного распыления покрытий различного химического состава можно проводить атом-
но-эмиссионное определение толщины их покрытий по единому градуировочному графику. Экспе-
римент. Для реализации этого способа изготовлен комплект образцов сравнения с покрытием Ni-P. 
Образцы аттестованы по толщине покрытия с применением регламентированных химического, ме-
таллографического и рентгенофлуоресцентного методов анализа. С использованием атомно-эмис-
сионного спектрометра с тлеющим разрядом постоянного тока в оптимальных операционных па-
раметрах, обеспечивающих плоское дно кратера прожига, получена градуировочная зависимость 
толщины покрытия Ni-P от времени его катодного травления. Показано, что метрологические по-
казатели данного метода контроля толщины покрытий Ni-P не хуже, чем для методов, регламенти-
руемых ГОСТ. Изготовлены образцы покрытий Sn-Bi и Sn-Pb. Регламентируемыми методами ана-
лиза определена толщина этих покрытий, установлены оптимальные операционные параметры 
тлеющего разряда, обеспечивающие плоское дно кратера,  измерены абсолютные и относитель-
ные скорости распыления покрытий в тлеющем разряде постоянного тока. С использованием атом-
но-эмиссионной градуировочной зависимости для покрытия Ni-P и установленных относительных 
скоростей распыления на ряде образцов определена толщина покрытий Sn-Bi и Sn-Pb  Показано, 
что метрологические показатели данного метода контроля не хуже, чем методами, регламентиру-
емыми ГОСТ. Результат. Разработана и аттестована методика измерения толщины покрытий Ni-P, 
Sn-Bi и Sn-Pb методом атомно-эмиссионной спектрометрии с тлеющим разрядом постоянного тока.

Ключевые слова: атомно-эмиссионная спектрометрия, тлеющий разряд постоянного тока, 
гальванические покрытия Ni-P, Sn-Bi и Sn-Pb, скорость катодного распыления, операционные па-
раметры разряда, толщина покрытия. 
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Glow discharge atomic emission spectrometry allows determining the chemical composition of the 
coatings and their thickness as well as to conduct the depth analysis. Atomic-emission determination of the 
coating thickness on a single calibration curve can be performed by using the sputtering rates of coatings 
with different chemical composition. To realize this method the set of comparative samples with Ni-P coating 
was made. Samples are certified for the coating thickness by a regulated chemical, metallographic and X-ray 
fluorescence analysis methods. Using the atomic emission spectrometer with a dc glow discharge under 
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optimal operating parameters, which provides a flat bottom of the crater, the calibration curve for dependence 
of the Ni-P coating thickness against its cathode etching was obtained. It is shown that the metrological 
characteristics of the current method for control of Ni-P coating thickness is not worse than the methods 
regulated by GOST. Samples of Sn-Bi and Sn-Pb coatings were made. The thickness of the coating was 
determined by the regulated methods of analysis, the optimal operating parameters of the glow discharge, 
which provides a flat bottom of the crater, were determined, and the absolute and relative sputtering rates of 
coatings in dc glow discharge were measured. Using the atomic emission calibration curve for Ni-P coating 
and established relative rates of sputtering, the thickness of Sn-Bi and Sn-Pb coatings was determined. It 
is shown that the metrological characteristics of this method are not worse than the methods regulated by 
GOST. Methodology for measuring the thickness of Ni-P, Sn-Bi and Sn-Pb coatings using atomic emission 
spectrometry with a dc glow discharge was developed and certified.

Key words: atomic emission spectrometry, DC glow discharge, electroplating Ni-P, Sn-Bi and Sn-Pb, 
sputtering rate, operating parameters of the discharge, thickness of the coating.

Введение
Гальванические покрытия металлических де-

талей сплавами на основе олова (Sn-Bi, Sn-Pb) и 
Ni-P достаточно широко используются в промыш-
ленности. Получение и применение таких покрытий 
обязательно предполагает контроль их химическо-
го состава и толщины (табл. 1). Последнее выпол-
няют разнообразными разрушающими и неразру-
шающими методами (табл. 2), различающимися 
между собой метрологическими характеристика-
ми, диапазонами измерений, трудоемкостью и др. 

С использованием неразрушающих методов 
контроля можно достаточно быстро измерять тол-
щину покрытия (минуты), при этом сохраняя це-
лостность детали. Но эти методы требуют градуи-
ровочных образцов для каждого вида покрытий и 
подложки, соответствующих по химическому соста-
ву измеряемому образцу. Кроме того, при измере-
ниях существуют определенные ограничения для 
материалов подложки и покрытия (разность атом-
ных номеров, сочетание ферромагнитного и нефер-
ромагнитного материалов и др.) (табл. 2). 

Обычно используемые разрушающие мето-
ды контроля толщины покрытий являются весь-
ма трудоемкими и длительными (табл. 2), т.к. для 
их применения необходимо проведение ряда до-
полнительных операций: растворение покрытия и 
проведение химического анализа полученного рас-
твора; приготовление травильных растворов для 
методов капли (раствор наносится на поверхность 
покрытия каплями и выдерживается определенное 
время) и струи (покрытие растворяется струей рас-
твора, вытекающего с определённой скоростью) и 
проведение химического травления; изготовление 
шлифа и его последующее травление. В то же вре-

мя эти методы доступны, дешевы и не требуют вы-
сокой квалификации исполнителя. 

Сравнительно новый метод контроля толщи-
ны покрытий  с использованием атомно-эмиссион-
ной спектрометрии с тлеющим разрядом обладает 
рядом преимуществ [6, 7]:

- экспрессностью (время анализа одного образца 
не превышает 5 мин);

- возможностью определения толщины нескольких 
видов покрытий с использованием одного градуи-
ровочного графика;

- широким диапазоном измеряемых значений тол-
щины покрытий (от 10 нм до 100 мкм) [6, 8];

- возможностью проведения качественного и коли-
чественного элементного анализа покрытий при до-
полнительной градуировке по химическому составу;

- возможностью проведения послойного химическо-
го анализа покрытий;

- низкими трудозатратами.
Например, анализ покрытий Ni-P различной 

толщины часто выполняют с помощью высокоча-
стотного тлеющего разряда [2, 9-13]. В этих публи-
кациях приведен выбор оптимальных операцион-
ных параметров разряда (давление газа и мощность 
разряда, влияющие на форму кратеров), скорость 
распыления материала и способ ее определения. 
Имеются работы и по атомно-эмиссионному ана-
лизу Ni-P покрытий с помощью тлеющего разряда 
постоянного тока [14-19].

Примеров анализа химического состава по-
крытий на основе олова с использованием атомно-
эмиссионной спектрометрии с тлеющим разрядом 
очень мало [20-22]. Опубликованы скорости распы-
ления олова относительно никеля в тлеющем раз-
ряде постоянного тока: 2.77 [8]  и 4.0 [23].

Таблица 1
Химический состав и толщина промышленных гальванических покрытий Ni-P, Sn-Bi и Sn-Pb 

Покрытие Химический состав, % мас. Толщина,
 мкм

Литература

Ni-P P – (3-12) от 0.5 [1, 2]
Sn-Bi Bi –  (0.2-4.0) от 0.2 [1, 3]

Sn-Pb
Pb – 90, 63, 61, 40, 30, 10 (соответствует составу 

припоев марки ПОС)
от 0.1 [4, 5]
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Целью данных исследований являлась раз-
работка методики определения толщины гальва-
нических покрытий Ni-P, Sn-Bi и Sn-Pb по единому 
градуировочному графику с использованием атом-
но-эмиссионного спектрометра с тлеющим разря-
дом постоянного тока по Гримму. При этом необхо-
димо было решить следующие задачи:

- изготовить образцы сравнения с различным зна-
чением толщины покрытий и аттестовать их для 
последующего получения единого градуировоч-
ного графика;

- для каждого вида покрытий подобрать оптималь-
ные операционные параметры тлеющего разряда 
постоянного тока (значения силы тока и напряже-
ния), обеспечивающие плоское дно кратера катод-
ного распыления; 

- получить градуировочные зависимости толщины 
покрытий аттестованных образцов от времени их 
катодного травления (распыления, прожига) до ма-
териала подложки; 
- определить скорости распыления материалов 
всех рассматриваемых покрытий при оптималь-
ных операционных параметрах тлеющего разря-
да постоянного тока;

- проверить и доказать возможность определения 
толщины покрытий Sn-Bi, Sn-Pb и Ni-P по единому 
градуировочному графику;

- разработать методику анализа толщины указанных 
покрытий по единому градуировочному графику.

Экспериментальная часть
Оборудование

В работе использован атомно-эмиссионный 
спектрометр с тлеющим разрядом LECO GDS 850 A, 
работающий в режиме постоянного тока (dc-GD-
OES, ТРПТ-АЭС) с диаметром отверстия анода 4 
мм. Анализ химического состава покрытий прово-
дили на атомно-абсорбционном спектрометре Per-
kin Elmer Aanalyst 400 и спектрофотометре LEKI 
SS1207. Скорости распыления материала покры-
тий устанавливали с помощью профилометра с 
алмазной иглой модели 130 (завод-изготовитель 
«Протон-МИЭТ»). Толщину покрытий контролиро-
вали на металлографическом микроскопе Olympus 
GX 51. Исследование однородности толщины всех 
покрытий, определение толщины покрытий Sn-Bi 
и Sn-Pb проводили с помощью рентгенофлуорес-
центного толщиномера Fischerscope X-Ray XDAL.  

Операционные условия спектрального 
анализа

При варьировании тока (от 10 до 60 мА) и на-
пряжения (от 500 до 900 В) тлеющего разряда по-
стоянного тока (давление аргона 1.50 ± 0.01 кПа) 
для каждого вида покрытий были получены крате-
ры катодного распыления (кратеры прожига), кото-
рые затем исследованы на профилометре. Оценку 
плоскостности дна кратера и выбор оптимальных 
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операционных параметров распыления выполня-
ли аналогично [28]. Установлено, что для покрытий 
Ni-P, Sn-Bi и Sn-Pb максимально плоское дно кра-
тера  наблюдается при силе тока 30 мА и напряже-
нии 700 В. При превышении этих операционных па-
раметров для покрытий Sn-Bi и Sn-Pb происходит 
плавление материала покрытия, и результаты из-
мерения профилей кратеров не воспроизводятся. 

Изготовление образцов сравнения

Образцы сравнения толщины покрытий, на-
несенные на токопроводящую подложку, должны 
удовлетворять следующим требованиям: 

- иметь достаточный диаметр для получения двух 
и более кратеров прожига  покрытий для измере-
ния времени катодного травления,  коррекции гра-
дуировочной зависимости или построения новой 
градуировки;

- обеспечивать возможность контроля толщины 
покрытий разными методами для аттестации об-
разца или сопоставления результатов измерений;

- иметь однородное по толщине покрытие на всей 
его площади в широком диапазоне толщины.

Гальваническое покрытие Ni-P было выбра-
но для создания градуировочных образцов толщи-
ны покрытий, так как оно достаточно однородно ло-
жится на подложку. Твердость никелевого покрытия 
позволяет изготавливать шлифы высокого каче-
ства для контроля толщины металлографическим 
методом. Достоверно измерить толщину оловян-
ных покрытий подобным образом не представля-
ется возможным, так как покрытие является слиш-
ком мягким для изготовления шлифа.  

В качестве материала, используемого для 
подложки, была выбрана бронза марки БрБ2, так 
как этот материал является подходящим для осаж-
дения разных типов покрытий (никель, олово, оло-
вянно-свинцовые сплавы), а также доступен и легко 
поддается механической обработке [1]. Подложки 
сделаны в виде цилиндра диаметром 40 мм высо-
той 5 мм. С использованием набора шлифовальных 
инструментов степень шероховатости одной тор-
цевой поверхности подложки (рабочей поверхно-
сти) доведена до значения Ra = 0.1 мкм. Дальней-
шие операции по подготовке рабочей поверхности 
подложки (обезжиривание, травление и осветле-
ние) выполняли в соответствии с [29]. 

Покрытие Ni-P наносили при pH = 4.67 на под-
готовленную поверхность подложки в ванне хими-
ческого никелирования следующего состава [31], 
г/дм3: NiSO4∙7H2O – 20.5, NaH2PO2·H2O – 21.8 и Na-
H2PO4·2H2O – 6.9. Температуру раствора поддер-
живали на уровне 85-88 °С. Контроль химическо-
го состава электролита проводили в соответствии 
с [30]. Для получения покрытий разной толщины в 
соответствии с [29] варьировали время нахожде-
ния подложки в ванне никелирования. 

Всего было изготовлено 5 градуировочных 
образцов с различной толщиной покрытия Ni-P. Со 
всех образцов с помощью токарного станка были 

удалены покрытия с образующей цилиндрической 
подложки (возможная неоднородность покрытий 
на границе поверхностей) и с торцевой поверхно-
сти, не подвергавшейся шлифовке.

Определение толщины покрытий Ni-P на 
градуировочных образцах

Подготовленные образцы сравнения для по-
следующих измерений различными методами кон-
троля разрезали на 4 части по схеме, изображен-
ной на рис. 1, а.

Толщина покрытий Ni-P была измерена хи-
мическим (аналитическим) и металлографическим 
методами, согласно [1]. В случае химического ме-
тода содержание в покрытиях Ni находили на ча-
стях образцов 3 и 4 (рис. 1, а)  атомно-абсорбци-
онным, а P – спектрофотометрическим анализом 
[31]. Погрешность определения содержания нике-
ля по контрольной пробе не превышала 5 % отн., 
фосфора  – 0.5  % отн. [31]

Химический метод позволяет найти среднюю 
толщину покрытия  на анализируемой части образца

lср. хим. = ρ (mNi + mP) / S , (1)

где mNi и mP – масса никеля и фосфора в покрытии 
соответственно, г; S – площадь поверхности анали-
зируемой части образца, см2; ρ – плотность сплава 
Ni-P, г/см3 (8.04 г/см3 по [32]). Результаты аналитиче-
ских измерений покрытий образцов представлены 
в табл. 3. Показатель повторяемости параллель-
ных измерений при определении толщин покры-
тий химическим аналитическим методом не пре-
вышал 5 % отн.

Расхождение между двумя параллельными 
определениями толщин никелевого покрытия на ча-
стях образцов 3 и 4 (рис. 1, а) оценивали по формуле

a =  |(l3 – l4) /  lср.хим|2∙ 100 %, (2)

где l3 и l4 – толщины покрытий, измеренные на ча-
стях образцов 3 и 4 соответственно, мкм; lср – сред-
нее значение толщины покрытия, полученное от 
двух (нижний индекс) частей образца, мкм. 

  
Риc. 1. Схема разреза цилиндрических образцов с нане-
сенным покрытием Ni-P (а), Sn-Bi и Sn-Pb (б) на части:  
1 – для атомно-эмиссионных и рентгенофлуоресцент-
ных измерений,  2 – для металлографических исследо-
ваний, 3 и 4   –  для химического анализа (два парал-
лельных определения)
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Металлографический метод позволяет изме-
рять толщины и однородность покрытий на срезе 
шлифа (часть 2 образцов сравнения на рис. 1, а). 
Степень неоднородности толщины никелевого по-
крытия для каждого образца сравнения оценива-
ли по формуле

b = [(lmax - lmin) / lср. мет]10 ∙ 100 %, (3)

где lmax, lmin и lср.мет – соответственно максимальное, 
минимальное и среднее значение толщины покры-
тия из 10 (нижний индекс) измерений шлифа на ме-
таллографическом микроскопе, мкм.

Рентгенофлуоресцентный метод в данном 
случае подходит только для измерения однород-
ности покрытия, так как отсутствуют адекватные по 
химическому составу стандартные образцы. Для 
изучения однородности толщины покрытий дан-
ным методом проведено по 5 измерений (табл.  3) 
на поверхности частей 1 образцов (рис. 1, а). Сте-
пень однородности толщины покрытия Ni-P в этом 
случае оценивали по формуле.

с = [(lmax - lmin) / lср.рф]5 ∙ 100 %, (4)

где lmax, lmin и lср.рф – соответственно максимальное, 
минимальное и среднее значение толщины покрытия  
из 5 (нижний индекс) измерений на рентгенофлуо-
ресцентном толщиномере, относительных единиц.  

По результатам измерений (табл. 3), в соот-
ветствии с [33], были рассчитаны средние квадра-
тичные отклонения (СКО) результатов измерений 
толщины покрытий и показано, что расхождение ре-

зультатов, полученных двумя разными регламенти-
рованными методами, является незначимым. Это 
позволило аттестовать на предприятии градуиро-
вочные образцы (часть 1 на рис. 1, а) по толщине 
покрытий. Получено свидетельство об аттестации: 
комплект ОГ-1, № 01-2014 от 29.01.2014 г., выданное 
метрологическим отделом ФГУП «Уральский элек-
тромеханический завод». 

Так как при использовании химического (ана-
литического) метода определяется средняя тол-
щина покрытия для большой площади образца, то 
для градуировки атомно-эмиссионного спектроме-
тра целесообразно использовать значения толщин, 
установленные данным методом.

Градуировка спектрометра

Для градуировки атомно-эмиссионного спек-
трометра нужно установить однозначную коли-
чественную связь между толщиной покрытий и 
временем их  прожига до подложки при катодном 
распылении в тлеющем разряде постоянного тока. 
Для этого образцы с известными толщинами по-
крытий прожигали при оптимальных операцион-
ных параметрах тлеющего разряда постоянного 
тока (30 мА,  700 В) 4 раза (4 различных кратера) в 
течение 400 с, регистрируя одновременно интен-
сивность спектральных линий элементов покры-
тий и подложки.  Предварительно была проведена 
количественная градуировка спектрометра по ос-

Рис. 2. Зависимость содержания С(Ме) основных компонентов покрытия и подложки от времени катодного прожига 
образца с покрытием толщиной 17 мкм

Таблица 3 
Результаты измерений толщины покрытий (мкм) градуировочных образцов (ГО) сравнения Ni-P различ-
ными методами

Метод измерения
Параметр 
толщины
покрытия

Номер градуировочного образца (ГО)

ГО 1 ГО 2 ГО 3 ГО 4 ГО 5

Химический
lср.хим, мкм 4.0 5.6 7.0 17.0 30.0

a, % 4.9 3.6 1.4 0.0 1.4

Металлографический
lср. мет, мкм 4.0 5.5 7.5 17.0 30.0

b, % 25,0 9,3 13,1 0 2,2
Рентгенофлуоресцентный с, % 9.9 11 12 6.0 0.99



27

Аналитика и контроль.       2015.        Т. 19.        № 1.

новным элементам покрытий и подложки (никель, 
фосфор, медь).

Поскольку разрешающая способность по глу-
бине покрытия для послойного анализа методом 
ТРПТ-АЭС ограничена, то считается, что толщине 
покрытия соответствует точка пересечения кривых 
зависимости содержания основных компонентов по-
крытия и подложки от времени катодного травле-
ния (времени прожига кратера) [34]. В нашем слу-
чае для этого выбраны концентрационные кривые 
никеля (покрытие) и меди (подложка). Концентра-
ционную кривую фосфора нельзя использовать 
для данных оценок, так как содержание фосфора 
может изменяться по толщине покрытий  и он мо-
жет содержаться в материале подложки. В рассмо-
тренном примере рис. 2 время прожига покрытия 
до подложки составило 338 с. 

Полученная градуировочная зависимость для 
толщин покрытий Ni-P приведена на рис. 3. Гори-
зонтальными чертами на графике указана погреш-
ность определения времени прожига покрытий до 
материала подложки 

ε = [(tmax – tmin) / tср.аэ]·100 %, (5)

где tmax, tmin и tср.аэ – максимальное, минимальное и 
среднее время прожига, с

Определение толщины покрытий Ni-P

Различные образцы покрытий Ni-P были вы-
шеуказанными для градуировочных образцов спо-
собами изготовлены и разрезаны (рис. 1, а). Затем 
для них определена толщина покрытий регламен-
тированными металлографическим и химическим 
методами, а также ТРПТ-АЭС при оптимальных 
операционных параметрах. Сопоставление полу-
ченной  разными методами толщины покрытий при-
ведено в табл. 4. 

Расчеты показали, что расхождение резуль-
татов измерений толщины покрытий, полученные 
химическим (lХим) и металлографическим (lМет) мето-
дами, вновь является незначимым. Поэтому сред-
ние значения толщины покрытий lХимМет, получен-
ные этими методами, использовали для расчета 
погрешности измерения толщины на атомно-эмис-
сионном спектрометре 

δ = [(lАЭ – lХимМет) / lХимМет] 100 %, (6)

где lАЭ – толщина покрытия, установленная мето-
дом ТРПТ-АЭС. 

Полученные значения погрешности измере-
ния толщины δ на атомно-эмиссионном спектроме-
тре (табл. 4) не хуже значений для большинства ме-
тодов контроля, регламентированных [1] (табл. 2). 

Измерение толщины оловянных покрытий 

Полученная градуировочная зависимость (рис. 
3) позволяет измерять толщину не только Ni-P по-
крытий, но и проводящих покрытий другого химиче-
ского состава с учетом соответствующего соотно-
шения скоростей распыления материалов покрытий 
на градуировочных и исследуемых образцах при 
одинаковых операционных условиях анализа. 

Алгоритм и результаты определения скоро-
сти распыления для  покрытия Ni-P описаны в пре-
дыдущей работе [28]. Скорости распыления покры-
тий Sn-Bi и Sn-Pb находили аналогичным образом:
- при оптимальных значениях силы тока и напряже-
ния (30 мА,  700 В) разряда прожигали на каждом 
образце по 10 кратеров в течение 150 с;
- измеряли глубину полученных кратеров на профи-
лометре модели 130 с алмазной иглой;
- рассчитывали скорость распыления материала 

SR = h π d2 ρ / 2t, (7)

где h – глубина кратера, см; d – диаметр кратера 
(0.4 см); t – время катодного распыления кратера, 
с; ρ – плотность материала, г/см3. Для оловянно-
свинцового сплава ПОС 61 ρ = 8.5 г/см3 [2]; сред-

Таблица 4
Средние значения толщины покрытий Ni-P, измеренные химическим (n = 2), металлографическим (n = 5) 
и атомно-эмиссионным (n = 5) методами  

Номер образца lХим lМет lХимМет lАЭ δ, %

1 5.8 5.8 5.8 5.7 2.0
2 17.0 16.9 17.0 17.0 0.1
3 6.8 6.8 6.8 6.7 1.4
4 3.05 2.9 3.0 2.8 6.5
5 3.9 3.8 3.9 3.8 1.9
6 5.7 5.6 5.7 5.7 1.3

Рис. 3. Градуировочная зависимость толщины покры-
тий Ni-P от времени их катодного травления (прожига)
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нее значение плотности покрытий Ni-P, получен-
ных в соответствии с [29], составляет 8.04 г/см3 
[32]; для покрытий Sn-Bi плотность рассчитывали 
в соответствии с [1]

ρСпл = ρ1 ρ2 / (ρ1 m2 + ρ2 m1), (8)

где ρ1, ρ2 – плотности компонентов, входящих в со-
став сплава, г/см3; m1, m2 – массовые доли компо-
нентов, входящих в состав сплава. Полученные ско-
рости распыления покрытий приведены в табл. 5.

Для измерения толщины покрытий Sn-Bi и 
Sn-Pb методом атомно-эмиссионной спектроме-
трии с тлеющим разрядом необходимо выполнить 
следующие операции:
- измерить время катодного прожига покрытия на 
образце до материала подложки;
- по градуировочному графику (рис. 3) для покрытий 
Ni-P определить «кажущуюся» толщину покрытия;

- умножить полученное по графику значение «кажу-
щейся» толщины покрытия на относительную ско-
рость распыления материала для получения «ис-
тинной» толщины покрытия.

Результаты определения толщины покрытий 
Sn-Bi и Sn-Pb

Гальванические покрытия Sn-Bi и Sn-Pb нано-
сили также на цилиндрическую подложку из брон-

зы, в соответствии с технологическим регламентом 
[35]. Как и для образцов Ni-P, с помощью токарно-
го станка удаляли покрытие с образующей цилин-
дрической подложки и с торцевой поверхности, не 
подвергавшейся шлифовке (рабочей поверхности). 
Образцы были разрезаны согласно схеме, приве-
денной на рис. 1, б. Определение толщины покрытий 
проводили тремя методами (табл. 6): химическим,  
рентгенофлуоресцентным (имеются стандартные 
образцы) и ТРПТ-АЭС. Металлографический метод 
не позволяет достоверно определить толщину дан-
ных сравнительно мягких покрытий, так как они де-
формируются при изготовлении шлифов.

Расчеты показали, что расхождение резуль-
татов измерений толщины покрытий, полученных 
регламентированными химическим (lХим) и рентге-
нофлуоресцентным (lРФ) методами, вновь является 
незначимым. Поэтому средние значения толщины 
покрытий lХимРФ, полученные этими методами, ис-
пользовали для расчета погрешности измерения 
толщины на атомно-эмиссионном спектрометре. 

Погрешность измерения толщины методом 
ТРПТ-АЭС оценена в соответствии с формулой

δ = [(lАЭ – lХимРФ) / lХимРФ]100 %. (9)

Таким образом, погрешность измерения тол-
щины покрытий методом ТРПТ-АЭС не превыша-
ет показатели других методов измерения толщины 
покрытий, указанных в [1]. Можно сделать вывод о 
возможности и целесообразности использования 
для измерения толщины покрытий по метрологиче-
ским показателям и трудоемкости метод ТРПТ-АЭС. 
По полученным результатам, в соответствии с [33, 
36], на предприятии аттестована методика изме-
рений толщины гальванических покрытий никель-
фосфор, олово-висмут, олово-свинец. Методика 
имеет показатели точности, указанные в табл. 7.

Заключение
Разработаны и изготовлены образцы срав-

нения покрытий Ni-P, для которых регламентиро-
ванными методами определена и аттестована их 
толщина. В операционных условиях атомно-эмис-
сионного спектрометра с тлеющим разрядом посто-

Таблица 6
Средние значения толщины покрытий Ni-P, измеренные химическим (n = 2), рентгенофлуоресцентным  
(n = 10) и атомно-эмиссионным (n = 5) методами  

Материал 
покрытия

Образец lХим lРФ lХимРФ lАЭ  δ, % 

Олово-вис-
мут

Sn-Bi 1 6.3 6.7 6.5 6.6 1.5
Sn-Bi 2 5.9 6.6 6.3 6.2 0.8
Sn-Bi 3 11.9 11.9 11.9 11.8 0.8
Sn-Bi 4 3.9 3.9 3.9 3.9 0.5

Олово-сви-
нец

Sn-Pb 1 4.2 3.9 4.1 4.1 1.2
Sn-Pb 2 6.3 6.1 6.2 6.1 1.6
Sn-Pb 3 8.5 8.0 8.3 8.6 4.2
Sn-Pb 4 11.7 11.7 11.7 11.6 0.9

Таблица 5
Значения скоростей распыления (SR), относительных 
скоростей распыления материала по отношению к 
Ni-P (RSR) и плотноcти покрытий Ni-P, Sn-Bi, Sn-Pb

Материал 
покрытия

Химический 
состав по-

крытия,
 % мас.

ρ, 
г/см3

SR, 
мкг/с

RSR

Ni-P
Ni – (97-85),

P – (3-15)
8.04 4.30 1.0

Sn-Bi
Sn – 98.2,

Bi – 1.8
7.3 19.2 4.5

Sn-Pb
Sn – 60.4,
Pb – 39.6

8.5 31.2 7.3
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янного тока (ТРПТ-АЭС) для них получена зависи-
мость времени прожига покрытия до подложки от 
толщины покрытий. 

Изготовлены образцы покрытий Ni-Sn и Ni-Bi. 
Определена скорость распыления этих покрытий 
относительно покрытий Ni-P в тлеющем разряде 
постоянного тока. Измерена толщина покрытий Ni-
Sn и Ni-Bi регламентированными методами и ТРПТ-
АЭС по градуировочной кривой для покрытия Ni-P. 
Показано, что погрешность измерения толщины 
покрытий методом ТРПТ-АЭС не превышает пока-
затели регламентированных методов измерения 
толщины покрытий. 

Разработана и аттестована методика опре-
деления толщины покрытий Ni-P, Sn-Bi и Sn-Pb 
методом ТРПТ-АЭС по единому градуировочному 
графику. Относительная погрешность измерения 
толщины покрытий методом ТРПТ-АЭС не превы-
шает 10 %, что соответствует методам, регламен-
тируемым ГОСТ [1].
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