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Streszczenie

W pracy opisane zostalty pomiary emisji akustycznej EA generowanych
podczas badania mikrotwaraodwvgiebnikiem Vickersa, na prébkach krzemo-
wej i stalowej 316L z warstawweglowa. Otrzymane wyniki w postaci wykre-
sOéw w dziedzinie czasug porownywane z obserwacjami mikroskopowymi. Za
pomog analitycznego elektronowego mikroskopu skaningowego SEM zobra-
zowano powierzchnie odciskéw, z uwidocznieniem powierzchniowy&hige
i uszkodzé. Odcisk mikrotwardasi zostat przeety z uzciem systemu FIB,
zapewniajcego odstoricie rzeczywistej struktury wewtrgnej materiatu
w otoczeniu odcisku. Wykonanie sekwencji przekrojow pozwolito na zobrazo-
wanie SEM przestrzenne uszkofizewtaszcza typu figcia i rozwarstwienia,

a take usytuowanie elementéw warstwy wierzchniej i podtotaz zasg od-
ksztalc@& plastycznych. Zastosowanie obu metod pomiarowych: emisji aku-
stycznej oraz obrazowania mikroskopowego, wzajemnie uzupsmndy st,
daje wnikling diagnostyk do analizy witaciwosci mechanicznych materiatu.
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Wprowadzenie

Istotna rola w prawidtowym i optymalnym doborze materiatéw dla okre-
slonych warunkéw pracy gzta tarcia jest zaprojektowanie takiego systemu
uktadu materiatow, aby jego uszkodzenia nie przebiegaty katastroficznie.

Szczegolnym przypadkiems swezty tarcia zbudowane z materiatu typu
warstwa—podtoe. Elementy konstrukcji biomedycznych, stosowane np. w en-
doprotezoplastyceasnajczsciej wytwarzane z materiatow takich jak ceramika
lub stopy tytanu ldz stal. W celu zwikszenia trwatosi i kompatybilnog€i
z organizmem ludzkim powierzchinelementu pokrywa siwarstwa ochronna—
najczsciej jest to warstwa gglowa. Badania wykazgjjej korzystne witéciwo-
sci antybakteryjne [1] wraz ze wzrostem odporigia zugcie [2, 3] oraz sta-
nowia skuteczne zabezpieczenie przeciwko utlenianiu [4].

Istotne wec sk staje zaprojektowanie i wykonanie takiej warstwy, ktora
spetni okrélone wymagania — w tym jedno z istotniejszych — dodpornoséna
zuzycie. Podczas kalego tarcia, wspotpracy tarciowej dwoch elementéw po-
wstap produkty zuycia. W uktadzie zamkatym to one mog by¢ najwigkszy-

mi zagrozniami trwato€i wezta tarcia. Szczegolnie niebezpiecznymi produk-
tami zuycia @ twarde cgsteczki, ktére dziatajjak mikroskopijne ostrza whi-
jajace st we wspoOtpracujce powierzchnie.Wgniatanie twardychasteczek
moz doprowadzi do spk&ania warstwy i gibokich uszkodze Rozpoczaty
proces rozwija i lawinowo, doprowadza¢ do katastroficznych uszkodze
Istotne jest wic uchwycenie pierwszych symptoméw uszkadz@®omocne

w projektowaniu poprawnych uktadéw jest korzystanie z modelowania nume-
rycznego [5]. Niemniej jednak teoretycznie zaprojektowana warstwa jest na-
stepnie badana w warunkach zidhych do rzeczywistych, towarzygxch jej
funkcjonowaniu. | tak powtarzalnaszybky symulacy wgniatania jest pomiar
twardogi, ktérego wynikiem jest korelacja pogdizy maksymalnsita obcihza-
jaca a ilociowa i jakosciowa ocenauszkodzé. Obok typowych nakxlzi do
badania uszkod#e jakimi s techniki mikroskopowe korzystne jest zastosowa-
nie dohczenie techniki metody, ktéra umivi na $ledzenie w czasie stanu —
zachowa materiatu. Analiza proces6w zachadych podczas indentacji wska-
zuje na zastosowanie techniki wykorzystgj pomiar generowanych fal gpr
zystych, ktorychzrodiem g rozprzestrzeniage sé uszkodzenia. Technika po-
miaru emisji akustycznej znajduje jod lat praktyczne zastosowania w diagno-
styce urzdzen, pojazddéw (toysk) czy obiektow wielkogabarytowych (zbiorniki
cisnieniowe).

1. Materiat i metoda

W pracy przedstawioneg $adania przeprowadzone na probkach wykona-
nych z monokrysztatu krzemu oraz ze stali nierdzewnej 316L z wavetglo-
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wa, hatoona metodaRF PACVD (Radio Frequency Plasma Asisted Chemical
Vapour Deposition). Warstwy eglowe zostaly opracowane i wykonane w In-
stytucie Ingnierii Materiatowej Politechniki £6dzkiej.

Podloa probek zostaly wyeie z peta, wypolerowane i przed procesem
nakladania warstwy umyte w w acetonie w myjce ultvadkowej. Grubogi
wytworzonej warstwy wglowej wynosity odpowiednio dla prébki krzemowej
RF-Si: 560 nm, dla prébki stalowej RF-316L: 430 nm i zostaty wykonane
w jednym procesie technologicznym, a mime grubogi warstwy wynikag
z odmiennych szybka$ konstytuowania giwarstwy na réaych podtoach.

Badania mikrotwardad wykonano w Instytucie Podstawowych Proble-
moéw Techniki w Warszawie, z y¢iem uradzenia wtasnej konstrukcji. Jego
szczegoblngppch jest rejestracja sity ohgiania i odcizania wgkbnika w funk-

Ccji przemieszczania w gl materiatlu podczas pomiaru twardosTwardogio-
mierz zostat wyposamny we wgebnik typu Vickers o specjalnej konstrukgciji,
umodiwiajacej umocowanie czujnika emisji akustycznej w odlegjtaskoto
5 mm od wierzchotka indentera.

Pomiary przeprowadzono przy kilku rch maksymalnych olwieniach
wgtebnika Fmax: 100 mN, 500 mN, 1 N oraz 2 N, a czas jednego pomiaru wy-
nosit 50 s oraz 80 s. Wynikiem pomiaru twardgest wykres zmian sity ob-
cigzajacej w funkcji przemieszczenia widpnika P = f(Depth) oraz wykres
zmian przemieszczenia w funkcji czaBepta =f(t), natomiast liczbowa war-
to$¢ twardo&i nie ma znaczenia dla analizy baged kytem oceny uszkodze

W chwili rozpoczcia indentacji zajczano pomiar sygnatéw emisji aku-
stycznej, a naspnie z zarejestrowanego sygnatiu EA wyghiono impulsy,
ktérych amplituda byla wksza od poziomu tta sygnatu. Opis stanowiska po-
miarowego do detekcji i zapisywania sygnatow EA zostat przedstawiony w [6].
Wyniki pomiaréw emisji akustycznej oraz indentacji zostaly zaprezentowane na
wspolnym wykresie opisagym zmiany amplitudy EA oraz g¢hokoski potoze-
nia indentera w funkcji czasu.

Po wykonaniu testow indentacji odciski wighika byty analizowane meto-
dami mikroskopowymi z uiciem analitycznego skaningowego mikroskopu
elektronowego Auriga firmy Zeiss. Najpierw dokonywano obserwacji topografii
powierzchni odciskéw oraz powierzchni prébki. Aby dlire rodzaj i zasig
uszkodzé pod powierzchni probki, wywotanych indentagj wykonano prze-
kroje odciskdow, stosag trawienie jonami galu z yegiem systemu FIBRocu-
sed lon Bean

2. Przyktadowe wyniki badan

Zakres obgjzen indentera od 100 mN do 2 N miat na celu wywotanie
Zniszczé w postaci od niewielkich deformacji do catkowitej destrukcji po-
wierzchni.
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Wybrany do bada materiatl krzemowy jest bardzo podatny na kruche pe
kanie, ktore jest silnymradiem generujcym sygnat emisji akustycznej [7].

Rysunek 1 przedstawia zestawienie wybranych wynikéw indentacji oraz
pomiarow emisji akustycznej wykonanych na probce krzemowej z wavatw
glowa.
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Rys. 1. Wykresy indentacji oraz odpowiaga wykresy EA: a) wykresy ohgiania do 100 mN,
b) wykres zmian poteenia wgtbnika (linia) i sygnat EA (kropki) w funkcji czasu dla
100 mN, c) wykres obgitania do 2 N, d) wykres zmian patnia wgebnika (linia) i sy-
gnat EA (kropki) w funkcji czasu dla 2 N, pomiary na RF-Si

Przy maksymalnym obegteniu 100 mN na wykresie sity olagania zareje-
strowane zostaly trzy obszary nigglosci, zakrélone elipsami (rys. 1a). Zabu-
rzenia te miaty miejsce, gdy wfiinik znajdowat si na gebokos&iach zazna-
czona strzalk 0,2 um, 0,35um oraz 0,48um. Nastpnie na wykresie prze-
mieszczenia w funkcji czasu (rys. 1b) poréwnywano réwnoczesne zaistnienie
zburzeé sity i wystpowania impulsow EA. W teie z obcizeniem do 100 mN
podczas calego procesu indentacji zarejestrowane zostaty jedynie dwa piki emi-
sji; EAL oraz EA2, o bardzo malej amplitudzie i bardzo krétkim czasie trwania,
wynoszcym okoto 0,6 ms. Impuls EA1 mial miejsce podczas giagiia,

a drugi impuls EA2 zostat wygenerowany w 45,8 s testu, w zakresigzania,
czyli wycofywania wgtbnika. Zwikszenie maksymalnego obhzenia wgkbni-
ka spowodowato powstawanie fis§ow (pin-up) ujawniggcych sé na krzywej
sity obcihzania. Jeden z nich zostal pekézony na rys. 1c. Jednoémée pod-
czas testéw zarejestrowano liczne impulsy EA. Przyagbniu 500 mN wyst
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pito 5 podizgéw i 11 impulséw EA, przy obgieniu 1 N zarejestrowano 9 po-
$lizgébw i 13 impulséw EA, a przy obgieniu 2 N powstato 12 pbzgow

i 40 impulséw EA. Rysunek 2c, d przedstawia wykresy indentacji oraz sygnat
EA przy obcizeniu do 2 N. Z poréwnania wykresow na rys. 1d wynika dosko-
nata synchronizacja wygiowania pokizgéw oraz impulséw EA. Dla przykta-
dowej analizy strzatkami zaznaczono kolejngigstpowania w wyznaczaniu
korelacji efektu: pdizg—impuls EA.

Tak zrénicowane wyniki testow zostaly potwierdzone obserwacjami mi-
kroskopowymi, a wybrane zgljia SEM przedstawiono na rys. 2.

Odcisk z indentacji przy ohkgieniu 100 mN jest phytki i bardzo stabo widoczny
na powierzchni (rys. 2a), jak i na przekroju (rys. 2b). Jego gireelg diugacci
okoto 3 um, a gkbokas¢ wynosi 50 nm. Dopiero przecie odcisku i wykonane
zdjecia SEM uwidaczniaj odksztalcenie plastyczne oraz oderwanie warstay w
glowej od poditaa. Drugim uszkodzeniem jest diugie na 265 pionowe pknie-
cie, ktére powstato w podta Si. Wiksze obcizenie wgtbnika powodowato silne
spekanie warstwy wglowej i jej odrywanie od podia. Przy obeizeniu wynosz-
cym 2 N zasig zerwania warstwy znacznie przekraczat rozmiar odciskugadsi
obszar okoto 30x5(m (rys. 2c). Dewastacji ulegtozgodiaze Si, ktérego ¢
zostata wykruszona, a pod mniej uszkodzonym fragmentem warstwy wykryte zosta-
ly bardzo dtugie i szerokieckniccia pionowe i lateralne. Na kilku sekwencyjnych
przekrojach wykryto w sumie 7 gkszych szczelin, niektére widoczne na rys. 2d,
obrazujcym przekréj wzdha przekytnej odcisku.

- . -
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Rys. 2. Obrazowanie uszkodzevykonanych na RF-Si: a) zdjie SEM powierzchni odcisku
przy 100 mN obeizeniu, b) przekréj odcisku z rys. 2a, ¢)gd¢ SEM powierzchni odci-
sku przy 2 N obaizeniu, d) przekrdj odcisku z rys. 2b
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W analogiczny sposob zostaly opracowane wyniki haddonanych na préb-
ce ze stali 316L z warstwwveglowa (RF-316L). Rysunek 3 przedstawia zestawienie
pomiaréw twardéciomierzem oraz pomiarow emisji akustycznej. Przy indentacji na
probce o podtau ze stali na wykresach olwania nie pojawity si znacace zabu-
rzenia cagtosci krzywej. Potaenie kaica krzywej odcizania wskazuje na plastycz-
ne odksztalcenie materiatu probki (rys. 3a,c). Podczas testow indentacji na probce
RF-316L take zarejestrowano impulsy EA, ale dlakgzych obcizen wglkebnika.
Na rys. 3b sygnat emisji akustycznej jesghi i reprezentuje tto pomiarowe. Przy
obcizeniu 500 mN i 1 N liczba impulséw EA wynosita odpowiednio 4 i 7 impul-
sow. Impulsy te powstaty gtéwnie podczas narastaniazsia i byly generowane
po przekroczeniu sity wynoszej ok. 400 mN.
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Rys. 3. Wykresy indentacji oraz odpowiaga wykresy EA: a) wykresy ohgiania do 100 mN,
b) wykres zmian potenia wgtbnika (linia) i sygnat EA (kropki) w funkcji czasu dla
100 mN, c) wykres obgtania do 2 N, d) wykres zmian paknia wgebnika (linia) i sy-
gnat EA (kropki) w funkcji czasu dla 2 N, pomiary ha RF-316L

Wyniki obserwacji mikroskopowych odciskédw na materiale RF-316L
przedstawia rys. 4.

Zmierzona na przekroju ghokos¢ odcisku, po indentacij pod olageniem
100 mN, wyniosta 200 nm. Jak przedstawiono na rys. 4a, b, przy tyaretci
nie powstaty pkniecia ani na powierzchni, ani wewtnz materiatu, a uszkodze-
nie jest tylko w postaci plastycznego odksztalcenia warstwy i padieezy
wiekszych obcizeniach, 500 mN oraz 1 N, na powierzchni probki pojawiy si
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pekniecia réwnolegte do brzegéw odciskow (rys. 4e, f). Ponadto przyadbci
niu 1 N nastpito pekniecie warstwy weglowej w wierzchotku odcisku, pokaza-
ne na rys. 4d, g.¢Rniecie to propaguje w gb materiatu, take w stalowym
podtoau, na diugoéi ponad 6um i jest efektem spirzenia napgzen w central-
nym punkcie pod wierzchotkiem wginika. Rkniecie warstwy wglowej nie
dochodzi do powierzchni i mezby wykryte jedynie poprzez wykonanie prze-
kroju. O stanie napeen w materiale mog swiadczyt uktad pasm materiatu
podioza pod odciskiem, pokazanych na rys. 4d. Moprzypuszcza ze struktu-
re skodych pasm stanowiodksztatcone plastycznie e fazy stali.

it A L '

Rys. 4. Obrazowanie uszkodzaykonanych na RF-316: a) zdje SEM powierzchni odcisku
przy 100 mN obeizeniu, b) przekréj odcisku z rys. 4a, ¢)gd¢ SEM powierzchni odci-
sku przy 2 N obaizeniu, d) przekrdj odcisku z rys. 4b, e) pekgizenie odcisku z rys. 4c,
d) powkkszenie przekroju z rys. 4d scianka odcisku, f) powkszenie przekroju
z rys. 4d — wierzchotek odcisku
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Podczas indentacji rejestrowano impulsy EA, ktére byly zgodne w czasie
Z niechgtosciami krzywej obcizania—odcizania. Liczba impulséw EA byta
Z reguty wiksza nk liczba zaburze wykresu sity. Najwksza liczba impulséw
zostala zarejestrowana podczas narastaniazgta, a ich amplituda maksy-
malna z reguty przypadata na wart@iécihzenia nieznacznie mniejgniz mak-
symalna. Zaobserwowanage nie zawsze najwksza amplituda impulsu EA
przypada na najwkszy ,pin-up” na krzywej obaizenia. Przy odazaniu
wgtebnika pojawia s jeden lub seria impulséw EA, zazianych z relaksagj
napkzen i powstawaniem lateralnych knrie¢ lub rozwarstwieé.

Liczba impulséw EA zarejestrowanych podczas badania wzrasta wraz
Z wielkogscia obciazenia. Oceniajc powierzchng oraz przekréj odciskéw, mez
na stwierdzi, iz w podobnym stopniu wzrasta liczba uszkadzBrzy czym
rozmiar p&niecia jest proporcjonalny do amplitudy impulsu EA. Na podstawie
poréwnania intensywneoé wystpowania impulséw EA oraz obecrm§podiz-
gow na krzywej obaizania wywnioskowano,zi pekniecia lateralne i skate
objawiap sie wiekszymi amplitudami sygnatu hipekniccia pionowe. Technika
pomiarow EA okazala siréwniez skuteczna do wykrywania rozwarstwienia
materiatu. Indentacja na prébce RF-Si przy gamiu 100 mN wywotata jedy-
nie dwa uszkodzenia wewnz probki. Zarejestrowane dwa impulsy EA odno-
szq sie niewatpliwie do tych uszkodze Ksztalty oraz czasy trwania #dego
Z tych impulséw s na tyle réne, ze momna im przypisa odmienne rodzaje
uszkodze.

Z analizy krzywej obaizania wgebnika oraz sygnatéw EA w dziedzinie
czasu mouna stworzy opis przebiegu uszkadzania. Przy gksizaniu obcizenia
najpierw p&a warstwa wierzchnia i powstagtebokie pionowe pkniecia, wi-
doczne na powierzchni prébki. Neghie rozwijaj sie szczeliny wewrkzne:
pionowe, lateralne oraz skos. Ich powstawanie jest sygnalizowane przez de-
tekcje impulséw EA o najwikszych amplitudach. Oderwanie wierzchniej war-
stwy materiatu lub delaminacja edizy warstwy, a podioem generuje sygnaty
EA o najmniejszych amplitudach. Podobnie tezkruszanie materiatu jeto-
diem stabych impulséw EA. Procesowi ageinia towarzyszy powstawanie
uszkodzé, najczsciej w postaci lateralnych gaie¢ lub rozwarstwié.

Whioski

Badania opisane w pracy zostaly wykonane na probkach krzemowej i sta-
lowej z warstvi weglowa natozona metodaRF PACVD. Indentacja byta metoda
zbadania odpornet materiatu na naciski punktowe, a do oceny uszkodze
stosowano rejestracjgenerowanych podczas badsygnatéw emisji akustycz-
nej. Analiza wynikow badawykazata bardzo dobkorelacg pomkdzy zareje-
strowanymi sygnatami EA a liczkiarodzajem uszkodzewywotanych indenta-
cja. Moziwe jest detektowanie w czasie zapgtkpwania p&nie¢ oraz okre-
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slenie ilogi i rodzaju najwtkszych uszkodze powstajcych na powierzchni,
a take w gkbi prébki. Metoda pomiaréw EA sprawdza sakze w wykrywaniu
uszkodzé wewndrznych, w tym take do oceny adhezji warstwy do podioz
Badany w pracy uklad: warstwaeglowa—stal nierdzewna jest klasycznym
przyktadem materiatu do zastosawsiomedycznych. Testy indentacji wykaza-
ly jego bardzo duzgpdpornoséna naciski punktowe i jest to przyktad dobrze
opracowanej technologii hakladania warstwgglewej, istotnej w zastosowa-
niach o najwyszym stopniu odpowiedzialncisi bezpieczastwa.

Praca zostata wykonana w ramach realizacji grantu badawczego
nr 4842/B/T02/2010-39.
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Study of damages detection and identification by the measurements of AE
signals and microscopic methods

Key words

Acoustic emission, hardness test, damage, RF PACVD layer of carbon, FIB.

Summary

The paper describes the measurements of acoustic emission generated dur-
ing the microhardness Vickers indentation of RF PACVD carbon layer on Si
and 316L substrates. The results obtained in the form of graphs in the time do-
main are compared with microscopic observations. An analytical scanning elec-
tron microscope SEM was used to visualize the surface cracks and damages on
the indentation print. Cross-section through microhardness indents was made
using the FIB system that revealed the real internal structure of the material in
the environment of the indent. Execution of a sequence of sections allowed the
visualization of spatial defects, especially cracks and delamination, and also the
location of the components of the surface layer and the substrate as well as the
determination of plastic deformation range. Application of two complementary
measurement methods: acoustic emission and detailed microscopic imagining
provides a comprehensive diagnostic analysis of the mechanical properties of
material.





