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Stanovenie plosnej hmotnosti Zn
poviaku

Do sucasnosti sa pouzivala akreditovana priama
gravimetricka metdéda podla STN EN 10346.

Novozavedena akreditovana metdéda stanovenia
ploSnej hmotnosti Zn poviaku vyuziva metédu
roentgenovej fluorescencie XRFA na pristroji RM 115
EL Lab Gauge. (podla STN EN ISO 3497)



Vyhody novozavedenej metddy XRFA oproti
gravimetricke] metode:

- Metoda je nedestruktivna, t.j. meranie je mozné kedykolvek zopakovat na tej istej vzorke.

- Meranie je rychle - 20 sekiind samotna expozicia vzorky — do 5 minit dokonc¢ené meranie
vzorky z pasu zvitku (6 ¢iastkovych merani pre lfavi stranu, stred a pravu stranu zvitku horna
aj dolna strana) aj s manipulaciou.

- Meria sa vzdy diferencovane zvldast horna aj dolna strana vzorky.

- Pri povlakoch ziarovo pozinkovanych oznac¢ovanych ako GA - galvannealed (Zn-Fe
povlak) systém meria aj obsah Fe v povlaku v %.

- Moznost merania profilu ploSnej hmotnosti Zn povlaku aj profilu obsahu Fe pri povlakoch
GA v smere vyroby aj kolmo na smer vyroby.

- Neistota merania je nizsSia.

- Nepouzivaju sa ziadne nebezpecné chemické latky.



Pred zavedenim nove] metodiky na zariadeni RM 115 EL Lab
Gauge bolo treba tuto standardnU metodu stanovenia overif
a akreditovat.

Plan overenia standardnej metody:

1. Pripravit sekunddrne referencné etalény

2. Vyhodnotit pripravu sekundarnych referencénych etalénov
3. Overit opakovatelnost merania v pracovnom rozsahu

4. Overit spravnost metody v rozsahu vyrabanej produkcie
5. Vypocitat odhad neistoty stanovenia zinkového povlaku

z udajov ziskanych v procese overovania



Vysledky overovania metody:

1. Sekundarne referenc¢né etalény sa pripravovali podla technickej dokumentacie
doddvatela pristroja Thermo Fisher Scientific - ,Procedure and Criteria for
Obtaining Calibration Samples for Coating Weight Gauges Version 1.0*.

Etalony sa pripravili v rozsahu vyrabanej produkcie s nominalnou hodnotou plosnej
hmotnosti Zn povlaku 50, 70, 80, 100, 130 a 145 g/m? jednostranne a s nominalnou
hodnotou povlaku Zn-Fe 55 a 60 g/m? jednostranne.

2. Priemerna hodnota plosnej hmotnosti Zn poviaku stanovena gravimetricky je
novou nominalnou hodnotou daného sekundarneho referenéného etalénu.

Neistota hominalnej hodnoty sekundarneho referenéného etalénu sa vypocitala
analyticko-vypocétovym postupom z parcidlnych neistot podla prirucky
EURACHEM.



Vysledky overovania metody:

3. Deklarované hodnoty opakovatelnosti merania sa overovali meranim
Standardnych vzoriek z vyroby pre zaciatok meracieho rozsahu, stred meracieho
rozsahu a pre koniec meracieho rozsahu. Tieto vzorky sa merali 12 x za podmienok
opakovatelnosti. Opakovatelnost sa overovala aj na vzorkdch s GA poviakom
v rozsahu vyrabanej produkcie

Opakovatelnost merania Zn povlaku v pracovnom rozsahu deklarovana
doddvatelom pristroja (0,15 % z nameranej hodnoty alebo 0,1 g/m? - podla toho ¢o
je vacsie) bola splnena!
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Vysledky overovania metody:

4. Na overenie spravnosti metody sa vykonali merania plosnej hmotnosti Zn
povlaku a obsahu Fe v povlaku Zn-Fe na vzorkach z vyroby a porovnavacie
merania na tych istych vzorkach gravimetrickou metoédou, ktora je
akreditovana a pre obsah Fe v povlaku Zn-Fe titracnou metédou, ktora nie je
akreditovana.

Vysledky merani boli spracované programom EFFI Validation, modul:
Spravnost — Srovnani 2 metod/laboratofi: t-test na rozdiel vysledkov a tie isté
vysledky boli vyhodnotené Studentovym t-testom na zisfovanie zhodnosti
vysledkov na vacsom pocte analyzovanych vzoriek.

Hypotéza o spravnosti merania z porovnania dvoch metdod bola prijata
a rozdiel medzi vysledkami overovanej metody a akreditovanej metddy nie
je Statisticky vyznamny.

Metdda stanovenia plosSnej hmotnosti Zn povlaku metédou XRFA dava
v celom overovanom pracovnom rozsahu spravne vysledky. Metdda
stanovenia plosnej hmotnosti Zn-Fe povlaku a obsahu Fe v povlaku Zn-Fe
metodou XRFA dava v celom overovanom pracovnom rozsahu spravne
vysledky.



Vysledky overovania metody:

5. Na vypocet neistoty stanovenia ploSnej hmotnosti Zn povlaku sa pouzil
sposob odhadu neistoty merania z udajov ziskanych v procese overovania
— postup z jednej polozky podla EUROLAB, Technicka sprava ¢.1/2006.

Tato metéda spociva v pouziti postupu merania na prislusné sekundarne
referencné etalény a v porovnani vysledkov ziskanych za podmienok
vnutrolaboratérnej reprodukovatelnosti so znamymi referenénymi
hodnotami.

Neistota stanovenia obsahu Fe v povlakoch Zn-Fe sa nevyhodnocovala,
pretoze nie je mozné pripravit vhodné etalény, ktoré by splnali poziadavku
nadvaznosti nominalnej hodnoty obsahu Fe.



Vysledky overovania metody:

Vysledky merani plosnej hmotnosti Zn poviaku diferencovane su uvadzané
s rozsSirenou neistotou 3,0 % z nameranej hodnoty jednostranne v celom rozsahu
ryrdbanej produkcie povlakov Gl aj GA. (k=2, 95% konfidencény interval).
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Vysledky overovania metody:

Vysledky merani plosnej hmotnosti Zn poviaku celkového su uvadzané
S rozSirenou neistotou 2,0 % z hodnoty stanovenej ako suma jednostranne
nameranych hodnoét v celom rozsahu vyrabanej produkcie povlakov Gl aj GA.
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Zhrnutie vysledkov overovania:

- Rozsah merania spifia podmienku Prilohy A STN EN ISO 3497 pre typicky rozsah
merania pre dany typ povlaku a podkladu.

- Opakovatelnost merania v pracovnom rozsahu deklarovana doddvatelom
pristroja (0,15 % z nameranej hodnoty alebo 0,1 g/m? - podla toho ¢o je vacsie)
je splnena!

- Metdéda stanovenia plosnej hmotnosti Zn povlaku metddou XRFA dava
v celom overovanom rozsahu vyrabanej produkcie spravne vysledky.

- RozSirena neistota stanovenia plosnej hmotnosti Zn povilaku je 3,0 %
z nameranej hodnoty jednostranne v celom rozsahu vyrabanej produkcie, resp.
2,0 % z hodnoty stanovenej ako suma jednostranne nameranych hodnot (k=2,
95 % konfidencny interval).

Podla STN EN ISO 3497 pristroj, jeho kalibracia a jeho €innost musia byt také
aby neistota merania bola mensia ako 10 %.



Regulacia metdody:

Aby bol meraci proces stanovenia plosnej hmotnosti Zn povlaku a obsahu Fe
v povlakoch Zn-Fe pod spravnou metrologickou kontrolou je metdda
regulovana meranim nezavislého kontrolného Standardu.

Pre meranie Zn povlaku su to dva kontrolné Standardy - jeden pre dolnu oblast
pracovného rozsahu a jeden pre hornu oblast pracovného rozsahu - a jeden

kontrolny Standard pre meranie celkového poviaku a obsahu Fe v povlaku Zn-
Fe.

Namerané hodnoty kontrolnych Standardov sa zaznamenavaju do regulaénych
diagramov.



akujem za pozornost.
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