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Nézev vynalezu:
Zpisob hodnoceni adheze funkéni vrstvy k
substratu s vyuZitim akustické emise

Anotace:

Zpiisob hodnoceni adheze funkéni vrstvy k substratu

s vyuzitim akustické emise vrypové zkousky pii
kontinualnim monitorovani a zaznamu zat&¢Zné sily a
polohy nanoindentoru (4) vzhledem k testované vrstveé
(52) zkugebniho t&lesa (5) a snimani akustické emise
nanoindenta&niho procesu, jehoZ podstata spociva v tom,
7e v fizeném pribéhu nanoindentace se soutasn¢ sleduji
jednak udaje z provadéné vrypové zkousky zahrnujici
zavislosti hloubky vrypu na velikosti zat€Zové sily
pusobici na nanoindentor (4) po cel¢ déice vrypoveé
zkousky a jednak se detekuje akusticka emise
probihajiciho procesu, pficemZ se ziskané udaje prabézné
transformuji do grafickych ztvarnéni vzdjemng
nezavislych datovych soubort, které se nésledné spolecné
s mikrosnimky ryhy vrypu zkompletuji vzhledem

k okamZiku zahajeni vrypové zkousky, nadeZ se
vyhodnocenim grafii stanovi kritickd mez soudrznosti
L mezi substratem (51) a povrchovou vrstvou (52)
zkudebniho télesa (5).
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Zpiisob hodnoceni adheze funkéni vrstvy K substratu s vyuzitim akustické emise

Oblast techniky

Vynalez spada do oblasti zkoumani fyzikalné—technickych vlastnosti pevnych materiald v Systé-
mu substrat-tenka vrstva pouzitim mechanického namahani vrypovou zkouskou (scratch testem)
a akustické odezvy na toto namahani, jejimz vyhodnocenim s vyuZitim rychlého velkokapacitni-
ho zaznamu akustické emise generované pfi poskozovani vrstvy diamantovym hrotem pfi této
zkousce lIze stanovit adhezni vlastnosti tohoto systému v definovaném prostiedi.

Dosavadni stav techniky

PouZivanim tenkych vrstev o tloust’ce v ¥adu desitek nm a¥ Jjednotek pm je snaha vylepsit nebo
pozménit zejména povrchové vlastnosti substratd, tj. materiald polotovard pouzivanych pro vyro-
bu soutéstek riiznych strojii, pkistroji nebo agregatii anebo finalnich produktii. Substratem jsou
napf. kovy polovodice, sklo, mineraly a organické materialy; vrstvy jsou napf. kovové, magne-
tické, dielektrické, transparentni optické (filtry, zrcadla), pasivaéni, kluzné, protektivni, organic-
ké, lékarské apod. a pouZivaji se napt. na elektronické a optické souCastky, v tribologickych apli-
kacich (soutastky s vysokou unosnosti a ot&ruvzdornosti, dobrymi kluznymi vlastnostmi), jako
dekorativni vrstvy na bizuterii, v 1ékafstvi jako antibakterialni a antivirové vrstvy v nemocnicich,
apod. V zavislosti na zpisobu depozice je systém substrat-tenka vrstva v ur&itém rozsahu pro-
voznich podminek v metastabilnim stavu, protoZe depozici se iniciuje koexistence materialé rtiz-
nych fyzikalnich vlastnosti. Mirou této koexistence a zakladni podminkou aplikovatelnosti dané-
ho systému substrat—tenka vrstva je adheze, tj. soudrznost vrstvy a substratu.

Laboratorni metodou pro vyzkum adheze je vrypové zkouska (scratch test). Tato metoda, ktera je
pfedmétem né&kolika norem, spociva v pohybu diamantového hrotu ve sméru rovnob&iném
s povrchem vrstvy a jeho sou¢asném normalovém zat&Zovani plynule se zvy3ujici silou, pfi¢emz
hrot pronika do povrchu vrstvy. V okoli hrotu (indentoru) se tak generuje pnuti, které zplisobuje
plastickou deformaci, pfipadné kiehky lom ve vrstvé v okoli pohybujiciho se hrotu, za nimz se
timto na povrchu vrstvy vytvafi ryha, tedy vryp. Realné poskozeni vzorku je kombinaci tvarného
a kiehkého mechanizmu poskozeni podle aktualnich mechanickych vlastnosti vrstvy, rozhrani se
substratem i samotného substratu. Adhezni poruseni vzniké pii odtr¥eni vrstvy od substrétu inici-
ovaném na rozhrani vrstva—substrat, a to na rozdil od kohezivniho poruSeni, které je zpisobeno
ztratou soudrZnosti uvnitf vrstvy. Kritickd hodnota zatéZné normalové sily, pfi niz dojde
k takovémuto poSkozeni soudrznosti systému substrat—tenk4 vrstva, se nazyva kritické zatizeni
Lca a je pouZivana jako mira adheze dané vrstvy. ZkuSebni zatizeni pro provadéni vrypové
zkouSky jsou popsina napiiklad ve spisech US 2006/150710 Al, JP4-331354A a
GB 2 475 683 A. Metody pro vyhodnoceni vrypové zkou8ky jsou uvedeny naptiklad ve spisech
WO 96/10 737, US 2003/0183021 A1 a US 2009/0145208 A1.

Problematice pozorovani riznych systémi substrat—tenka vrstva, faktorim ovliviiujicim posko-
zeni vrstvy a modelovani riznych typi poskozeni Je rovnéZ vénovana fada publikaci, napfiklad:
Rickerby D. S., Surf. Coat. Technol., 36 (1988) 541; Thouless M. D., Thin soid films, 181 (1989)
397; Bull S. J., Surf. Coat. Technol., 50 (1991) 25; Bull S. J., Tribol. Int. 7 (1987) 491; Xie Y.,
Hawthorne H. M., Surf. Coat. Technol. 155 (2002) 121; Jacobs R., Menerve J., Dyson G., et al.,
Surf. Coat. Technol., 174-175 (2003) 1008; Zhang S., Sun D., Fu Y., Du H., Surf, Coat. Tech-
nol., 198 (2005) 74; Bull S. J., Berasetegui E. G., Tribol. Int., 39 (2006) 99; Crombez R., McMi-
nis J., Veerasamy V. S., Shen W., Tribol. Int., 44 (2011) 55; Topi¢ M., Favaro G., Bucher R.,
Surf. Coat. Technol., 205 (2011) 4784.

Nejjednodussi vyhodnoceni kvality vrstev a povlaki vychédzi z mikroskopického pozorovani
morfologie ryhy. Pii pouziti hrotu s polomérem zaobleni fadu stovek Um aZ mm a maximalni
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zatézovaci sile az kN postatuje vhodna reflexni mikroskopie a nékolikasetnasobné zvétseni. Kri-
ticka zatizeni jsou poté uréovana podle nékolika kritérii, naptiklad pfi analyze svételnym mikro-
skopem jsou urena mista, kde vznikla jednak prvni porueni vrstvy ve forme Sikmych trhlinek
nebo paralelnich &i ptiénych obloukovych trhlin nebo dokonce odstipavani vrstvy, jednak poru-
Seni vrstvy pronikajici do hloubky nebo mimo ryhu vrypu a jednak adhezivni poruseni vrstvy
vétsiho rozsahu projevujici se odhalenim substratu. Nejsou-li poskozeni vrstvy velka, je presné
stanoveni okamziku poruseni adheze z morfologie ryhy zna¢né ovlivnéno lidskym faktorem a ke
studiu ryhy pak je nutné pouzivat velkych zvétseni, nejlépe snimki SEM (Scanning Electron
Microscope). Velmi obtizné je téZ toto stanoveni pro transparentni vrstvu na transparentnim sub-
stratu a pii nedostate¢ném kontrastu.

Dali vyhodnocovaci metodou je méfeni treci sily, pfipadné DSI (Depth Sensing Indentation)
technika, které simultanné k priibéhu scratch testu zaznamenavaji skokovou zménu koeficientu
tfeni, respektive skokovou zménu hloubky penetrace hrotu, a které jsou prezentované napfiklad
v Micro Materials Nano Test User Manual (2003). I tyto metody vak mohou selhat napf. pro
materialy, v nich vlivem vysokého tlaku dochazi k fazovym transformacim.

Ultrasonické metody jsou aplikovany zejména v defektoskopii a nedestruktivni diagnostice mate-
rialé. ZaloZeny jsou na aktivnim generovani akustickych signald a zkouma se vliv riznych defek-
td a poskozeni na 3ifeni téchto signali v materidlu. Vrypova zkouska je destruktivni zkouska
povrchu a celého prifezu vrstvy, pfi niz vznikaji pisobenim zatizeného pohybujiciho se hrotu
velké neelastické deformace ve formé kehkych trhlinek nebo tvarnych plastickych deformaci &i
vrasnéni. Cast uvolnéné elastické energie se pfi tom méni v akustickou energii, coZ se projevi
okamzitym skokovym vzriistem (pikem) signalu akustické emise. Ze znalosti rychlosti zatézova-
ni a rychlosti posuvu vzorku a zaznamu signalu akusticke emise lze urdit velikost kritického zati-
zeni (velikost normalového zatiZeni indentoru silou Fn), pfi némz vznika nevratné poskozeni
materidlu, tedy trhlinka. Urgity charakter akustické emise lze prifadit danému modelovému typu
poskozeni vrstvy. Ve spise WO 96/10 737 A1 je popséno vySetfeni napétového a deformacniho
pole Ramanovou spektroskopii v deformacni ryze vrypové zkousky, kdy ze zaznamii normalové
a tieci sily je skokové zméné tieci sily pfisouzeno poruseni koheze nebo adheze vrstvy k povrchu
substratu. Velikost normalové sily odpovidajici této skokové zméné je kritické zatiZeni, pfi némz
dochazi k uvedenému poruseni. Soudasné se sleduje téZ akustickd emise, kdy poruseni koheze
nebo adheze je detekovano téz skokovou zménou v jeji intenzité. Nevyhodou tohoto feSeni je
skute¢nost, Ze akusticka emise je pouze monitorovana, a neni tudiz mozné vylougit parazitni sig-
naly z okoli. V prezentovaném pfistroji je monitorovani akustické emise pouze podpirnou meto-
dou hlavni vyhodnocovaci metody, tedy zdznamu vyvoje, resp. skokové zmény tfeci sily. Po
skondeni experimentu neni mozné bez pouziti dalSich vyhodnocovacich metod v tomto spise
zminénych jednoznaéné prifadit skokové zmény akusticke emise okamziku poruseni adheze.

Jsou znamy i dalsi zpasoby sledovani akustickych spekter pfi provadéni vrypové zkousky. Jako
v uvedeném piipade WO 96/10 737 Al je sledovani pouhych akustickych spekter nedostacujici a
je nutné tato spektra zaznamenat, zpracovat a vyhodnotit. Naptiklad v publikacich: von Stebut J.,
Lapostolle F., Bucsa M., Vallen H., Surf. Coat. Technol., 116-119 (1999) 160.; Piotrkowski R.,
Gallego A., Castro E., et al., NDT&E Int., 38 (2005) 260., jsou prezentovany postupy, kdy rych-
lou Fourierovou transformaci jsou spektra redukovana transformovéana a nastavenim vhodnych
mezi pro amplitudu signalu je stanoven okamzik kritické meze zatizeni. Akusticka emise vrypové
zkougky je typicky nestacionarni proces charakteristicky koexistenci kratkodobych a dlouhodo-
bych deformagnich jevii. Vhodngjsi je proto vinova transformace, jak je uvedeno v publikacich:
Galego A., Gil J. F., Vico J. M., et al., Scripta Mater., 52 (2005) 1069; Galego A., Gil. . F,,
Castro E., Piotrkowski R., Surf. Coat. Technol., 201 (2007) 4743. Pii vyhodnoceni prostfednic-
tvim vlnové transformace se vyuzivaji grafy akustické energie a kumulativni akustické energie
v zévislosti na relativni pozici indentoru v délce ryhy v %. Jednotlivé akustické emisni udalosti
jsou pak mnohem zfetelngjsi, pfehledng;jsi a vhodn&;jsi k interpretaci. Vznik trhlinky je zazname-
nan jako vysoky pik v grafu akustické energie, jemuz piislusi v grafu kumulativni energie skoko-
vA zména. Alternativni monosti vyhodnoceni je izolace jednotlivych emisnich udalosti, resp.
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»hitl®, j. akustickych emisnich udélosti, jejichz amplituda ptekraduje jednu nebo vice predem
stanovenych Girovni, jak je naptiklad popsano v publikaci: Charvat V., Konstrukce ptipravku pro
ovefovani snimacl akustické emise, Diplom. prace, FSI VUT Brno (2011). Pfifazenim Sasové
osy akustického signélu k Sasové ose testu, tedy k presné poloze hrotu v longitudinalnim sméru,
Ize kazdému hitu pfifadit polohu indentoru a tudiz velikost normalového zati¥eni hrotu Fn, pri
némz vznikaji nevratna poskozeni vzorku. Kritickym bodem této metody je ptesné pifazeni po-
¢atki obou Casovych os, tj. potatku vrypové zkousky a po&atku sniméani akustické emise.

Je rovné€Z znamo zafizeni na hodnoceni odolnosti vrstev a povlakid pomoci analyzy akustické
emise vrypové zkousky dle spisu CZ 24 491 U1, obsahujici nanoindenta¢ni jednotku, ktera je
spojena s fidici jednotkou a je vybavena hrotovym indentorem, k némuz kolmo je na drziku
umisténo zkuSebni téleso sestavajici ze substratu a deponované vrstvy. V oblasti ulozeni zkuseb-
niho t€lesa je umistén senzor akustické emise, ktery je opatfeny piezoelektrickym krystalem a je
propojeny s analyztorem vybavenym analogové—digitalnim ptevodnikem pro kontinualni vzor-
kovani snimané akustické emise. Pfevodnik je propojen s Fidici jednotkou pro spousténi a vypi-
nani vrypové zkousky a synchronni spousténi a vypinani zaznamu akustické emise digitalizované
v analyzétoru a s velkokapacitni pamé&tovou jednotkou pro zdznam digitalizované akustické emi-
se soucasn¢ se zdznamem priibéhu normalové zatézné sily Fn piislusné vrypové zkousky. Konfi-
gurace tohoto zafizeni vSak umoziuje pouze indikaci prvni trhlinky na pogatku vrypového testu,
ale neumoziiuje stanoveni kritické meze adhezniho poruseni Lcy, tj. pfekonani adheznich sil dri-
cich pfi sobé substrat a vrstvu, které se projevuje v podstaté az na konci testu.

Cilem pfedkladaného vynalezu je pfedstavit takovou konfiguraci experimentu, ktera pti provadg-
ni vrypové zkousky umoZiiuje prostrednictvim synchronizovaného ziznamu zaté¥ovéani vzorku a
akustické emise stanoveni kritické meze adhezniho poruseni Lc, s dostateénou citlivosti a pies-
nosti. Kvantifikace kritické meze adhezniho porugeni Ly vrypové zkousky pak vychazi ze za-
znamu a dodate¢ného vyhodnoceni akustické emise, pri¢emZ zaznam akustické emise 1ze mno-
hokrét za pouziti riznych kritérii opakované analyzovat. Potvrzeni Jjednoznaéného ptifazeni piku
ke kritické mezi je dokumentovano mikroskopickym snimkem.

Podstata vyndlezu

Stanoveného cile je dosazeno vynalezem, kterym je zpiisob hodnoceni adheze funkéni vrstvy
k substratu s vyuZitim akustické emise vrypové zkousky pii kontinulnim monitorovéni a zézna-
mu zatézné sily a polohy nanoindentoru vzhledem k testované vrstvé zkusebniho télesa a snimdni
akustické emise nanoindenta&niho procesu, jehoz podstata spociva v tom, Ze v Fizeném priib&éhu
nanoindentace se soucasné sleduji jednak idaje z provadéné vrypové zkousky zahrnujici zavis-
losti hloubky vrypu na velikosti zatézové sily piisobici na nanoindentor po celé délce vrypové
zkousky a jednak se detekuje akusticka emise probihajiciho procesu, pfitemz se ziskané udaje
pribézné transformuji do grafickych ztvarnéni vzajemné nezavislych datovych soubort, které se
nasledné spole¢né s mikrosnimky ryhy vrypu zkompletuji vzhledem k okamziku zahjeni vrypo-
ve zkousky, nafeZ se vyhodnocenim grafii stanovi kriticka mez soudrznosti Lca mezi substratem
a povrchovou vrstvou zkusebniho t&lesa.

Novym vynélezem se dosahuje oproti stavajicimu stavu techniky vys$iho G&inku v tom, Ze akus-
ticka emise je okamZitou soudasnou reakci namahaného materialu na ptekroceni urgité meze jeho
odolnosti na rozdil od jinych uZivanych laboratornich metod, kdy mezi okamZikem poruseni ad-
heze a skokovou odezvou méfené velidiny, napt. hloubky penetrace pfi pouziti metody DSI, nebo
zvy3eni koeficientu tfeni po odloupnuti vrstvy, ubghne obtizné stanovitelna délka asové prodle-
vy, béhem které se pti vrypové zkousce nadale zvySuje normélova sila F,. V ptedkladaném pi-
pade se jedna o kritické mezni zatizeni systému vrstva—substrit oznadené Jjako Lca, kdy je poru-
Sena adheze vrstvy k substratu. Odolnost proti takovému poskozeni, resp. kvalita adheze vrstvy
k substratu, se tim dé kvantifikovat pro riizné systémy vrstva—substrat s implikaci &im vétsi Ly,
tim lepsi adheze. ProtoZe akustickd emise Je okamzZitou odezvou materiélu, neni mezi porusenim
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adheze a méfenou velitinou asové prodleva a stanoveni kritické meze Lc, je presnéjsi. Tim, Ze
je umoznén zaznam akustické emise s dostate¢nou citlivosti, pfesnosti a celistvosti a soucasné je
provedena synchronizace zatéZovani vzorku a sniméani akustické emise, a to s pfesnym pfifaze-
nim po&étku &asové osy zdznamu polohy zatiZeného hrotu v pribéhu jeho drdhy k pocatku caso-
vé osy zaznamu akustické emise, je mozné, pripadné s pomoci mikroskopického hodnoceni, eli-
minovat ,,fale$né piky“ v zdznamu akustické emise, a to uz zcela mimo dobu a misto provedené-
ho experimentu.

Objasnéni vykresu

Konkrétni ptiklad provedeni vynalezu je schematicky zndzornén na pfipojenych vykresech, kde

obr. 1 je blokové schéma zafizeni pro hodnoceni adheze funkéni vrstvy k substratu s vyuzitim
akustické emise a

obr. 2 je modelovy piiklad vyuziti akustické emise pro kvantifikaci vysledku vrypové zkousky
tenké vrstvy, kde

obr. 2a) je graf DSI se zaznamem vrypové zkousky,
obr. 2b) je znazornéni spoustéciho signalu pro start analyzatoru,

obr. 2¢) je pribéh akustické emise vrypové zkousky graficky ztvarnény z digitalniho zaznamu
potizeného pfi zesileni 20 dB,

obr. 2d) je mikrosnimek ryhy vrypu s vyzna&enim kritické meze Lca poruseni adheze.
Vykres, ktery znazoriiuje schematickou konstrukei zafizeni tykajici vynalezu, a nasledné popsany

piiklad jeho konkrétniho provedeni a zpiisobu hodnoceni v Zadném piipadé neomezuji rozsah
ochrany uvedeny v definici, ale jen objasiiuji podstatu vynalezu.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Zafizeni k provadéni zpiisobu podle vynalezu obsahuje nanoindenta¢ni jednotku 1, ktera je ulo-
ena v izolované skiini 3, v niz je udrzovano definované zkusebni prostedi, zejména stabilni
teplota a vlhkost vzduchu, a ktera je spojena s programovatelnou fidici jednotkou 2.

Nanoindentaéni jednotka 1 sestdva z pasivniho dilu 11 a protilehlého aktivniho dilu 12. Aktivni
dil 12 je tvoten vertikalng situovanou kyvnou ty¢i 121, ktera je svym hornim koncem uchycena
v civee 122 kluzng ulozené v permanentnim magnetu 123. Za Gi¢elem zajisténi stabilni vertikalni
polohy kyvné ty¢e 121 je u jejiho spodniho konce umisténo balanéni zavazi 124 a kapacitni tlu-
mi& 125 chvéni. V horni &asti je kyvna ty& 121 vedena pfes omezovac 126 pohybu a je vybavena
kloubem 127, realizovanym ve form& dvou zkfizenych pruzin, ktery transformuje bez tfeni elek-
tromagnetickou silu z civky 122 v horizontalni normalovou silu Fn pUsobici na nanoindentor 4.
Ve stredni &asti kyvné tyée 121 je upevnéna upinka 128, ktera je opatiena kapacitnim snimalem
129, realizovanym ve formé& deskového kondenzatoru s vertikalng situovanymi deskami, a ve
které je vyjimatelng uchycen nanoindentor 4 tak, Ze jeho hrot je situovan v horizontalni roving.
Protilehle nanoindentoru 4 je ve skiini 3 ustaven pasivni dil 11 nanoindentaéni jednotky 1, ktery
je tvofen drzakem 111, na némZ je pomoci pfipravku 112 vybaveného snimaéem 1121 akustické
emise uchyceno zku$ebni téleso 5 tvorené substratem 51 a na ném nanesenou testovanou vrstvou
52.

Ridici jednotka 2 sestava z centrlniho procesorového bloku 21, realizovaného napiiklad fidicim
poditadem vybavenym monitorem 211 a tiskarnou 212, a na n&j napojenych vykonného bloku 22,
zpétnovazebniho bloku 23 a translaéniho bloku 24. Vykonny blok 22 je dale propojen s civkou
122, zpétnovazebni blok 23 s kapacitnim snimagem 129 aktivniho dilu 12 nanoindenta¢ni jednot-
ky 1 a transla¢ni blok 24 s pasivnim dilem 11 nanoindentaéni jednotky 1. Procesorovy blok 21 je
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dale propojen s analyzatorem 6 vybavenym A/D prevodnikem 61, ktery je jednak pres déli¢ 7
elektrického signalu propojen se snimatem 1121 akustické emise pasivniho dilu 11 nanoinden-
taéni jednotky 1 a jednak s pamétovou jednotkou 8, naptiklad pogitadem, notebookem nebo ji-
nym velkokapacitnim paméfovym zafizenim obsahujicim pevny pienosny disk.

Vlastni Cinnost nanoindentaéniho zafizeni spodiva v tom, Ze pied spusténim nanoindentace se
pasivni dil 11 s upevnénym zkuSebnim télesem 5 nastavi v roving kolmé k nanoindentoru 4 tak,
aby se hrot nanoindentoru 4 dotykal povrchu zkusebni vrstvy 52. V této poloze se pasivni dil 11
zafixuje. Pfi vlastni nanoindentaci nanoindentor 4 vnika do testované vrstvy 52 zkuSebniho t&lesa
5 vlivem zvySujici se sily vyvijené zvySujicim se proudem v civce 122. Priibéh nanoindentace je
fizen centralnim procesorovym blokem 21, pfidemz zvySovani proudu v civee 122 je podle pro-
gramu z procesorového bloku 21 realizovano vykonnym blokem 22. Ve zpétnovazebnim bloku
23 se pak v priibéhu nanoindentace elektricky signal transformuje z kapacitniho snimaée 129 na
hloubku penetrace. V procesorovém bloku 21 se z hodnot velikosti proudu z vykonného bloku 22
stanovuje okamzita velikost normélové sily na nanoindentor 4 a spolené s hloubkou penetrace
ze zpétnovazebniho bloku 23 se vykresluji na monitoru, ptipadné na tiskarng procesorového blo-
ku 21 do grafu DSI, znizorngném na obr. 2a). Soucasné s vyie uvedenymi Sinnostmi je odezva
testovaného materidlu ve formé kmitd s frekvenci v akustické oblasti generovanych v priibéhu
nanoindentace transformovana snimaem 1121 akustické emise pasivniho dilu 11 na elektricky
signal, ktery je v déli¢i 7 rozdélen na dva a vice, s vyhodou Ctyfi, paralelni signaly, které jsou
v analyzatoru 6 nezavisle na sob& zesileny vrozsahu 0 az 80 dB a A/D pfevodnikem 61
v digitalizovaném tvaru kontinualng prenseny do pamétové jednotky 8, a to ve formé vzijemng
nezavislych datovych soubori. Tyto soubory se pak zpracovavaji v pamétové jednotce 8 podle
vhodného software aZ po ukondeni vrypové zkousky nezavisle na dobé a mistd jejiho provedeni.
Jedna z moznosti vizualizace akustické emise je graf uvedeny na obr. 2¢). Vrypova zkouska je
modifikaci vySe popsané nanoindentace, kdy soudasné s poSatkem nanoindentace se do rovno-
mérného pohybu Fizeného translaénim blokem 24 v roviné kolmé k nanoindentoru 4 uvede pa-
sivni dil 11. Synchronizace po¢atku zkousky s po&atkem zdznamu akustické emise je zajisténa
napétovym signalem +5V vyslanym procesorovym blokem 21 do analyzitoru 6, jak je patrné
z obr. 2b). Po skon¢eni zkousky je mozné na povrchu testované vrstvy 52 pozorovat, snimkovat a
hodnotit vryp pomoci optické nebo SEM mikroskopie, co je dokazovano na obr. 2d) snimkem
z konfokalniho mikroskopu. Po&atek odloupnuti vrstvy 52 oznageny Lca, tj. okamzik poruseni
Jeji adheze k substratu 51, souhlasi s prvni velkou akustickou udélosti (pikem) na obr. 2¢).

Konkrétni ptiklad vyuziti akustické emise ke kvantifikaci adheze Jje zndzornén na obr. 2, kde jsou
vesker¢ ziskané udaje z provadéné vrypové zkousky vyrovnany na stejny zacatek 0 zkousky.
Jako obr. 2a) je znazornén graf DSI z procesorového bloku 21 se zdznamem vrypové zkousky,
pod grafem DSI je jako obr. 2b) znazorn&n spoustéci signal +5V pro start analyzatoru 6 pro digi-
talni zdznam akustické emise se zesilenim 20dB, jejiz pribéh je ve form& grafu zpracovaného
pomoci software zndzornén na obr. 2¢). Mikrosnimek ryhy vrypu, na némz Je vyznacena kriticka
mez Lea poruseni adheze je zafazen jako obr. 2d). Z vyhodnoceni obr. 2 plyne, Ze prvni velky pik
v tomto zaznamu nastal ve 36 s (~36000 ms) od za&atku vrypové zkousky, coz pfesné odpovida
kritické mezi Lca na snimku z konfokalniho mikroskopu dokumentujicim poruseni adheze vrstvy
k substratu a hodnot& Lcs ~228 mN odeétené z grafu DSI. Skokov4 zména v penetracni kiivce
grafu DSI nastava pfiblizng o 1000 ms pozdgji, coz odpovida hodnot& Lcs ~ 236 mN. Tento roz-
dil je zptisoben urditou dobou mezi prasknutim v mezivrstvé systému vrstva-substrat, tedy poru-
Senim adheze, a poklesem hrotu nanoindentoru 4 do prohlubné po odloupnuté vrstvé.

Akusticka udalost generovana timto prasknutim zadnou prodlevu nema, protoZe je okamzitym
doprovodnym jevem vzniku trhlinky. To je vyhodou a zéroveii kvantitativnim zpfesngnim vy-
hodnocovani adheze pomoci akustické emise. Podobnou prodlevu ma zji§tovani Lca pomoci
skokové zmény v hodnotg tfeci sily piisobici na nanoindentor, protoZe zména je zaznamenana a7
na poskozeném povrchu po odloupnuti funkéni vrstvy. Navic u nékterych vrstev vznika
v pribéhu testu stick-slip, tj. zaboteni a nasledné poskodeni hrotu nanoindentoru, coZ zpisobuje
velky ,.Sum® v zaznamenavaném grafu teci sily anebo hloubky penetrace u DSI metody. Vyhod-
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nocenim akustické emise se tento jev d4 eliminovat, protoZe uvolnéna energie pii poruseni adhe-
ze je mnohem v&tsi nez pii stick—slip nebo vzniku mikrotrhlinek v pribehu zkousky.

Z toho je patrné, Ze vyuziti akustické emise jednoznaéné zptestiuje kvantitativni vysledky vrypo-
vych zkousek adheze. Proto standardni metodé mikroskopického pozorovani vrypu po skon¢eni
zkousky je jednak objektivngjsi, nebot’ vyluduje lidsky faktor v podob€ kvality oka ptipadn¢ os-
trosti snimku pfi vyhodnoceni zkousky, jednak umoziiuje hodnotit i vrypové zkousky trans-
parentnich vrstev, kde mikroskopické vyhodnocovani selhava.

Priimyslova vyuzZitelnost

Zpisob hodnoceni adheze funkéni vrstvy k substrétu s vyuZitim akustické emise podle vynalezu
je vyuzitelné pro zkusebnictvi riznych primyslovych obord, kde je nutné pfesné kvantitativni
hodnoceni adheze povrchovych vrstev materidli pomoci kritické meze Lca. Ve strojirenstvi,
napt. v automobilovém priimyslu, se jedna o nosné vrstvy DLC, pfipadné vrstvy na bazi karbidl
nebo nitridi kovi s dobrymi kluznymi a ot&ruvzdornymi vlastnostmi, odolné dynamickému zati-
zeni v provozu. V elektrotechnice a elektronice jsou to protektivni a pasivacni mechanicky nama-
hané vrstvy, napt. z SiO,. V optickém primyslu jsou funk&nimi vrstvami na bazi napf. oxidi
pokryvéany optické prvky reflexnimi nebo antireflexnimi vrstvami, které zejména v armadni opti-
ce museji byt otéruvzdorné. Ve vétsiné pripadi se jednd o prihledné systémy vrstva—substrat.
Predlozeny zptsob hodnoceni adheze funkéni vrstvy k substratu s vyuZitim akustické emise je
perspektivni pro zvyseni kvality povlakovanych optickych a tribologickych prvkii.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob hodnoceni adheze funkéni vrstvy k substratu s vyuZitim akustické emise vrypové
zkousky pfi kontinualnim monitorovani a zdznamu zat€Zné sily a polohy nanoindentoru (4)
vzhledem k testované vrstvé (52) zkusebniho télesa (5) a sniméani akustické emise nanoindentac-
niho procesu, vyznadujici se tim, Ze v fizeném priibéhu nanoindentace se souCasné
sleduji jednak Gidaje z provad&né vrypové zkousky zahrnujici zavislosti hloubky vrypu na veli-
Kosti zat&ové sily piisobici na nanoindentor (4) po celé délce vrypove zkousky a jednak se dete-
kuje akusticka emise probihajiciho procesu, pfiemz se ziskané (daje prub&zné transformuji do
grafickych ztvarnéni vzajemné nezavislych datovych souborti, které se nasledné spolecné
s mikrosnimky ryhy vrypu zkompletuji vzhledem k okamZiku zahdjeni vrypové zkousky, naCeZ
se vyhodnocenim grafii stanovi kriticka mez soudrznosti Lca mezi substratem (51) a povrchovou
vrstvou (52) zkusebniho t€lesa (5).

2 vykresy
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