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Streszczenie 

W pracy opisane zostały pomiary emisji akustycznej EA generowanych 
podczas badania mikrotwardości wgłębnikiem Vickersa, na próbkach krzemo-
wej i stalowej 316L z warstwą węglową. Otrzymane wyniki w postaci wykre-
sów w dziedzinie czasu  są porównywane z obserwacjami mikroskopowymi. Za 
pomocą analitycznego elektronowego mikroskopu skaningowego SEM zobra-
zowano powierzchnie odcisków, z uwidocznieniem powierzchniowych pęknięć  
i uszkodzeń. Odcisk mikrotwardości został przecięty z uŜyciem systemu FIB,  
zapewniającego odsłonięcie rzeczywistej struktury wewnętrznej materiału  
w otoczeniu odcisku. Wykonanie sekwencji przekrojów pozwoliło na zobrazo-
wanie SEM przestrzenne uszkodzeń, zwłaszcza typu pęknięcia i rozwarstwienia, 
a takŜe usytuowanie elementów warstwy wierzchniej i podłoŜa oraz zasięg od-
kształceń plastycznych. Zastosowanie obu metod pomiarowych: emisji aku-
stycznej oraz obrazowania mikroskopowego, wzajemnie uzupełniających się, 
daje wnikliwą diagnostykę do analizy  właściwości mechanicznych materiału.  
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Wprowadzenie 

Istotną rolą w prawidłowym i optymalnym doborze materiałów dla okre-
ślonych warunków pracy węzła  tarcia jest zaprojektowanie takiego systemu 
układu materiałów, aby jego uszkodzenia nie przebiegały katastroficznie. 

Szczególnym przypadkiem są węzły tarcia zbudowane z materiału typu 
warstwa–podłoŜe. Elementy konstrukcji biomedycznych, stosowane np. w en-
doprotezoplastyce są najczęściej wytwarzane z materiałów takich jak ceramika 
lub stopy tytanu bądź stal. W celu zwiększenia trwałości i kompatybilności  
z organizmem ludzkim powierzchnię elementu pokrywa się warstwą ochronną – 
najczęściej jest to warstwa węglowa. Badania wykazują jej korzystne właściwo-
ści antybakteryjne [1]  wraz ze wzrostem odporności na zuŜycie [2, 3] oraz sta-
nowią skuteczne zabezpieczenie przeciwko utlenianiu [4]. 

Istotne więc się staje zaprojektowanie i wykonanie takiej warstwy, która 
spełni określone wymagania – w tym jedno z istotniejszych – duŜą odporność na 
zuŜycie. Podczas kaŜdego tarcia, współpracy tarciowej dwóch elementów po-
wstają produkty zuŜycia. W układzie zamkniętym to one mogą być największy-
mi zagroŜeniami trwałości węzła tarcia. Szczególnie niebezpiecznymi produk-
tami zuŜycia  są  twarde cząsteczki, które działają jak mikroskopijne ostrza wbi-
jające się we współpracujące powierzchnie.Wgniatanie twardych cząsteczek 
moŜe doprowadzić do spękania warstwy i głębokich uszkodzeń. Rozpoczęty 
proces rozwija się lawinowo, doprowadzając do katastroficznych uszkodzeń. 
Istotne jest więc uchwycenie pierwszych symptomów uszkodzeń. Pomocne  
w projektowaniu poprawnych układów jest korzystanie z modelowania nume-
rycznego [5]. Niemniej jednakŜe teoretycznie zaprojektowana warstwa jest na-
stępnie badana w warunkach zbliŜonych do rzeczywistych, towarzyszących jej 
funkcjonowaniu. I tak powtarzalną i szybką symulacją wgniatania jest pomiar 
twardości, którego wynikiem jest korelacja pomiędzy maksymalną siłą obciąŜa-
jąca a ilościową i jakościową oceną uszkodzeń. Obok typowych narzędzi do 
badania uszkodzeń, jakimi są techniki mikroskopowe korzystne jest zastosowa-
nie dołączenie techniki metody, która umoŜliwi na śledzenie w czasie stanu – 
zachowań materiału. Analiza procesów zachodzących podczas indentacji wska-
zuje na zastosowanie techniki wykorzystującej pomiar generowanych fal sprę-
Ŝystych, których źródłem są rozprzestrzeniające się uszkodzenia. Technika po-
miaru emisji akustycznej znajduje juŜ od lat praktyczne zastosowania w diagno-
styce urządzeń, pojazdów (łoŜysk) czy obiektów wielkogabarytowych (zbiorniki 
ciśnieniowe). 

1. Materiał i metoda 

W pracy przedstawione są badania przeprowadzone na próbkach wykona-
nych z monokryształu krzemu oraz ze stali nierdzewnej 316L z warstwą węglo-
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wą,  nałoŜoną metodą RF PACVD (Radio Frequency Plasma Asisted Chemical 
Vapour Deposition). Warstwy węglowe zostały opracowane i wykonane w In-
stytucie InŜynierii Materiałowej Politechniki Łódzkiej. 

PodłoŜa próbek zostały wycięte z pręta, wypolerowane i przed procesem 
nakładania warstwy umyte w w acetonie w myjce ultradźwiękowej. Grubości 
wytworzonej warstwy węglowej wynosiły odpowiednio dla próbki krzemowej 
RF-Si: 560 nm, dla próbki stalowej RF-316L: 430 nm i zostały wykonane  
w jednym procesie technologicznym, a róŜnice grubości warstwy wynikają  
z odmiennych szybkości konstytuowania się warstwy na róŜnych podłoŜach. 

Badania mikrotwardości wykonano w Instytucie Podstawowych Proble-
mów Techniki w Warszawie, z uŜyciem urządzenia własnej konstrukcji. Jego 
szczególną opcją jest  rejestracja siły obciąŜania i odciąŜania wgłębnika w funk-
cji przemieszczania w głąb materiału podczas pomiaru twardości. Twardościo-
mierz został wyposaŜony we wgłębnik typu Vickers o specjalnej konstrukcji, 
umoŜliwiającej umocowanie czujnika emisji akustycznej w odległości około  
5 mm od wierzchołka indentera. 

Pomiary przeprowadzono przy kilku róŜnych maksymalnych obciąŜeniach 
wgłębnika Fmax: 100 mN, 500 mN, 1 N oraz 2 N, a czas jednego pomiaru wy-
nosił 50 s oraz  80 s. Wynikiem pomiaru twardości jest wykres zmian siły ob-
ciąŜającej w funkcji przemieszczenia wgłębnika P = f(Depth) oraz wykres 
zmian przemieszczenia w funkcji czasu Depta = f(t), natomiast liczbowa war-
tość twardości nie ma znaczenia dla analizy badań pod kątem oceny uszkodzeń. 

W chwili rozpoczęcia indentacji załączano pomiar sygnałów emisji aku-
stycznej, a następnie z zarejestrowanego sygnału EA wyodrębniono impulsy, 
których amplituda była większa od poziomu tła sygnału. Opis stanowiska po-
miarowego do detekcji i zapisywania sygnałów EA został przedstawiony w [6]. 
Wyniki pomiarów emisji akustycznej oraz indentacji zostały zaprezentowane na 
wspólnym wykresie opisującym zmiany amplitudy EA oraz głębokości połoŜe-
nia indentera w funkcji czasu. 

Po wykonaniu testów indentacji odciski wgłębnika były analizowane meto-
dami mikroskopowymi z uŜyciem analitycznego skaningowego mikroskopu 
elektronowego Auriga firmy Zeiss. Najpierw dokonywano obserwacji topografii 
powierzchni odcisków oraz powierzchni próbki. Aby określić rodzaj i zasięg 
uszkodzeń pod powierzchnią próbki, wywołanych indentacją, wykonano prze-
kroje odcisków, stosując trawienie jonami galu z uŜyciem systemu FIB (Focu-
sed Ion Beam). 

2. Przykładowe wyniki badań 

Zakres obciąŜeń indentera od 100 mN do 2 N miał na celu wywołanie 
zniszczeń w postaci od niewielkich deformacji do całkowitej destrukcji po-
wierzchni. 
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Wybrany do badań materiał krzemowy jest bardzo podatny na kruche pę-
kanie, które jest silnym źródłem generującym sygnał emisji akustycznej [7]. 

Rysunek 1 przedstawia zestawienie wybranych wyników indentacji oraz 
pomiarów emisji akustycznej wykonanych na próbce krzemowej z warstwą wę-
glową. 
 

 
Rys. 1. Wykresy indentacji oraz odpowiadające wykresy EA: a) wykresy obciąŜania do 100 mN,  

b) wykres zmian połoŜenia wgłębnika (linia) i sygnał EA (kropki) w funkcji czasu dla  
100 mN, c) wykres obciąŜania do 2 N, d) wykres zmian połoŜenia wgłębnika (linia) i sy-
gnał EA (kropki) w funkcji czasu dla 2 N, pomiary na RF-Si 

 
Przy maksymalnym obciąŜeniu 100 mN na wykresie siły obciąŜania zareje-

strowane zostały trzy obszary nieciągłości, zakreślone elipsami (rys. 1a). Zabu-
rzenia te miały miejsce, gdy wgłębnik znajdował się na głębokościach zazna-
czona strzałką: 0,2 µm, 0,35 µm oraz 0,48 µm. Następnie na wykresie prze-
mieszczenia w funkcji czasu (rys. 1b) porównywano równoczesne zaistnienie 
zburzeń siły i występowania impulsów EA. W teście z obciąŜeniem do 100 mN 
podczas całego procesu indentacji zarejestrowane zostały jedynie dwa piki emi-
sji; EA1 oraz EA2, o bardzo małej amplitudzie i bardzo krótkim czasie trwania, 
wynoszącym około 0,6 ms. Impuls EA1 miał miejsce podczas obciąŜania,  
a drugi impuls EA2 został wygenerowany w 45,8 s testu, w zakresie odciąŜania, 
czyli wycofywania wgłębnika. Zwiększenie maksymalnego obciąŜenia wgłębni-
ka spowodowało powstawanie poślizgów (pin-up) ujawniających się na krzywej 
siły obciąŜania. Jeden z nich został powiększony na rys. 1c. Jednocześnie pod-
czas testów zarejestrowano liczne impulsy EA. Przy obciąŜeniu 500 mN wystą-
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piło 5 poślizgów  i 11 impulsów EA, przy obciąŜeniu 1 N zarejestrowano 9 po-
ślizgów i 13 impulsów EA, a przy obciąŜeniu 2 N powstało 12 poślizgów  
i 40 impulsów EA. Rysunek 2c, d przedstawia wykresy indentacji oraz sygnał 
EA przy obciąŜeniu do 2 N. Z porównania wykresów na rys. 1d wynika dosko-
nała synchronizacja występowania poślizgów oraz impulsów EA. Dla przykła-
dowej analizy strzałkami zaznaczono kolejność postępowania w wyznaczaniu  
korelacji efektu: poślizg–impuls EA. 

Tak zróŜnicowane wyniki testów zostały potwierdzone obserwacjami mi-
kroskopowymi, a wybrane zdjęcia SEM  przedstawiono na rys. 2.  

Odcisk z indentacji przy obciąŜeniu 100 mN jest płytki i bardzo słabo widoczny 
na powierzchni (rys. 2a), jak i na przekroju (rys. 2b). Jego przekątne są długości 
około 3 µm, a głębokość wynosi 50 nm. Dopiero przecięcie odcisku i wykonane 
zdjęcia SEM uwidaczniają odkształcenie plastyczne oraz oderwanie warstwy wę-
glowej od podłoŜa. Drugim uszkodzeniem jest długie na 2,65 µm pionowe pęknię-
cie, które  powstało w podłoŜu Si. Większe obciąŜenie wgłębnika powodowało silne 
spękanie warstwy węglowej i jej odrywanie od podłoŜa. Przy obciąŜeniu wynoszą-
cym 2 N zasięg zerwania warstwy znacznie przekraczał rozmiar odcisku i osiągał 
obszar około 30×50 µm (rys. 2c). Dewastacji uległo teŜ podłoŜe Si, którego część 
została wykruszona, a pod mniej uszkodzonym fragmentem warstwy wykryte zosta-
ły bardzo długie i szerokie pęknięcia pionowe i lateralne. Na kilku sekwencyjnych 
przekrojach wykryto w sumie 7 większych szczelin, niektóre widoczne na rys. 2d, 
obrazującym przekrój wzdłuŜ przekątnej odcisku.  

 

 
 

Rys. 2. Obrazowanie uszkodzeń wykonanych na RF-Si: a) zdjęcie SEM powierzchni odcisku 
przy 100 mN obciąŜeniu, b) przekrój odcisku z rys. 2a, c) zdjęcie SEM powierzchni odci-
sku przy 2 N obciąŜeniu, d) przekrój odcisku z rys. 2b 
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W analogiczny sposób zostały opracowane wyniki badań wykonanych na prób-
ce ze stali 316L z warstwą węglową (RF-316L). Rysunek 3 przedstawia zestawienie 
pomiarów twardościomierzem oraz pomiarów emisji akustycznej. Przy indentacji na 
próbce o podłoŜu ze stali na  wykresach obciąŜania nie pojawiły się znaczące zabu-
rzenia ciągłości krzywej. PołoŜenie końca krzywej odciąŜania wskazuje na plastycz-
ne odkształcenie materiału próbki (rys. 3a,c). Podczas testów indentacji na próbce 
RF-316L takŜe zarejestrowano impulsy EA, ale dla większych obciąŜeń wgłębnika. 
Na rys. 3b sygnał emisji akustycznej jest ciągły i reprezentuje tło pomiarowe. Przy 
obciąŜeniu 500 mN i 1 N liczba impulsów EA wynosiła odpowiednio 4 i 7 impul-
sów. Impulsy te powstały głównie podczas  narastania obciąŜenia i były generowane 
po przekroczeniu siły wynoszącej ok. 400 mN. 

 

 
 

Rys. 3. Wykresy indentacji oraz odpowiadające wykresy EA: a) wykresy obciąŜania do 100 mN,  
b) wykres zmian połoŜenia wgłębnika (linia) i sygnał EA (kropki) w funkcji czasu dla  
100 mN, c) wykres obciąŜania do 2 N, d) wykres zmian połoŜenia wgłębnika (linia) i  sy-
gnał EA (kropki) w funkcji czasu dla 2 N, pomiary na RF-316L 

  
Wyniki obserwacji mikroskopowych odcisków na materiale RF-316L 

przedstawia rys. 4.  
Zmierzona na przekroju głębokość odcisku, po indentacij pod obciąŜeniem 

100 mN, wyniosła 200 nm. Jak przedstawiono na rys. 4a, b, przy tym obciąŜeniu 
nie powstały pęknięcia ani na powierzchni, ani wewnątrz materiału, a uszkodze-
nie jest tylko w postaci plastycznego odkształcenia warstwy i podłoŜa. Przy 
większych obciąŜeniach, 500 mN oraz 1 N, na powierzchni próbki pojawiły się 
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pęknięcia równoległe do brzegów odcisków (rys. 4e, f). Ponadto przy obciąŜe-
niu 1 N nastąpiło pęknięcie warstwy węglowej w wierzchołku odcisku, pokaza-
ne na rys. 4d, g. Pęknięcie to propaguje w głąb materiału, takŜe w stalowym 
podłoŜu, na długości ponad 6 µm i jest efektem spiętrzenia napręŜeń w central-
nym punkcie pod wierzchołkiem wgłębnika. Pęknięcie warstwy węglowej nie 
dochodzi do powierzchni i moŜe być wykryte jedynie poprzez wykonanie prze-
kroju. O stanie napręŜeń w materiale moŜe świadczyć układ pasm materiału 
podłoŜa pod odciskiem, pokazanych na rys. 4d. MoŜna przypuszczać, Ŝe struktu-
rę skośnych pasm stanowią odkształcone plastycznie róŜne fazy stali.  
 

 
 

Rys. 4. Obrazowanie uszkodzeń wykonanych na RF-316: a) zdjęcie SEM powierzchni odcisku 
przy 100 mN obciąŜeniu, b) przekrój odcisku z rys. 4a, c) zdjęcie SEM powierzchni odci-
sku przy 2 N obciąŜeniu, d) przekrój odcisku z rys. 4b, e) powiększenie odcisku z rys. 4c, 
d) powiększenie przekroju z rys. 4d – ścianka odcisku, f) powiększenie przekroju  
z rys. 4d – wierzchołek odcisku 
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Podczas indentacji rejestrowano impulsy EA, które były zgodne w czasie  
z nieciągłościami krzywej obciąŜania–odciąŜania. Liczba impulsów EA była  
z reguły większa niŜ liczba zaburzeń wykresu siły. Największa liczba impulsów 
została zarejestrowana podczas narastania obciąŜenia, a ich amplituda maksy-
malna z reguły przypadała na wartość obciąŜenia nieznacznie mniejszą niŜ mak-
symalna. Zaobserwowano, Ŝe nie zawsze największa amplituda impulsu EA 
przypada na największy „pin-up” na krzywej obciąŜenia. Przy odciąŜaniu 
wgłębnika pojawia się jeden lub seria impulsów EA, związanych z relaksacją 
napręŜeń i powstawaniem lateralnych pęknięć lub rozwarstwień.  

Liczba impulsów EA zarejestrowanych podczas badania wzrasta wraz  
z wielkością obciąŜenia. Oceniając powierzchnię oraz przekrój odcisków, moŜ-
na stwierdzić, iŜ w podobnym stopniu wzrasta liczba uszkodzeń. Przy czym 
rozmiar pęknięcia jest proporcjonalny do amplitudy impulsu EA. Na podstawie 
porównania intensywności występowania impulsów EA oraz obecności pośliz-
gów na krzywej obciąŜania wywnioskowano, iŜ pęknięcia lateralne i skośne 
objawiają się większymi amplitudami sygnału niŜ pęknięcia pionowe. Technika 
pomiarów EA okazała się równieŜ skuteczna do wykrywania rozwarstwienia 
materiału. Indentacja na próbce RF-Si przy obciąŜeniu 100 mN wywołała jedy-
nie dwa uszkodzenia wewnątrz próbki. Zarejestrowane dwa impulsy EA odno-
szą się niewątpliwie do tych uszkodzeń. Kształty oraz czasy trwania kaŜdego  
z tych impulsów są na tyle róŜne, Ŝe moŜna im przypisać odmienne rodzaje 
uszkodzeń.  

Z analizy krzywej obciąŜania wgłębnika oraz sygnałów EA w dziedzinie 
czasu moŜna stworzyć opis przebiegu uszkadzania. Przy zwiększaniu obciąŜenia 
najpierw pęka warstwa wierzchnia i powstają głębokie pionowe pęknięcia, wi-
doczne na powierzchni próbki. Następnie rozwijają się szczeliny wewnętrzne: 
pionowe, lateralne oraz skośne. Ich powstawanie jest sygnalizowane przez de-
tekcję impulsów EA o największych amplitudach. Oderwanie wierzchniej war-
stwy materiału lub delaminacja między warstwą a podłoŜem generuje sygnały 
EA o najmniejszych amplitudach. Podobnie teŜ rozkruszanie materiału jest źró-
dłem słabych impulsów EA. Procesowi odciąŜania towarzyszy powstawanie 
uszkodzeń, najczęściej w postaci lateralnych pęknięć lub rozwarstwień. 

Wnioski 

Badania opisane w pracy  zostały wykonane na próbkach krzemowej i sta-
lowej z warstwą węglową nałoŜoną metodą RF PACVD. Indentacja była metodą 
zbadania odporności materiału na naciski punktowe, a do oceny uszkodzeń za-
stosowano rejestrację generowanych podczas badań sygnałów emisji akustycz-
nej. Analiza wyników badań wykazała bardzo dobrą korelację  pomiędzy zareje-
strowanymi sygnałami EA a liczbą i rodzajem uszkodzeń wywołanych indenta-
cją. MoŜliwe jest detektowanie w czasie zapoczątkowania pęknięć oraz  okre-
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ślenie  ilości i rodzaju największych uszkodzeń powstających na powierzchni,  
a takŜe w głębi próbki. Metoda pomiarów EA sprawdza się takŜe w wykrywaniu 
uszkodzeń wewnętrznych, w tym takŜe do oceny adhezji warstwy do podłoŜa. 
Badany w pracy układ: warstwa węglowa–stal nierdzewna jest klasycznym 
przykładem materiału do zastosowań biomedycznych. Testy indentacji wykaza-
ły jego bardzo duŜą odporność na naciski punktowe i jest to przykład dobrze 
opracowanej technologii nakładania warstwy węglowej, istotnej w zastosowa-
niach o najwyŜszym stopniu odpowiedzialności i bezpieczeństwa. 
 

Praca została 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 
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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. 
 
 
 

 




