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DETEKCJA USZKODZEN POMIAREM EA
ORAZ METODAMI MIKROSKOPOWYMI

Stowa kluczowe

Emisja akustycezna, badanie  twardosci. uszkodzenta, warstwa weglowa RE
PACVD. FIB.

Streszezenie

W pracy opisance zostaly pomiary emisji akustycznej EA gencrowanych
podezas badania mikrotwardosci welebnikiem Vickersa, na probkach Krzemo-
wej i ostalowej 31610 7 warstwy weglowy. Otrzymane wyniki w postact wykre-
sOw w dziedzinie czasu sq porownywane 7 obserwacjami mikroskopowymi. Za
pomocy analityeznego elektronowego mikroskopu skaningowego SEM  zobra-
zowano powicrzehnie odeiskow. z uwidocznieniem powierzchniowych peknigé
i uszkodzen. Odcisk mikrotwardosci zostat przeciety 7 uzyciem systemu FIB.
zapewniajaeego  odstonigeie  rzeczywistej  struktury  wewnetrznej  materiatu
wootoczeniu odeisku. Wykonanie sekweneji przekrojow pozwolito na zobrazo-
wanic SEM przestrzenne uszkodzen. zwlaszeza typu peknigeia i rozwarstwienia,
a takze usytuowanie elementow warstwy wierzehniej 1 podtoza oraz zasigg od-
ksztaleen plastycznych. Zastosowanic obu metod pomiarowych: emisji aku-
stycznej oraz obrazowania mikroskopowego. wzajemnice uzupetniajacych sie.
daje wnikliwa diagnostyke do analizy wiasciwoscet mechanicznych materiatu.
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Wprowadzenie

Istoma rolg w prawidiowym 1 optymalnym doborze materiatow dla okre-
stonyeh warunkow pracy wezla tarcia jest zaprojektowanic takiego systemu
ukladu materialow aby jego uszkodzenia nie przebicgaty katastrofic/nie.

Sszezeeolnym przypadkiem sq wezly tarcia zbudowane 7 materiatu typu
warstwiae podloze. BElementy Konstrukeji biomedycznych. stosowance np. w en-
doprotezoplastyce sa najezesceicj wytwarzane 2 materialow takich jak ceramika
lub stopy tvtanu badz stal. Wocelu zwigkszenia trwalosci i kompatybilnoscei
2 oreanizmem ludzkim powierzehnie elementu pokrywa si¢ warstwy ochronng —
najezescic) jest to warstwa weglowa. Badania wykazuja jej korzystne wlasciwo-
sciantybakteryine [T wraz z¢ wzrostem odpornosci na zuzycie |2, 3] oraz sta-
now iy skuteeszne zabeszpieczenie przeciwko utlenianiu [4.

Istotne wige sig staje zaprojektowanic i wykonanie takicj warstwy. Kiora
speln okresfone wymagania — w tym jedno 7 istotnicjszych — duza odpornosé na
suzyeie. Podezas Kazdego tarcia, wspolpracy tarciowej dwaoch elementéw po-
watajiy produkty zuzyeias Woukladzie zamknigtym o one moga by¢ najwigkszy-
mi zagrozeniami trwaloscei wezba tarcia. Szezegolnie nichezpiceznymi produk-
i zuzycia sa twarde ezasteeskic Kore dziatajy jak mikroskopijne ostrza whi-
Baee sieowe wspdlpracujace powicrzchnic. Weniatanie twardych czasteczek
moze doprowadzic do spekania warstwy i elgbokich uszkodzen. Rozpoczety
proces tozwija sie lawinowo, doprowadzajae do katastrolicznych uszkodzen.
Istome jost wiee uchwyceenie pierwszyeh symptomow  uszkodzen. Pomocene
woprojektowaniu poprawnyeh ukladow jest korzystanic 2z modelowania nume-
rveznego |51 Niemnicj jednakze teoretyeznie zaprojektowana warstwa jest na-
stepnie badana w warunkach zblizonyeh do rzeczywistych, towarzyszacych jej
funkejonowaniu. Fak powtarzalng i szybky symulacjy weniatania jest pomiar
twardosci. ktorego wynikiem jest horelacja pomigdzy maksymahyy sily obciaza-
Jacaailosciowa i jakosciowy ocena uszkodzen. Obok typowych narzedzi do
badania uszkodzen. jakimi sa techniki mikroskopowe Korzysine jest zastosowa-
nic dokaezenic techniki metody. Ktora umozliwi na sledzenic w czasic stanu —
zachowan materialu. Analiza procesaw zachodzacych podezas indentacji wska-
Zuje na zastosowanic techniki wykorzystujaeej pomiar gencrowanych fal spre-
sxstyche Ktorveh zradlem sa rozprzestrzeniajace sig uszkodzenia. Technika po-
niare cnmisji akustyeznej znajduje juz od lat praktycezne zastosowania w diagno-
styee wrzadzen. pojazdow (fozysky czy obicktow wiclkogabarytowych (zbiorniki
cisnieniowe).

1. Material i metoda

W pracy przedstawione sy badania przeprowadzone na probkach wykona-
nych 7 monokrysztatu kezemu oraz ze stali nierdzewnej 3161, 2 warstwa weglo-



1-2012 PROBLEMY EKSPLOATACII 19

wi. nalozona metoda RF PACVD (Radio Frequency Plasma Asisted Chemical
Vapour Deposition). Warstwy wgglowe zostaty opracowane i wykonane w In-
stvtucie Inzynierit Materiatowej Politechniki Lodzkie).

Podtoza probek zostaty wycigte 7 preta. wypolerowane 1 przed procesem
nakladania warstwy umyte w w acetonie w myjee ultradzwickowej. Grubosci
wylworzonej warstwy weglowej wynosity odpowiednio dla probki krzemowej
RF-Si: 560 nm. dla probki stalowej RE-316L: 430 nm i zostaly wykonane
w jednym procesic technologicznym, a réznice grubosci warstwy wynikaja
7 odmiennych szybkosci konstytuowania si¢ warstwy na roznych podiozach.

Badania mikrotwardosci wykonano w Instytucie Podstawowych Proble-
mow Techniki w Warszawie. 7 uzyciem urzadzenia wlasnej Konstrukeji. Jego
szezeeding opeja jest rejestracja sity obcigzania i odeigzania welebnika w funk-
¢ji preemieszezania woglab materiatu podezas pomiaru twardosci. Twardoscio-
micrz zostal wyposazony we welebnik typu Vickers o specjalnej konstrukeji,
umozliwiajacej umocowanic czujnika emisji akustyezne) woodlegloser okolo
S mm od wicerzeholka mdentera.

Pomiary przeprowadzono przy kilku roznych maksymalnych obciazeniach
welebnika Fmax: 100 mN. 500 mN. 1 N oraz 2 Noa czas jednego pomiary wy-
nosil 50 s oraz 80 s. Wynikicm pomiaru twardosci jest wykres zmian sily ob-
clazajace] w o funkeji przemieszezenia welebnika P2 = [(Deptl) oraz wykres
/mian przemieszezenia wofunke)i czasu Depra = fir). natomiast liczbowa war-
0s¢ twardosci nie ma znaczenia dla analizy badan pod katem oceny uszkodzen.

W chwili rozpoczeeia indentacji zalaczano pomiar sygnalow emisji aku-
styeznej. a nastgpnie 2 zarcjestrowancego sygnatu EA wyodregbniono impulsy.
koryeh amplituda byta wicksza od poziomu ta syenatu. Opis stanowiska po-
miazrowego do detekeji i zapisywania sygnatow EA zostal przedstawiony w [6].
Wyniki pomiarow emisji akustyeznej oraz indentacji zostaly zaprezentowane na
wspolnym wykresie opisujacym zmiany amplitudy EA oraz glgbokosci poloze-
nia indentera w o funkeji czasu.

Po wykonaniu testow indentacji odeiski welebnika byly analizowane meto-
dami mikroskopowymi 7z uzyciem analitycznego skaningowego  mikroskopu
clekronowego Auriga firmy Zeiss. Najpierw dokonywano obserwacji topogralii
powicrzchni odeiskow oraz powierzehm probki. Aby okreslic rodzaj i zasieg
uszkodzen pod powierzehnig probki. wywotanych indentacja. wykonano prze-
Kroje odeiskow, stosujac trawienie jonami galu z uzyciem systemu FIB (Focu-
sed Ton Beam).

2. Przykladowe wyniki badan
Zakres obcigzen indentera od 100 mN do 2 N mial na celu wywolanice

miszezen wopostaci od niewielkich deformacyi do catkowite) destrukeji po-
wierzehni.
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Wybrany do badan material Krzemowy jest bardzo podatny na kruche pe-
kanice. Ktore jestsilnym zrodlem generujaeym sygnal cmis)i akustyezne 17].

Rysunck T przedstawia zestawienie wybranych wynikéw indentacp oraz
pomtarow cmisji akustyesne wykonanyceh na prabee kKizemowe) 7 warstwy we-
alowy.
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Rys. b Wvkresy mdentacgt oriz odpowiadajgee wykresy EA: ay wykresy obeigzania do 100 mN.
) wakres znuan polozeni welebnika thintwy 1 svenal EA (kropkin w tunkeji czasu dla
FOO MmN o wvkres obeiazania do 2 Nody wykres znian potozenia welebnika (linia) 1 sy-
enal LA throphkn w tunkep ezasu dla 2 N pomiary na RE-Si

Przy maksymalnym obcigzeniu 100 mN na wykresie sily obcigzania zareje-
strowane zostaly trzy obszary niecigeiosci. zakresione clipsami (rys. ta). Zabu-
rzenia te mialy miejsee. gdy welebnik znajdowat si¢ na glebokosciach zazna-
coona strzalky: 0.2 m. 035 pm oraz, 048 pm. Nastepnie na wykresie prze-
mieszezenta wofunkepi czasu (rys. [h) poréownywano rownoczesne zaistnienic
sburzen sily 1 wystepowania impulsow AL W tescie 7 obeigzeniem do 100 mN
podezas calego procesu indentacyi zarcjestrowane zostaly jedynie dwa piki emi-
sz EAT oraz EA2D o bardzo madej amplitudzic i bardzo krotkinm czasice trwania.
wynoszgeym okolo 0.6 ms. Impuls EAT mial micjsce podezas obceigzania,
adrugt impuls EA2 zostal wygencrowany w 458 s testu, w zakresice odeigzania,
covitwycolvwania welebnika. Zwigkszenie maksymalnego obeigzenia welebni-
ka spowodowalo powstawanie poslizgow (pin-up) ujawniajacych si¢ na krzywej
sty obciazania. Jeden 7 nich zostal powigkszony na rys. e, Jednoczesnie pod-
czas lestow zarejestrowano liczne impulsy EA. Przy obcigzeniu SO0 mN wysta-
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pilo 5 poslizeow 1 11 impulsow EAL przy obcigzeniu | N zarejestrowano 9 po-
slizgow 1 13 impulsow EAL a przy obciazeniu 2 N powstato 12 poslizgow
40 impulsow EAL Rysunek 2¢0 d przedstawia wykresy indentacji oraz sygenal
EA przy obciazeniu do 2 N. 7 pordownania wykresow na rys. [d wynika dosko-
nata synchronizacja wystepowania poslizgow oraz impulsow EAL Dla przykla-
dowej analizy surzatkami zaznaczono Kolejnosé postepowania w wyz/naczaniu
korelacji efektu: poslize—impuls EA.

Fak zromcowane wyniki testow zostaly potwicerdzone obserwacjami mi-
kroskopowymi. a wybrane zdjecia SEM prrzedstawiono na rys. 2.

Odcisk 7 mdentacyi przy obeigzeniu 100 mN jest plytki 1 bardzo stabo widoczny
na powierzchni (rys. 2a), jak 1 na przekroju (rys. 2b). Jego przekatne sy diugoscei
okolo 3 m, a glebokosé wynosi SO nm. Dopicro przecigeie odeisku 1 wykonane
rdjecia SEM uwidaczniaga odksztadeenie plastyesne oraz oderwanic warstwy we-
glowej od podioza. Draginm uszkodzeniem jest dlugic na 2,65 pim pionowe peknig-
cie. Ktore: powstalo w podiozu Sic Wicksze obciazenie welebnika powodowato silne
spekanic warstwy weelowej 1 jej odrywanic od podloza. Przy obciazeniu wynosza-
cym 2 N zasige zerwania warstwy znacznie przekraczal rozmiar odeisku i osiggal
obszar okolo 30x30 wim (rys. 2¢). Dewastaci uleelo ez podtoze Si. ktdrego ¢zesé
zostata wykruszona. o pod mniej uszkodzonym fragmentem warstwy wykryte zosta-
by hardzo dlugic i szerokie peknigcia pionowe i lateralne. Na kilku sckwencyjnyeh
przekrojach wykevto w sumie 7 wigkszyceh szezeling nicktore widoczne na rys. 2d.
obrazujacyim przekro) wzdlus przekatnej odeisku.

a)

200 nm
H

c)

2.

10 ,m T . !
— = : e el B s 15V

Rys. 20 Obrazowanic uszhodzen wiykonanmyeh na RE-Si: ) zdjecic SEM powicerzehni odeisku
proy 100 mN obciazeniu, by przekroy odeisku 2 rvs. 2a0 ¢ zdjecic SEM powierzehni odui-
shu przy 2 N obetazentu. di przekrog odeisku 7 s 2b
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Woanalogiczny sposob zostaty opracowane wyniki badan wykonanych na prob-
ce z¢ stali 3161 7 warstwa weglowg (RF-316L). Rysunek 3 przedstawia zestawienie
pomiarow (wardosciomierzem oraz pomiaréw emisji akustycznej. Przy indentacji na
probee o podlozu ze stali na wykresach obciazania nie pojawity si¢ znaczace zabu-
rzenia cigglosel Krzywey. Potozenie konca krzywej odeigzania wskazuje na plastycz-
ne odksztateenie materiatu probki (rys. 3a.c). Podezas testow indentacji na probee
RE-3101. takze zarcjestrowano impulsy EAL ale dla wigkszych obciazen wglebnika.
N rys. 3b sygnat emisji akustycznej jest ciagly i reprezentuje tto pomiarowe. Przy
obcigzeniu 500 mN i I N liczba impulséw EA wynosita odpowiednio 4 1 7 impul-
sow. Impulsy te powstaly glownic podezas narastania obcigzenia i byly generowane
po przekroczeniu sily wynoszacej ok, 400 mN.
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Ry~ 30 Wykresy indentacii oraz odpowiadajace wykresy EA: a) wykresy obcigzania do 100 mN.
by wykres 7mian polozenia welebnika (linia) 1 syenal EA (kropki) w funkeji czasu dla
100 mNL ¢) wykres obeigzania do 2 Nody wykres zmian potozenia welgbhnika (linia) i sy-
enal EA (kropki) w funkeji czasu dla 2 N pomiary na RF-3161.

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

Zmicerzona na przekroju glebokos¢ odeisku, po indentacij pod obciazeniem
100 mN. wyniosta 200 nm. Jak przedstawiono na rys. 4a. b, przy tym obciazeniu
nie powstaly peknigcia ani na powierzehni. ani wewnatrz materiatu, a uszkodze-
nic jost tylko w postaci plastycznego odksztateenia warstwy i podtoza. Przy
wigkszych obciazeniach, 500 mN oraz | N, na powicrzchni probki pojawity sie
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peknigcia rownolegte do brzegow odeiskow (rys. 4e. f). Ponadto przy obeigze-
niv 1 N nastapilo pgknigeic warstwy weglowe] w wierzehotku odceisku. pokaza-
ne na rys. 4d. g, Peknigeie to propaguje wogtab materiatu. takze wstalowym
podtozu. na diugosci ponad 6 tm i jest efektem spigtrzenia naprezen weentral-
nym punkcie pod wicrzehotkiem welehnika. Peknigeie warstwy weglowey nic
dochodzi do powicerzehni 1 moze by¢ wykryte jedynic poprzez wykonanie prze-
kroju. O stanic naprezen w materiale moze Swiadezy¢ uklad pasm materiatu
padloza pod odciskiem. pokazanych na rys. 4d. Mozna przypuszezad, 7¢ struktu-

re skosnveh pasm stanowiag odksztatcone plastycznie rozne fazy stali.

szczelina
I Y

il R S AL 1 | E_'_“, B NERE L G, Ramte DR AT ITM

Rys. 4. Obrazowanic uszkodzen wykonanveh na RE-316: ) zdjecie SEM powicrzehni odeisku
przy 100 mN obcergzeniu, by przekroy odeishu 7 rys. da o zdjecie SEN powierzchn odcel
sku przy 2 N obeigzeniu. dy przeekedy odeishi 7 rys. dhe ¢) powichszenie odeisku 7 rvs. e,
&)y powigkszenie przekroju 2 orvs d o Scianha odeiskue 1y powichszenie przekroju
/TYS, 4d - wierzeholek odeisku
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Podczas indentacyi rejestrowano impulsy EAL ktore byty zgodne w czasie
s nieciaglosciami Krzywej obeiazania—odcigzania. Liczba impulsow EA byta
s reguly wigksza niz liczba zaburzen wykresu sily. Najwigksza liczba impulsow
sostala zarejestrowana podezas narastania obciazenia. a ich amplituda maksy-
malna 7 reguly przypadata na wartosé obeigzenia nieznacznie mnicjsza niz mak-
symalna. Zaobserwowano, z¢ nie zawsze najwigksza amplituda impulsu EA
preypada na najwigkszy  pin-up”™ na Krzywej obcigzenia. Przy  odeigzaniu
welebnika pojawia si¢ jeden lub seria impulsow EAL zwigzanych 7 relaksac)a
naprezen i powstawaniem lateralnych peknigc lub rozwarstwicn.

Liczba mmpulsow EA - zarejestrowanych podezas badania wzrasta wraz
¢ wiclkoscig obeiazenia. Oceniajac powierzchni¢ oraz przekrdj odeiskow, moz-
na stwierdzic. 12w podobnym stopniu wzrasta liczba uszkodzen. Przy czym
rozmiar peknigeia jest proporcjonalny do amplitudy impulsu EA. Na podstawice
porownania intensywnosci wystepowania impulsow EA oraz obecnoscet posliz-
2ow na Krzywe) obeigzanta wywnioskowano. iz peknigeia lateralne 1 skosne
objawiaja si¢ wickszymi amplitudami sygnatu niz peknigeia pronowe. Technika
pomiarow EA - okazala si¢ rowniez skuteczna do wykrywania rozwarstwicnia
materiatu. Indentacja na probee RE-Si przy obeigzeniu 100 mN wywotata jedy-
nie dwa uszkodzenia wewngtrz probhi. Zarejestrowane dwa impulsy EA odno-
sza ste niewatpliwie do tych uszhkodzen. Ksztalty oraz czasy trwania kazdego
/- tyeh impulsow sq natyle rézne. z¢ mozna im przypisac odmienne rodzaje
uszkodzen.

7 analizy Krzywe) obciazania welebnika oraz sygnalow EA w dziedzinie
czasu mozna stworzy¢ opis przebicgu uszkadzania. Przy zwigkszaniu obcigzenia
najpicrw peka warstwa wicrzchnia i powstaja glebokic pionowe peknigeia, wi-
docne na powierzchni probki. Nastepnic rozwijajg si¢ szezeliny wewnetrzne:
pionowe. lateralne oraz skosne. Ich powstawanie jest syenalizowane przez de-
(ekeje impulsow EA o naywigkszych amplitudach. Oderwanie wierzehnicj war-
stwy materiatu ub delaminacja migdzy warstwy a podlozem generuje sygnaly
EA o napmniejszych amplitudach. Podobnic ez rozkruszanic materiatu jest 7ro-
dlem stabyeh tmpulsow EAL Procesowi odeigzania towarzyszy  powstawanic
uszhodzen. najezescic] wpostaci lateralnych peknigc lub rozwarstwicen.

Whioski

Badania opisane w pracy  zostaly wykonane na probkach krzemowej i sta-
lowe) 7 warstwa weglowy nalozong metodag RE PACVD. Indentacja byta metoda
sbadania odpornosci materiatu na naciski punktowe. a do oceny uszkodzen za-
stosowano rejestracie generowanych podezas badan sygnatow emisji akustycz-
nej. Analiza wynikow badan wykazata bardzo dobra Korclacje pomigdzy zareje-
strowanymi syenalami EA a liczba i rodzajem uszkodzen wywolanych indenta-
cjia. Mozliwe jest detektowanie w czasie zapocezatkowania peknigé oraz - okre-
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slenie ilosci i rodzaju najwiekszych uszkodzen powstajacych na powierzehni.
atakze w elebi probki. Metoda pomiardow EA sprawdza sie takze w wykrywaniu
uszhodzen wewnetrznych, wotym takze do oceny adhezji warstwy do podioza.
Badiny w pracy uklad: warstwa weglowa—stal nierdzewna jest klasyeznym
proyKladem materiatu do zastosowan biomedyeznych. Testy indentacji wykaza-
ly jego bardzo duza odpornosé na naciski punktowe i jest 1o przyktad dobrze
opracowanej technologii nakladania warstwy weglowej. istotne] w zastosow:t-
niach o najwy zs7yvm stopniu odpowiedzialnosci @ bezpicezenstwi.

Praca  ostala wykonana w  ramach  realizacji - grantu badawezego
nr4842/B/102/2010-39.

Bibliografia

L. Haiyang Zhou. Lei Xa. Akihisa Ogino. Masaki Nagatsu: Investigation into
the antibacterial prperty of carbon films Diamond & Related Materials 17
(2008). 1416 1419,

Narayan Roger 1.2 Nanostructured diamondlike carbon thin films for medi-

cal application. Material Science and Engineering C 25 (2005). 405 410.

3. Hauert Ri: An overview on the ribological behavior of diamond-like car
bon intechnical and medical application. ‘Tribologic International 37
(2004). 9911003,

4 Xu T. Pruitc L Diamond-like carbon coatings for orthopacdic application

an evaluation ol tribological performance. Journal of Material Science M-

tertals in Medicine 10 (1999). 83-90).

Kot M2 Deformacje i pekanic uktadow powloka-podloze przy obciazeniach

dziatajacych w styku skoncentrowanym. Tribologia 2010, nr 3.

6. Pigtkowska AL Pokorska L Analysis of AE-signal generated during the

19

N

7. 0i Hua Fan. Gracio J.. Nasar Ali. Percira . Comparaison of the adhesion
of diamond filsm deposited on different materials. Diamond and Retated
Materials 10 (2001). 797-802.

8. Detection of damages by the measurements of AL signals and MICTOSCOPIC
methods.,

Recenzent:
Dariusz BORONSKI



