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Vlastnosti tenkych vrstev je mozné pozorovat pomoci indentacéni zkousky. Tato zkouska je
nedestruktivni a ,m0zZe ndm fici mnoho informaci o materidlu, modulu pruznosti a podobné.
Béhem indentace dochazi k plastické deformaci zkoumaného vzorku, kterd je zdrojem
akustické emise. Tato akustickda emise mliZe byt zaznamendna pomoci piezoelektrického
senzoru a dat nam dalSi vlastnosti zkoumaného materidlu. Akustickou emisi je vhodné
studovat, protoze ndm muze predat informace ohledné materialu, které nejsou mozné okem
pozorovatelné. Zaroven nas mlze akustickd emise varovat pred vznikem vad a jejich Sifenim
v materialu.

V ramci této bakalarské byly méreny tenké vrstvy rlznych tvrzenych i netvrzenych skel za
pomoci indentacéni zkousky. Jako zdroj akustické emise slouZila mikro-indentaéni zkouska.
Z naméreného signalu byly uspésné vyhodnoceny parametry, které byly nasledné porovnany

mezi sebou.
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Abstract:

The properties of thin films can be observed using an indentation test. This test is non-
destructive and can tell us a lot of information about material, modulus of elasticity and
etcetera. During indentation, plastic deformation of examined sample occurs, which is source
of acoustic emission. This acoustic emission can be recorded using a piezoelectric sensor and
can give us some properties of the investigated material. It is advisable to study the acoustic
emission, because it can give us information about the material that is not observable to the
naked eye. At the same time, acoustic emission can warn us of defects and their spread in the
material.

Within this bachelor, thin layers of various tempered and unhardened glasses were measured
with the help of an indentation test. The micro-indentation test served as a source of acoustic
emission. The parameters were successfully evaluated from the measured signal, which were

then compared with each other.
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Uvod

Pocatky skla sahaji az do doby Mezopotamie, kde se z néj vyrabély ozdobné koralky do Sperkl
a amulet(l. Velky pokrok ve vyrobé udélali Rimané, ktefi vytvareli sklo riiznobarevné, riizné prihledné,
nebo Ciré. V dobé helénské byla technologie zpracovani skla obohacena o vyrobu ¢isi. BEhem 12. stoleti
naslo sklo vyuZiti v oknech chram( a katedral ve formé vitrazi. Do Cech se sklo dostalo ve 14. stoleti a
Cesky kFistal se proslavil v stoletim Sestnactém. S nastupem 19. stoleti pfisla na fadu masova tovarni
vyroba tabulového skla. Sklo si naslo uplatnéni v mnoha oblastech: od technologii, stavebnictvi,

potravinarstvi, po védni obory ¢i optiku.

Kremicita skla jsou prusvitna, priihlednd, tvrda, odolna proti opotfebeni a pfevazné chemicky inertni.
Je moziné je témér libovolné tvarovat, brousit, barvit ¢i zdobit. Diky témto vlastnostem ma sklo Siroké
pouziti. Uchovavani chemickych latek v barikach a zkumavkach, laboratorni skla, skladovani potravin,
skla oken, sklenéné panely do dvefi, zrcadla, rlizné sklenéné doplrky v bytech ¢i sklenice —to je jen par
ukazek kde se sklo pouziva. Nejproblematicté;jsi vlastnosti skla je jeho kiehkost, kvli niz pfi jeho rozbiti
vznikaji ostré stiepy. Tyto problémy se daji snadno odstranit pomoci tvrzeni, které na povrchu vytvori

vrstvu s prebytecnym napétim, a tim zajisti vétsi tvrdost skla.

Sklo se m{ize tvrdit pomoci kaleni, nebo chemickym tvrzenim skla. Tvrzend skla navazuji na masivni

v s

je sklo, nedilnou soucasti. Tvrzené sklo ma zvySenou mechanickou a termickou odolnost.

Prace se bude zaméfrovat na jednu z dulezZitych vlastnosti tvrzeného skla — tvrdost. Tvrdost je
mechanicka vlastnost materialu vyjadtujici odpor proti vnikani ciziho télesa. Jedna z vlastnosti, které
je dobré védét o tvrzeném skle. Jednou z metod zkoumani tvrdosti materialu se nazyva indentace a je
provadéna pomoci vtiskavani hrotu indentoru do zkoumaného materidlu. Pouzivané metody maji
rGzné varianty jako naptiklad metoda Vickersova, Brinellova nebo Rocwellova. Indentacni zkouska ma
velikou vyhodu vtom, Ze je provadéna velmi lokalné. Pro méreni této bakaldiské prace se ofSe
indentacni zkouska nehodi, kvili pfilis velké hloubce indentace, a proto byla pro zjistovani tvrdosti skla

pouzita mikro-indentacéni zkouska, pfi které je indentacni hrot vtlacovan pouze do svrchni vrstvy skla.

Pti plastické deformaci béhem indentacni zkousky vznika ve skle akusticka emise. Ta nam mize fici
dalsi informace o tom, co se déje uvniti skla béhem méreni. Mnohé z téchto zmén nejsou pouhym
okem viditelné a mohou byt téZko pozorovatelné i pod mikroskopem. Proto byla u méfeni pouZita
detekce akustické emise. Samotna detekce akustické emise bez indentacni zkousky je nedestruktivni

méreni, a proto se mlze kuprikladu pouZit jako prevence ve vyrobnim procesu.



Cilem této bakalarské prace je zaméfit se na akustickou emisi rlizné tvrzenych sklech, ktera je
generovana pfi mikro-indentacni zkousSce. Prace pozoruje vliv tvrzeni na vznik akustické emise a na

vlastnosti skla.

Prace zacina teoretickou casti, kde se v kapitolach 1 aZ 3 popisuji tvrzena skla a jejich vyroba. Tématem
druhé kapitoly je mikro-indentaci. Treti kapitola se zabyva akustickou emisi. Kapitola pojednava o jejim
vyskytu, Sifeni a zakladnich parametrech naméreného signalu. Druha c¢ast prace je prakticka.
V kapitole 4 je popsano méfici zafizeni, jeho princip a pouZiti pfi méreni. Pata kapitola pojednava o
pouzitych druzich vzorku skla, zplUsobu jejich opracovani a méreni. Kapitoly 6 a 7. se zabyvaji
vyhodnocenim namérenych vysledk(l. Porovnavaji namérend data a hledaji spole¢né i odlisné

souvislosti v chemicky tvrzenych sklech a jejich dobou tvrzeni.



1 Tvrzené sklo

Bavime-li se o skle, pak mame na mysli homogenni, amorfni pevnou latku, jejiz hlavni slozkou je oxid
kfemicity. Sklo se vyrabi tavenim kiemicitého sklarského pisku s pfidanim uhlicitanu draselného,
popfripadé dalSich primési pro snadnéjsi taveni ¢i ziskani unikatnich vlastnosti. Jak jiz bylo zminéno
v Uvodu, sklo ma opravdu Siroké vyuziti. Pouziva se napriklad v chemickém, stavebnim, |ékarském,
potravinarském, ale i automobilovém primyslu. Jeho schopnost propoustét svétlo, moznost obarveni,
schopnost dosahnout libovolného tvaru, chemicka inertnost ¢i optické vlastnosti umoznuji Siroké pole
pUsobnosti. U skla je jednim z nejvétsiho omezeni jeho kiehkost a s ni i spojeny rozpad skla na strepy.
Tento nedostatek se ale da odstranit pomoci tvrzeni skla. Takto upravené sklo dosahuje
mnohondsobné vyssi pevnosti a tvrdosti. Stvrzenym sklem se mlzieme setkat tfeba ve formé
ochranného skla na mobilni telefony. Dale se tvrzené sklo vyuzivad u rdznych u rGznych doplniki
domadcnosti, jako jsou napftiklad vyplné dvefi, desky stolll nebo sklenéné police. Tvrzené sklo taktéz
rozsitilo své uplatnéni kupfikladu ve stavebnictvi, kde se pouziva pro neramové stavby, konstrukéné
zatiZzené aplikace ¢i na mistech, kde by se po narazu ¢lovéka stalo pouZiti bézného skla nebezpecnym.
Z firem zabyvajicich se tvrzenym sklem mUZeme jmenovat Corning, Vitro nebo Nilkin. Aktudlné se
vyuziva tepelné a chemické tvrzeni skla, pficemz chemické tvrzeni skla pomoci iontové vymény zacina
zvySovat moznosti svého uplatnéni. Nejznaméjsi tvrzena skla jsou naptiklad Gorila glass od firmy

Corning, Dragontail od firmy Asahi Glass nebo Impact protector od Rhinoshield.

1.1 Pevnost skla

Nejprve je nutné fici, Ze, neni mozné se bavit o pevnosti skla, aniz bychom neznali zakladni koncept
tvrdosti skla. Béhem zkousek tvrdosti skla nastava casto déj, kdy sklo praskne, aniz by doslo
k jakémukoliv jeho prohnuti. Pfi vykresleni zavislosti napéti o na deformaci € béhem napétové zkousky
skla ji ziskana linearni zavislost az do bodu zlomu (viz obr. 1), kdy se sklo zlomi. Tohle selhani skla

vyznaceno svislou ¢arou.
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&

Obr. 1: Napétova zkouska skla



Pevnost skla je vysledkem interakce povrchu skla s jeho okolim. Existuji dva zakladni koncepty, které

je potfeba pochopit.

Prvni poukazuje na to, Ze povrchové vady jsou zodpovédné za nahly zlom a nizkou pevnost skla, jez ma
byt v porovnani s teoretickou hodnotou ma byt mnohondsobné vétsi. Druhy koncept fikda, Ze vady
povrchu mohou reagovat s prostiredim, a vést tak k rdstu prasklin nachazejici se pod kritickou

hodnotou, které jsou zodpovédné za opozdény lom.

Jako pevnost skla bude povazovano napéti o), potfebné pro prasknuti skla. Hlavni faktory, které
ovliviuji pevnost skla a zplsobuji tak jeho velky rozsah, mohou byt povrchové vlastnosti skla, nebo
prostredi ve kterém se sklo nachazi. Budeme-li uvaZovat teoretickou pevnost skla jako pevnou latku,

muiZeme poté definovat pevnost skla pomoci vztahu

Orh = o (1)
0

kde E je Youngiv modul pruZnosti, y; je energie povrchu a 1y je rovnovaina vzdalenost mezi atomy
materialu. Pro sodnovépenaté sklo odpovida teoreticka pevnost skla 3500 MPa. Experimentalné

namérena hodnota se ale pohybuje mezi 50 a 100 MPa.

Rozdil téchto dvou hodnot je zplsoben pritomnosti vad v povrchu skla. Ty funguji jako nasobice napéti,
takZe pUsobici tahové napéti je zndsobeno na Cele trhliny az na hodnotu teoretické pevnosti skla a tim

zpUsobi prasknuti skla.

2b
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Obr. 2: Ovalna vada uvnitr skla pod tahovym napétim.



Ingnis ve své literature [10] popisuje dlivod, proc je toto mozné. Budeme-li uvaZzovat vadu ovalného
tvaru (viz obr. 2) s osami 2b a 2c, na kterou bude pUsobit napéti g,, pak miZzeme napéti na Cele trhliny

popsat pomoci vztahu:

Oyy = 0g - (1 + 2%), (2)

kde g, je pUsobici napéti. V pripadé, Ze je vada eliptického tvaru pfilis dlouhd mizZeme vztah (2) prepsat

na vztah

(3)

) c
Oyy = 204" |—
vy a ’

p

kde p je radius na Spicce vady vyjadien vztahem

bZ
= (4)
P Py

V pfipadé, Ze bude splnéna podminka oy, = orp,poté dojde k prasknuti skla. MOZeme tedy odvodit

vztah pro napéti potfebné pro prasknuti skla

E'yf' (5)
4-c

g, =

kde o}, je napéti potiebné pro prasknuti skla. Pro vadu o délce 10 um by podle rovnice (9) odpovidalo
teoretické napéti pro prasknuti skla o0, = 78 MPa. Tato hodnota odpovidd experimentdlné

nameérenym hodnotam.

Jiny pfistup volil Griffith, ktery odvozoval tvrdost skla na zakladé termodynamiky, viz jeho publikace
[11]. V jeho Uvahach musi vada dosahnout kritické délky, od niZ které se nasledné muizZe samovolné
propagovat. Griffith uvazuje celkovou energii U desky s eliptickou vadou o délce 2c. V elastické oblasti
je elasticka deformacni energie na jednotku rovna plose pod kfivkou napéti a deformaci, ktera je

popsana pomoci Hookova zédkona:
c=E-¢ (6)

kde ¢ je deformace a o je napéti. Vysledna plocha pod kfivkou je rovna %a - £. Budeme-li uvazovat

nekonecné dlouhou eliptickou vadu, pak deformacni energie je rozloZzena okolo vady a mlze byt

vyjadrena jako elasticka deformacni energie na jednotku délky ¢ vady pomoci vztahu

Ug=——-Y%c? (7)



kde Y je geometricky faktor. V pripadé vady o délce 2c, ktera roste diky plsobicimu napéti, je elasticka
deformacni energie na jednotku sniZzena, aby vytvofila dva nové povrchy vady. Tyto povrchy vyZaduji

zvyseni povrchové energie na jednotku délky praskliny, ktera je rovna:
Us=4-ysc. (8)

Budeme-li uvaZovat napéti g, pak celkova elasticka energie na jednotku délky odpovida vztahu:

U=——"Y2-c+4-y-c (9)

Z rovnice (9) tedy vypliva, Ze aplikované tahové napéti vytvari elastickou deformacni energii. Je-li
dostatek energie, pak dojde ke vzniku nové trhliny a kjeji samovolné propagaci. Pokud na sklo
nepuUsobi dostatecna sila, zUstava délka Stérbiny stejna. Ma-li vada malou délku ¢, pak je elasticka
energie kladna. Pro velké délky c se stane trhlina energeticky nestabilni a dojde k jeji samovolné
propagaci. Uréime-li kritickou délku $térbiny c*, od které dochazi k samovolnému rdstu vady, pak

mUzeme odvodit zlomové napéti.

(10)

Pro geometricky faktor Y = ()/2 a délku vady 10 pum vychazi podle vztahu (10) pro sodnovapenaté
sklo hodnota g, = 124 Mpa. Tato hodnota je srovnatelna s experimentalnimi daty. Griffithova
i Ingnisova teorie poukazuji na fakt, Ze pevnost skla je silné zavisla na mnozstvi a zavaznosti vad na

povrchu skla.

Vady ve skle mohou pochazet z mnoha zdrojd. Prvnim zdrojem je samotny proces vyroby skla. Vady
mohou vznikat pfi kontaktu s manipulacnim zafizenim, c¢asticemi nachazejicimi se v atmosfére ci

prachem. Dalsi procesy jako jsou fezani, brouseni, laminovani ¢i baleni mohou zpUsobit vznik jesté

vvvvvvv

Ve vysledku mame sklo s rGzné zavaznymi vadami, které vedou k velkym rozdillim v pevnosti skla. Lze

tedy konstatovat, Ze pevnost skla je koncept znacné zavisly na statistice povrchovych vad.

Ze vztah( (5) a (10) je zfejmé, Ze podminky pro prasknuti skla mohou byt vyjadieny rovnici

(11)

kde E je urCeno vlastnostmi materidlu a yy je zavisla na materialu a jeho prostfedi. Vztah (11) Ize

usporadat pomoci konceptu lomové mechaniky zavedenim faktoru intenzity napéti

K, =o0,-Y 4. (12)



Tento faktor zavisi na druhy trhliny a pisobicim napéti g,. Rovnice miZe byt prevedena na dalsi rovnici

podminky rozbiti a urcujici faktor kritického napéti

Kic = /Z'E'Yf- (13)

Ke zlomu dojde ve chvili, kdy se K; bude rovnat K;.. Tato podminka je splnéna zvétSovanim a,, nebo c.
Jednotky pro K; jsou [MPa- ml/z]. V tabulce 1 je ukdzka Youngova modulu a faktoru intenzity napéti

pro nékolik druht skel. Tabulka je prevzata z publikace [5].

Tabulka 1: Youngliv modul a faktor intenzity napéti ro rizné typy skel.

Typ skla E[MPa] K;[MPa - m'/2|
Taveny oxid kfemicity 73000 0,74+ 0,81
Sodnovapenaté 70000 + 74000 0,72+0,82
Hlinitokremicité 83000 + 91000 0,85+ 0,96
Borosilikat 64000 + 89000 0,75+0,82
Olovo-silikat 58000 + 65000 0,62+0,73

1.2 Techniky tvrzeni skla

Jak jiz bylo zminéno vySe pevnost skla je problém spjaty s povrchem skla a jeho poskozenim. Nizka
pevnost skla je ovlivnéna s pfitomnosti vad v povrchu skla. Jakykoliv predmét, ktery se dostane do
kontaktu s povrchem skla, mliZze ponicit povrch, a tim sniZit pevnost skla. Potfeba zvysit pevnost skla,
a tim i jeho spolehlivost ma znacny prakticky dopad. Prasknuti skla je nejc¢astéji spojeno s pripadem
tahového napéti. Rozbiti skla pfi tlakovém napéti je sice mozné ale velice nepravdépodobné. Obvykla
strategie pouZivana pro zpevnéni skla pfi jeho béZiném pouZivani mlze vyuZivat jednak zvyseni

praktické pevnosti skla:

- Odstranénim vad nebo snizenim zavaznosti vad.
- Zavedenim prebytkového napéti pobliz povrchu skla.

- Hojenim vad za pomoci vhodnych technologickych proces(.
Jednak se m(ize vyuzit techniky prodlouzeni Zivotnosti skla:

- Vytvorenim ochranné vrstvy, ktera zabrani praskani povrchu.

- Vytvorenim ochranné vrstvy, ktera ochrani pfed mechanismy samovolné propagace vad.

Déle se budeme zabyvat tvrzenim skla pomoci zavedeni prebyteéného zbytkového napéti blizko

povrchu, ale v kratkosti i ostatnimi metodami



1.2.1 Tvrzeni skla pomoci odstranovani vad

Na pevnost skla maji znaény vliv trhliny a jejich geometricky tvar. Cim je trhlina ostiejsi, tim vét$i ma
dopad na pevnost skla. Lesténi plamenem pfi vytvareni skla pomaha k zaobleni, ¢i dokonce uzavreni
trhlin a sniZzovani tak jejich délky c. K sniZzeni zavaznosti trhlin, ¢i jejich odstranéni se vyuziva nizka
koncentrace kyseliny fluorovodikové, kterd dokaze rozpustit sklo. Této technice se tika leptani. Je
dllezité, aby pfi tom skla nebyla vystavena okolnimu prostfedi. V opacném pripadé totiz dojde
kevzniku novych vad. Tyto techniky jsou uzitecné pro skla jejichz povrch neni vystaven okolnimu
prostredi. PouZiti leptani za pomoci kyseliny fluorovodikové se jevi jako velice Ucinné, pokud ale neni

povrch skla okamzité ochranén, pak dojde ke ztraté dané pevnost skla.

1.2.2 Tvrzeni skla pomoci hojeni vad.
Jinym pfistupem kvadam ve skle neni jejich odstranéni ale zaplnéni vad, ¢imZ dojde k sniZeni
koncentrovaného napéti. Toho je dosaZzeno nanesenim ochranné vrstvy, ktera znovu vytvori chemické

vazby materidlu vyplnénim trhlin.

1.3 Tvrzeni zavedenim zbytkového tlakového napéti

Cilem této metody je zavedeni zbytkového napéti blizko povrchu skla pomoci chemického ¢i tepelného
procesu. U¢elem je stlacit vady nachazejici se na povrchu skla a zabranit tak jejich réistu pod napétim.

Pro mechanickou stabilitu musi byt povrchové tlakové napéti vyvazeno tahovym napétim uvnitf télesa.
PrepiSme vztah (12) pro faktor intenzit napéti pod aplikovanym napétim g, a vadou o délce ¢
K, =0, Y Ve

Uvedeny vztah plati, pokud neni zavedeno Zadné prebytecné napéti. Zavedeme-li prebytecné napéti
or(x), které je zavislé na vzdalenosti od povrchu x, zméni se vztah popisujici faktor intenzity

prebytecéného napéti Ten nyni miZeme urcit pomoci metody Greenovy funkce

KRZZY;T\/Efc O-R(x) (14)
0

dx.
JZ-x2

Tento prispévek mizZeme vyjadfrit jako faktor intenzity napéti.
K, =0, Y -VJc+K;. (15)
Rovnice (15) ma pro moment, kdy dojde selhani, nasleduijici tvar

KIC=O-b'Y'\/E+KR. (16)

Znamena to tedy, Ze pro prebytecné zbytkové napéti dochazi ke zlomeni pod vétsim zatizenim, nez

kdyby nebylo zavedeno prebytecné napéti.



1.3.1 Tepelné tvrzeni skla
Sklo muzZe byt vytvrzeno za poutziti tepelnych procesu, pfi kterych se ve skle vytvori tlakové napéti.
Tento proces vyZaduje zahrati skla nad teplotu skelného prechodu. Sklo je nasledné prudce schlazeno

na pokojovou teplotu. Pfebytecné napéti je ve skle zavedeno béhem faze, ktera se nazyva kaleni.

Kaleni probiha ve dvou krocich. BEhem prvniho kroku dochazi k prudkému ochlazeni povrchu skla,
béhem néhoz je sklo stale ve viskdznim stavu. To vede k vytvoreni tahového napéti na povrchu, které
velmi rychle zrelaxuje. V druhé fazi je vnitiek skla ochlazen na pokojovou teplotu. Vnitfek skla chladne
pomaleji nez jeho povrch. To znamena Ze vysledny specificky objem vnitiku skla bude mensi nez skla
vnéjsiho. To zapficini, Ze uvnitf skla vznikne tahové napéti, které se vyvazi tlakovym napétim vnéjsiho
povrchu. Tento proces zavede parabolicky tvar prebytecného napéti v prirezu skla (viz obr. 3). Hloubka

vrstvy s tlakovym napétim je znac¢ena Cp a dosahuje az 1/5 tloustky celého skla.

Povrchové stlaceni

Tlakové napéti hové napeéti

¢ tloustka skla)_

Povrchové stlaceni

Obr. 3: Rozlozeni zbytkového napéti v tepelné tvrzeném skle.

Parabolicky tvar vneseného napéti v materialu je spjat s teplotnim rozlozenim skla béhem kaleni. Na
vzniklé napéti pak maji vliv rGzné faktory, jako jsou napftiklad koeficient tepelné roztaznosti skla «,
tloustka skla T, ¢i soucinitel vnéjsiho pfenosu tepla. Velké mnoizstvi ulozené elastické energie uvnitf
skla ma nemaly vliv na sklo ve chvili, kdy dojde k jeho prasknuti. Pfi uvolnéni energie dojde k roztfisténi

skla na velké mnozstvi malych fragment.

1.4 Chemické tvrzeni skla
Chemickym tvrzenim skla se maji na mysli procesy, které méni chemickou strukturu povrchu skla za

Ucelem ziskat vetsi pevnost skla zavedenim prebytecného napéti ve skle. Toho se nejcastéji dosahne
pomoci iontové vymeény, pfi které dojde k vyméné iontl v krystalické mfiZce. Rozlisuji se zde dva
procesy. Prvnim je vyména iontll pod teplotou sklenéného prechodu skla neboli iontova vyména.
Druhym procesem je vyména iont(l nad teplotou sklenéného prechodu skla, coz nazyvame glazovani.
Pfi lontové vyméné jsou nahrazovany malé atomy iontl v mfiZce za ionty vétsi. To zplsobi ndarlst

objemu pobliz povrchu a vznik prebytecného tlakového napéti.



Glazovani (glazing) je zaloZen na principu vytvoreni povrchové vrstvy, ktera ma nizsi koeficient tepelné
roztaznosti nez vnitfni mrizka skla. Tato vrstva je chemicky vytvorena za vyssich teplot. Po ochlazeni se

povrch skla nachazi ve stavu komprese, kdezto vnitfni struktura si vytvori rovnovaziné tahové napéti.

lontovd vyména neni termodynamicky rovnovainy proces, ale proces kineticky. Je pohanéni
gradientem elektrochemickych potencidlt iontl, které se podili na vyméné. Pro jeji aktivaci je
zapotrebi sklenénou matrici s dostatecné pohyblivymi ionty. Zaroven je potfeba mit zdroj volnych
dostatecné pohyblivych iontl. PFi kontaktu skla a zdroje iontl dojde plisobenim elektrochemickych
potenciall k vyméné iontll. BEhem vymeény lze matrici SiO povaZovat za stabilni. Vezmeme-li v ivahu
ionty A a B, kde IS jsou ionty zdroje a M jsou ionty matrice, miZeme pak proces iontové vymény

chemicky popsattakto

Predpoklady pro iontovou vyménu jsou nasledujici:

- Kationty ve zdroji iontd maji mnohem vyssi hybnost neZ kationty v mfizce skla.
- Rychlost reakce mezi zdrojem iont(i a sklem musi probihat tak rychle, Ze je dosazeno témér

okamZité rovnovahy na rozhrani

Z vyse uvedenych predpokladi je jasné, Ze faktorem urcujicim rychlost procesu je difuze pouzitych
iontd v mriZce skla. BEhem iontové vymeény jsou nejcastéji prvky alkalickych kovl ve skle nahrazeny
prvky alkalickych zemin. Tyto ionty maji dostatecnou pohyblivost, obzvlasté pri zvysené teploté. Proces

iontové vymeény je zobrazen na obr. 4.

+
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Obr. 4: Ukdzka pribéhu iontové vymény.
Dale muUzZou mit vliv na iontovou vyménu faktory, jako je tfeba zména molarniho objemu pobliz
povrchu, zména indexu lomu blizko povrchu, ¢i zavedené zbytkové napéti. Po ukonceni iontové
vymeény vznika na povrchu vlivem rozdilného objemu iont(i prebytecné tlakové napéti, které zabranuje

propagaci trhlin. Toto napéti je zplisobeno rozdilnym objemem plvodnich a nové dosazenych kationtd.



PFi pouziti chemického tvrzeni skla je ziskana mald hloubka vrstvy skla s prudce rostouci napétovou
kfivkou (viz obr. 5)
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Obr. 5: Rozlozeni zbytkového napéti v chemicky tvrzeném skle.



2 Mikro-indentacni zkouska

Méreni mechanickych vlastnosti material(i je znac¢né dlilezité jak pro rlizna prlimyslova odvétvi, tak pro
védecko-vyzkumnou praci. Jednim z nejpodstatnéjsich vlastnosti material(l je tvrdost materidlu. Ta
muizZe byt definovana jako odpor materidlu proti vniknuti ciziho télesa. Zkousky tvrdosti jsou tedy
zaloZeny na principu vtlacovani indentoru do povrchu materidlu a sledovani jeho odezvy. Tato zkouska
nese nazev instrumentacni indentace a ma mnohé vyhody. Jednd se o nedestruktivni zkousku
s minimalnimi ¢asovymi a finan¢nimi naroky, neni potfeba vyroby vzorkd a nevznika tak odpad. Navic
Ize kontrolovat mechanické vlastnosti materidlu v prlilbéhu vyroby, a to i na tvarové velmi sloZitych
soucastech. V prabéhu casu vznikla potfeba provadét méreni lokalnich mechanickych vlastnosti, a to
v makro-, mikro- i nanoméritku. Podle norem se makroindentaci rozumi zkousky, pfi kterych je pouzito
zatizeni od 2 do 30 000 N. Mikroindentace vyuziva zatizeni mensi nez 2 N pti hloubkach indentace nad
200nm. PFi nanoindentaci jsou dosahovany hloubky pod 200 nm za vyuziti zatizeni mensi nez 2 N.

PouZiti nano a mikro indentace se ukazuje byt znacné uzitecné pfi testovani tenkych vrstev.

Instrumentované indentace, na rozdil od konvencnich metod, ziskavaji informace jiz v prlbéhu
zkousky. U konvenéni metody je nutné meéfit urcité rozméry rezidualniho vtisku. Tento problém
odpada u indentacni zkousky, protoze v pribéhu méreni je snimana poloha indentoru a zaroven sila,

ktera pusobi na indentor.

Béhem vyvoje instrumentové indentace bylo vytvoreno nékolik metod méreni. Tyto metody se lisi
tvarem indentoru, zplUsobem, jakym jsou ziskavany udaje o vysledcich méreni, a stupnice tvrdosti.
MuzZeme se tak setkat s metodou podle Vickerse, Rockwella, Brinella ¢i metodou Knoopovou. Materialy
pouzité k vyrobé indentacénich hrotli se mohou taktéz lisit v zavislosti na druhu indentace. Nej¢astéji
jsou pouzivany indentory diamantové, ale pro méreni pfi vysokych teplotach se mlze pouzivat nitrid
kfemiku, karbid kfemiku ¢i nitrid boru. Pro indentory vétsich rozmér( se prevainé pouziva karbid

wolframu. Pfi méreni dochazi elasticko-plastické deformaci, kterou si blize popiseme dale.

2.1 Elasticko-plasticky kontakt

Indentacni zkousky maji Casto za nasledek jak elastickou, tak plastickou deformaci zkoumaného
materialu. PFi pouZiti Spi¢atych indentord dochazi v kiehkych materialech castéji k plastické deformaci.

Ve tvarnych materidlech se poddajnosti snadno dosahne pouzitim sférického indentoru.

RozlozZeni tlaku pod indentorem je dulezity faktor méreni. UvaZzujme stfedni hodnotu tlaku pfri
kontaktni indentaci p,,. Tato hodnota se jiZ neméni s rostouci zatézi indentoru a je spojena s Cislem
tvrdosti H. Méreni ukazala, Ze stfedni hodnota tlaku mezi vzorkem a indentorem je pfimo Umérna

k mezi kluzu ¢i toku napéti a muze byt vyjadren pomoci vztahu

H=C-vy,



(17)

kde y je mez kluzu ¢i napéti daného materialu. Stfedni hodnota tlaku pfi indentacni zkousce je
dostacujici na to, aby prekrocila mez kluzu béhem jednoosé tlakové zkousce. Samotna smykova slozka
napéti je odpovédna za plastické proudéni v materialu. Maximalni smykové napéti je rovno poloviné

rozdilu mezi maximalnim a minimalnim hlavnim napétim.

Pfiindentaci pomoci koule mizZeme ziskat uzite¢né informace. Napftiklad to, Ze odezva na napéti v tahu
pro elasticko-plastickou pevnou latku mize byt rozdélena do tfi skupin podle jednoosé tlakové mezi

kluzu. y materialu.

1. pm < 1,1y — Material jevi pouze elastickou deformaci. Zadné trvalé & zbytkové otisky po
odstranéni zatéze.

2. 1,1Y <p, <Cy — Objevuje se plastickda deformace pod povrchem, ale je obklopena
elastickym materialem. C je zde jako konstanta zavisla na materialu a indentacnim hrotu.

3. pm = Cy.—Oblasti plastické deformace se dostaly na povrch, kde pokracuji v propagaci, takze
plocha kontaktu indentac¢niho hrotu rostla dostatecné rychle, ¢imz dostavame malou ¢i Zadnou

zménu ve stredni hodnoté tlaku pfi zvySovani zatéze indentoru.

2.2 Indentacni metody

Déle se budeme zabyvat riznymi metodami indentace a hroty, které se pti téchto metodach pouzivaji.

2.2.1 Metoda podle Vickerse

Jednou z vyhod této metody je moZnost mérit jak v mikro, tak i v makromefitku. Jako indentor je pouzit

diamantovy ctyrboky jehlan s vrcholovym thlem 136° (viz obr. 6). Obrazek byl prevzat z [13].

Obr. 6: Indentor pro indentaéni metodu podle Vickerse

Indentor je pfi méfeni vtlacen do vzorku presné fizenou silou. Ta se zachovava po urcenou dobu a a

nasledné je indentor fizené odlehcen. Vysledna tvrdost se pak spocita pomoci vztahu

(18)



F
Hy =0,189—,

kde Hy je tvrdost podle Vickerse, d je aritmeticky priimér délky obou Uhlopficek a F je zatézna sila.
Vyhody této metody jspocivaji vtom, Ze se jedna o nedestruktivni zkousku, jedna stupnice pokryva
cely rozsah tvrdosti a testovani je mozné provadét s velkou Skalou zatéZzovych sil. Nevyhodou je, Ze

optické méreni délky vtisku musi byt velice presné, a také dlouha doba méreni.

2.2.2 Metoda podle Rockwella

Rockwellova metoda umoznuje provést rychly a zaroven i dostatecné presny test, jenz mlze byt
provadén na vzorcich o rliznych velikostech. Pro indentaci se zde pouziva ocelové kalena kulicka
rtzného priiméru nebo diamantovy kuzel s vrcholovym Uhlem 120° (viz obr. 7). Obrazek byl prevzat ze

stranek www.hanyko-praha.cz.
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Obr. 7: Indentor pro indentacni metodu podle Rockwella.

Indentor je prvné zatizen predbéznou silou, ktera slouzi k priniku vrstvami vzniklymi pfi povrchové
Upravé materialu. Nasledné je indentor zatiZen celou silou, na které setrva nékolik sekund. Vyslednou

tvrdost Ize potom spocitat pomoci vztahu
HR - E - h3, (19)

kde Hp, je tvrdost podle Rockwella, E je konstanta zavisld na druhu indentoru a k3 je hloubka dosazena
po castecném odlehcéeni indentoru. Vyhodou této metody je, Ze se jedna o nedestruktivni zkousku,
mUZe byt pouZita na libovolny kovovy vzorek, test je velmi rychly a neni za potiebi Zadného optického
méreni. Nevyhodou je, Ze vzorek musi byt Cisty a existuje celd skala testl pro to, aby byl pokryt rozsah

tvrdosti.


http://www.hanyko-praha.cz

2.2.3 Metoda podle Brinella

Tato metoda je vhodna pro vzorky, které maji ptilis drsny povrch nebo maji ptilis hrubou ¢i heterogenni
strukturu a nelze tak poufZit jinou metodu. Indentor ma tvar kuli¢ky z tvrdokovu (viz obr. 8), ktera je
vtlacovana do materidlu po dobu 2 aZ 8 s, nasledné setrva na potrebné sile, a poté je indentor

odlehcen. Obrazek byl prevzat z [14].
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Obr. 8: Indentor pro indenta¢ni metodu podle Brinella.

Tvrdost podle Brinella je nasledné mozné spocitat pomoci vztahu

Hp = 0,1891

2F
2D(D — VD2 —2)’ (20)

kde Hg je tvrdost podle Brinella, d je aritmeticky primér dvou na sebe kolmych prdmeérQ vtisku. D je
pramér kulového indentoru a F je zatézna sila. Vyhodou této metody je, Ze se jedna o nedestruktivni
zkousku, jedna stupnice slouZi pro cely rozsah a je mozné poutzit Siroky vybér sil pro rlizné materialy.
Nevyhodou je potfeba optického méreni ¢i dlouhd doba méreni. Metodu taktéz nejde pouzit pro

méreni tenkych ¢i malych vzork.

2.2.4 Metoda podle Knoopa

Tato metoda se pouziva hlavné pro vtisky nachazejici se blizko sebe, ¢i blizko okraje vzorku. Pro
indentaci je pouZit kosoctverecny pyramidovy diamant (viz obr. 9). Obrazek byl prevzat ze stranky
www.testsysteme.cz/metoda-knoop. Tento indentor je podobny indentoru Vickerse, ale Knooplv
indentor ma vétsi vnitfni thly. Tento indentor dosahuje mensi hloubky indentace, a proto se hodi pro

velmi tenké materialy.


http://www.testsysteme.cz/metoda-knoop
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Obr. 9: Indentor pro indenta¢ni metodu podle Knoopa.

Vysledna tvrdost se spocitd pomoci vztahu

F
Hy = 0,451 5, (21)

kde H je tvrdost podle Koopa, / je délka podélné osy vtisku a F je zatézova sila. Vyhodou této metody
je velmi mald hloubka vtisku, jedna stupnice tvrdosti pokryvajici cely rozsah tvrdosti a velka skala
zatéZzovych sil hodicich se pro mnohé aplikace. Nevyhodou je poZadavek na leStény povrch

zkoumaného vzorku, kvali optickému méreni délky vzorku, a dlouha doba méreni.

2.2.5 Metoda podle Berkoviche

Metoda podava velice obdobné vysledky jako metoda Vickersova. K indentaci se pouziva trojboky
diamantovy jehlan. Berkovich(v indentor mél plvodné uhel mezi vyskou / a boénimi sténami 65,03°
V dnesni dobé se pouzZivd modifikovany Berkovich(lv identor s thlem 65,27° (viz obr. 10). Obrazek je

prevzat z publikace [15].

Obr. 10: Indentor pro indenta¢ni metodu podle Berkoviche.



Vysledna tvrdost materialu se da spocitat pomoci vztahu

F
HCH = 1570 l_Z, (22)

kde Hcy je mikrotvrdost podle Berkoviche, F je zatézova silaa/ je vyska trojuhelniku zmérena na vtisku.
Znacnou vyhodou Berkovichovy metody je jistota, Ze se vSechny hrany sbihaji do jednoho a hodi se na

zkousky velmi malych objektl. Lze ji pouZit na zkoumani vrstev tencich nez 200 nm.

2.3 Indentacni krivka

Typickym indentaénim testem je zkouska sily a hloubky priniku do materidlu béhem zatézovani.

Béhem zkousky je prvek zatéZovan do urcité hladiny a nasledné odlehcen na nulovou hodnotu.

IPmHX

L
hy he | h

< hmax

\‘I‘
- | -

A

Obr. 11: Popis indentacni krivky.

Na obr. 11 mlizeme vidét popis indentaéni kfivky, kde P4, znaci maximalni zatizeni a h,,4, hloubku
vtisku, h,- znaci hloubku vtisku indentoru po odlehéeni a h, znaci posunuti, které vzniklo v zavislosti na
elastickém zotaveni. Na obr. 11 se indentacni kfivka sklada ze zatéZovaci krivky (Cervena), creepu

(modra), béhem néhoz plisobi hlava indentoru konstantni zatiZzeni, a kfivky odlehéeni (zelenad).

2.4 Creep

V mnoha materidlech mizZe dojit k Casové zavislému creepu uvnitf vzorku béhem zatéZovani pfi
indentacni zkousce. Creep se projevi jako zména hloubky indentace za plsobeni konstantniho zatiZeni.

Ukazka creepu je zobrazena na obr. 12, kde se s ¢asem za konstantniho tlaku méni hloubka.
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Obr. 12: Ukazka creepu.

Béhem indentacni zkousSce nelze creep a plastickou deformaci povaZovat za totéi. Zatimco
plastickoudeformaci lze povaZovat za déj, ktery sed déje okamZzité creep je Casoveé zavisly a mUZe nastat
i vjinak elastické deformaci v dlisledku difuize, pohybu atom( ¢i pohybu dislokaci v poli indentac¢niho
napéti. Rozsah zéleZi predevsim na teploté. Nebudeme-li uvazovat vliv vzniku trhlin, tak bychom mohli
trvalou deformaci materidlu pri indentacni zkousce popsat jako kombinaci okamzité plastické
deformace a creepu. Materidl, jenZ prochazi elastickou a ¢asové nezavislou plastickou deformaci, se
nazyva elastoplast. Material podléhajici elastické deformaci, ale jevici chovani zavislé na case, se

nazyva viskoelasticky. Viscoplasticky materidl, ktery podléha plastické deformaci zavislé na case.

Mechanismus creepu je definovan tak, ze vysoka koncentrace indentaéniho napétového pole ve vzorku
zpUsobuje vznik gradientu chemického potencidlu, ktery vede k teplotné aktivovanému difuznimu
toku. Ten sméfuje zpod indentoru k povrchu vzorku, stejné tak jako kolem kontaktni plochy indentoru

a vzorku.



3 Zaklady akustické emise

Akustickd emise (dale jen AE) je termin pro fyzikalni jev, pfi kterém dochazi k emitaci elastické
napétové viny, kterd je generovanad béhem dynamického uvolnéni energii pti mikrostrukturalnich

zmeénach v materialu.

Akustickd emise byla prvné pozorovana u kov(, ve kterych béhem plastické deformace dochazelo
k akustickému Sumu nebo praskani. S akustickou emisi se lidé setkavaji bézné, jen ji takhle nenazyvaiji.
Prikladem muze byt poslouchani praskani ledu pod bruslemi, praskani vétvi strom(, ¢i poslouchani
praskani desky, u které si nejsme jisti, zda nas unese. Toto jsou jen nékteré pripady, kdy je akustickou
emisi mozné pozorovat pouhym naslouchanim. Pasmo akustické emise je ale rozsdhle. Mize byt od
jednotek Hz po ultrazvukové frekvence. Proto nejde vidy AE pozorovat pomoci pouhého sluchu, ale je

zapotrebi napt. piezoelektricky detektor, ktery mliZze zaznamenat AE Sitici se pfimo télesem.

Jednou z nejvétsi vyhody detekce AE je, Ze dokaze poskytnou véasné varovani pfi vyskytu poruchy.
Detekce akustické emise nemusi poukazovat vZdy na plastickou deformaci, ale mize byt pouzita pro
identifikaci netésnosti a Uniku medii pod tlakem, tfeni ¢i monitorovani béhem obrabéni, svarovani
apodobné. Metoda detekovani AE je nedestruktivni a to pfindsi zna¢né vyhody diky jedine¢nému

zpUsobu nahledu do procesu poskozovani.

Existuje mnoho fyzikalnich jev(, jeZz mohou vyvolat v télesech vznik elastickych napétovych vin. Od
nespojitych skokud dislokaci pfi plastické deformaci, pres dekohezi ¢i lom nekovovych sloZek struktury
materialu (vméstky, cementit, vldkna v kompozitech). MizZe se téZ jednat o iniciace mikrotrhlin a
mikroskoky ¢ela makrotrhliny, lom ¢i dekoheze povrchovych vrstev €i rozevirani stén trhliny. Dalsi
zdroje AE mUze byt vzajemné tfeni, posuvy, drhnuti ploch, klepani uvolnénych ¢asti, eroze, kavitace,
var, elektrochemicka koroze, Sum a “syceni” turbulence pfi Uniku kapalného ¢i plynného média pres
netésnost, fazové transformace v materidlech napt. martenzitické, kQirovec ve drevé, Selesty na plicich

atd. To vSe a zajisté jesté mnoho dalsiho Ize oznacit a detekovat jako akustickou emisi.

Podobné jako existuje rlznorodost zdroji existuje i rGznorodost aplikaci AE. PficemZ z hlediska

konkrétni aplikace lIze rozdélit zdroje AE na
primarni — cilové zdroje, na jejichZ detekci zamérujeme monitorovani AE

sekundarni - rusivé zdroje, jez doprovazeji aplikaci a rusi, komplikuji, prekryvaji, az znemoznuji detekci

primarnich — cilovych zdroji a mechanism...

Existuje rdznoroda charakteristika zvukovych projevli AE od Casové reprezentace pres reprezentaci

frekvencni az po ¢asové frekvencni reprezentaci detekovaného signalu AE.



Skluz nebo dvojc¢aténi jsou povaZzovany za dva z nejvyznamnéjsich plosnych poruch vyskytujicich se v
materialech s krystalickou strukturou. Obé poruchy jsou zpUsobeny zahdjenim a Sifenim dislokaci a
jsou doprovazeny AE. Sekundarni akustickd emise vznikd v dlsledku kolizi mezi koherentnimi
skupinami pohyblivych dislokaci a bariérami ve skluzovych rovinach. Vramci skla, které ma
nekrystalickou strukturu, se bude jednat AE, ktera je zplisobena vznikem lomu nebo riznych trhlin a

jejich sitenim.

AE je zaznamendvana pomoci detektoru. Nejcastéji se pouziva detektor piezoelektricky, ktery prevadi

baliky vin AE na elektrické signaly.

3.1 Zakladni parametry AE

Pro pochopeni problematiky a snazsi orientaci v této préci je zapotiebi zavést zakladni pojmy, které se
pouzivaji pfi popisu a zkoumani AE. Detekci narazové viny AE ndm vznikd na signdlu z detektoru hit
elektrického signalu, nebo jinak nazvan téz udalost. N&jak ale musi byt definovano, kdy zacina udalost
a kdy konci. Pro tento ucel slouZi prah, anglicky feceno threshold, ktery urcuje minimalni hodnotu
signdlu, jejimz prekro¢enim je urcen zacatek udalosti. Hlavni roli prahu je oddélit udalost od Sumu
pozadi. Konec udalosti uréime pomoci doby definice udalosti (z anglictiny: hit definition time). Klesne-li
elektricky signal AE pod hodnotu prahu po dobu definice udalosti, pak je udalost ukoncena. Jeli doba
definice udalosti pfilis kratka, pak maze byt jedna udalost zachycena jako vice udalosti. Po ukonceni
udalosti nastavd mrtva doba. To je Casovy okamizik, béhem kterého neni moiné detekovat dalsi
udalosti. U¢elem této mrtvé doby je, aby pozdéji pfichozi vlastnosti AE nebo rdizné odrazy AE nebyly
zaznaceny jako uddlost. Je tedy potreba aby délka mrtvé doby byla dostatecné dlouha, ale ne pfilis
dlouhd, aby zabranila detekci nasledujici udalosti AE. Cas, ktery ubéhl od zagatku po konec udalosti je
oznacovan jako doba trvani. Dobou nabéhu je definovana ¢as od zacatku udalosti do vyskytu prekmitu
s nejvétsi aplitudou. Déle jsou na udalosti urcovany vlastnosti jako jsou pocet prekmitli, amplituda,

celkova energie udalosti. VSechny popsané vlastnosti jsou znazornény na obr.13.

Amplituda doba nabéhu
(V] 7
zacatek
udalosti
N prah
T
U U U U V cas [s]
doba trvani doba mrtva doba
signalu definice

udalosti

Obr. 13: Parametry signalu AE.



3.2 Sifeni vin AE v télesech

vvvvvv

médium, jehoz typicka vlastnost je elasticita oznacuje jako ,elastické médium®. Elastické vibrace jsou
vibrace mechanického systému, elastického média, nebo jeho casti, které vznikaji mechanickymi
poruchami. Elastické a akustické viny jsou mechanické poruchy, které se reprodukuji v elastickém
médiu. Cast akustickych vin je zvuk, ktery je slysitelny pro €lovéka, proto byl zvolen termin akustika.
V Sirsim slova smyslu, akustika zahrnuje studii elastickych vin, v uzsim slova smyslu se ¢asto pouziva

pouze pro definici rozsahu zvuku.

Elastické vibrace a akustické viny jsou Siroce pouzivané v nedestruktivnich testech a technickych
diagnostikach materialQ a produktt v riznych technickych zafizeni a vybaveni. Elastické vibrace a viny
jsou velice daleZité pro zjistovani procesu zahdajeni a propagace objemovych poruch a lom0 v pevnych

latkach.

V pevnych latkach miize dojit ke vzniku dvou typU vin, kazda z nich majici svoji vlastni rychlost. Viny se
nazyvaji podélna vina a pti¢na vina. Vychyleni podélné viny znacime u; a vychyleni pticné viny je
znaceno u;. Podélnou vinu Ize popsat pomoci funkce
azul
292
— — %V, =0, (23)
atZ l l

kde c; je oznaceni pro rychlost Sifeni podélné viny a mize byt vyjadirena nasledovné

R T) 2

p

Ve funkci (24) reprezentuji A a u Laméovy koeficienty a p je hustota prostfedi. Tato vina se taktéz
nazyva vina expanze a komprese, protoze smér vibraci je shodny se smérem Sifeni viny. Druha vina se

nazyva pri¢na vina a mlze byt popsana funkci

0%u,
202, _ (25)
—c“Véu; =0,
kde c; je oznaceni pro rychlost Sifeni pricné viny a mlze byt vyjadiena nasledovné
u
Ct = - (26)
p

V rovnici (26) reprezentuje y Laméuv koeficient. U této viny je smér vibraci kolmy na smér Sifeni viny.
Tento typ vin se nachazi pouze v pevnych télesech, protoze pro jeji vznik je potieba tvarova pruznost
prostredi. Pomér rychlosti pficné a podélné viny zalezi na Poissonové pomeéru prostredi v. KdyzZ se vina

pohybuje v nekonecném stejnorodém prostredi, tak vSsechny pficné viny jsou stejné. Pokud se pficna



vlna pfiblizi k omezenému povrchu, ke kterému se mize vina pohybovat paralelné ¢i pod uhlem, pak
zaleZi na sméru vibrace pri¢né viny k povrchu. Pokud je smér vibrace paralelni s povrchem pak se tato
vina nazyva horizontdlné polarizovana. Pokud je smér vibrace kolmy k povrchu, pak je tato vina
vertikalné polarizovana. Pricna vina se Casto pouziva pro nedestruktivni testovani. V tabulce 1 mizeme

vidét priklady Sifeni vin v rznych sklech. Hodnoty v tabulce 2 byli pfevzaty z publikaci [1] a [7].

Tabulka 2: Vlastnosti a rychlost Sifeni vin v riznych materidlech.

Hustota [g/cm?] Rychlost podélné | Rychlost  pficné | Poissonlv
viny [km/s] viny [km/s] pomér
Kfemicité sklo 2,20 6,48 3,99 0,20
Borokremicité sklo | 2,32 5,64 3,28 0,24
Hlinik 2,70 6,35 3,08 0,33
Zelezo 7,80 5,91 3,23 0,29

4 Popis experimentalnich zarizeni

Obr. 14: NanoTest™.

Pro méreni akustické emise byl pouZzit univerzalni méfici pristroj NanoTest™ (viz obr.14). Jedna se o
univerzalni mikro a nano indentacni méfrici pristroj. NanoTest™ dokaze méfit tvrdost, elasticky modul
pruznosti, prilnavost ¢i dynamické vlastnosti tenkych vrstev. Hlavni soucasti je kyvadlo zavésené na ose
tak aby nevznikalo Zadné tfeni. Na vrchnim konci kyvadla je umisténa civka, ktera pfi prichodu proudu

je pfitahovana k stalému magnetu. Na druhé strané kyvadla se nachazi diamantovy hrot, ktery je diky



pohybu civky na opacném konci vtlacovan do vzorku. Vzdalenost diamantového hrotu je mérena
pomoci deskového kondenzatoru, ktery je umistén ve vysce diamantového hrotu. Nakres hlavni ¢asti
NanoTest™ je vidét na obr.15. Tento obrazek je prevzat z [8]. Cely pfistroj je umistén ve sktini, aby se
zamezilo teplotnim prouddm a zabranilo vzniku vzdusnych turbulenci, které by mohli zpUsobit
rozladéni kyvadla (viz obr.16). Skiin taktéz slouzi pro zamezeni zvukového Sumu a vytvoreni
zvukotésného prostoru. Celé zatizeni je umisténo na antivibracnim stole. O ovladani NanoTest™ a

zaznam dat se plné stara pocitac s specifickym softwarem. Komunikace mezi poc¢itacem a NanoTest™

je provedena pomoci IEEE sbérnice.

Staly magnet

_—— Mezni zarazka

_#

[

Osa bez tfeciho odporu -
—— A

Indentor ..
,,/ Vs Drzak vzorku

[
Deskovy kapacitor

—Vyvazovaci zavazi
o =0
Volitelna impulzni E"

sestava - [l
H

Obr. 15: koncept platformy NanoTest™.

™ .
“—Tlumici deska




Obr. 16: NanoTest™ umistény v enviromentalni skfini.

Mikro-indentace u NanoTest™ je provadén na zakladé vnimani hloubky indentace (Depth Sensing
Indentation). BEéhem indentacniho cyklu je spojité zaznamenavana hloubka indentace h a tlakového
napéti P. NanoTest™ pouZiva pro méreni tvrdosti H metodu Oliver a Pharr [17]. Tato metoda je uréena
pro indentaci pomoci ostrych a geometricky podobnych indentor(, jako je napfiklad Berkovichiv
indentor, ale tuto metodu je moZné pouizit pro osové symetrické indentory vcetné sférického
indentoru. Oliver a Pharr metoda pocitd s elastickou a plastickou deformaci pfi zatéZzovani a béhem
odlehcovani pouze s elastickou reakci materidlu. Tato metoda tedy neni pouZitelna pro materialy, kde
pfi odlehéeni dochdzi k plastické deformaci. Pro urceni tvrdosti je potifeba z mikro-indentacni krivky

ziskat tfi dllezité parametry. Témito parametry jsou:

- Maximalni zatizeni P, 4, (viz obr. 11)

- Maximalni hloubku h,,,,(viz obr. 11)

. . , aP .y - YL
- Elastickou neboli kontaktni tuhost S = 5 P pocatecnim stadiu odlehcovani.

Béhem indentace muze dojit k ndhlim zménam v napétovych stavech. Tyto zmény jsou doprovazeny
vznikem akustické emise. Ta se bézné pohybuje od 150 kHz do 300 kHz. Tyto viny mohou byt
detekovany pomoci ultrazvukového senzoru. NanoTest™ pouZiva pro zaznam piezoelektricky snimac,

ktery je spojen s mérenym vzorkem.

5 Popis zkoumanych vzorku

Pro méreni byla pouzita skla oznacena AS, TS a CS. AS se jedna o sklo hlinitokfemicité. Jeho slozeni je

vypsano v tabulce 3.



Tabulka 3: Procentualni 1atkové slozeni AS skla.

SiO:

Al,O3

CaO

MgO

Na.O

[ ¢10)

AS

60-61

17-18

12-12.5

Skla a TS a CS maiji podobné sloZeni a jedna se o sodnovapenata skla. Podrobné;jsi slozeni vzork( je

vypsano v tabulce 4. Hodnoty v tabulkach jsou uvedeny v procentualnim latkovém mnozZstvi.

Tabulka 4: Procentudlni latkové slozeni vzorka.

SiO, AlLO3 Cao0 MgO Na.O K20
TS 71-72 1 8-9 4-5 13-13.5 0-1
() 71-72 2.5 7-8 3-4 13-13.5 0-1

Vzorky byly nasledné chemicky tvrzeny po dobu 1, 2, 4 a 8 hodin. Pfipravené vzorky byly nasledné

pfilepeny k piezoelektrickému detektoru (viz obr. 17).

Obr. 17: Vzorky skel upevnéné na snimaci AE.

Na vzorcich byla provedena instrumentovana indentacni zkouska pomoci pyramidalniho Berkovickova

indentoru pfi nasledujicich parametrech:

- Doba zatézovani: 20 s

- Doba creepu: 20s

- Doba odleh¢ovani: 20 s
- Doba relaxace: 20 s

- Maximalni sily, kterou pusobil hrot na vzorky byly 1N, 5N, 10N, 15N a 20N.

Méreni byla nékolikrat opakovana (viz tabulka 5)



Tabulka 5: PocCet opakovani méreni pro jednotlivda méreni.

Typ skla Doba tvrzeni Maximalni zatiZeni Pocet opakovanych méreni
AS Oh 1IN 10
5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
1h 1N 10
5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
2 h 1N 10
5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
4h 5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
s h 5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
TS 0 h 1IN 10
5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
2 h 15N 10
20N 4
4h 15N 10
20N 4
8h 15 N 10
20N 4
CS 0 h 1IN 10
5N 10
10N 10
15N 10
20N 10
2 h 15 N 10
20N 4
4h 15 N 10
20N 4
8h 15 N 10
20N 4




Béhem meéreni byla spojité mérena akustickd emise. Nastavené parametry pro méefeni akustické

emise

byly:
Vzorkovani signalu: 10 Hz
Prah: 6 uV (1,5 uV nad Sumem).
Dobu definice udalosti: 1 ms

Mrtva doba: 1.

udalosti byla nastavena na 1ms. Signdl vystupujici ze senzoru byl nasledné zesilen. Priklad

zachyceného signalu je vidét na obr. 18, kde je vidét obalku udalosti. Kazda

v 1z Y2

¢ara znacdi jednu udalost a

jeji vyska znaci amplitudu zachyceného signdlu. Na obrazku 19 je nasledné vidét ukazka zaznamenané

udalosti signalu AE.
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Obr. 18: Ukazka obalky udalosti.
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Obr. 19: Ukazka zaznamenané udalosti signalu AE.



Béhem méreni se stalo, Ze néktera skla pfi prasknuti uvolnila velké mnozstvi energie. Napéti prevedené
z piezoelektrické senzoru pak bylo jesté zesileno a to zplsobilo preteceni detektoru, ktery byl schopen
pfijimat signdl pouze do 0,397 mV. Ukazku takto naméreného signal je mozné vidét na levém maximu
na obr. 20. Preteceni se zde projevilo jako utiznuti vrcholu oblouku. U takto namérenych dat se dale

nachazi popisek: ,,zasaturovany snimac.”

= AS-orig_Ind_BerMT_20N_8.ch1.ADC Samples
400u

300u
200u—~

100u-|

=100u—

-200u

-300u

-400u

| |
o] 0,5u 1,0u 1,5u 20u 2.5u 3,0u 3,5u 4 .0u 45u 5.0u 5,5u 8,0u
Sampled signal [seconds]
X Axis Base: 17.377108618 sec

Obr. 20: Ukazka zasaturovaného signalu.

6 Analyza experimentalnich dat

Z namérenych dat byla vzata kazda udalost a byly vypsany jejich parametry. Zvolené parametry byly
energie, pocet udalosti, ¢asu a sily, kdy doslo ke vzniku AE. Pro prfehlednost byly parametry nasledné

vykresleny do graf(i. Prvné byly porovndvana pouze skla o stejném materialu a vliv tvrzeni na tato skla.



6.1 Sklo AS
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Obr. 21: Grafy pro sklo AS pfiindentaci 1N. a) uvolnéna energie b) pocet udalosti c) ¢as
vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.



A=)

t[s]

cas

sila F[N]

1

[3)
~
o

0,06

energie E [uV"2/Hz]

16
14
12
10

pocet udalosti

O N B~ O ©

50 -

40 -+

30 A

20 A

10 A

o
~N

o
o
(9]

Sklo AS

W total
M load

H creep
M unload

M relax

Sklo AS

W total
M load

M creep
M unload

H relax

Sklo AS

W L-first
M L-last
B C-first
C-last
W U-first
U-last
W R-first
R-last

Sklo A

W |-fire
W L-las
| C-Air
C-las
m U-fir
U-las
W R-fir:
R-las



D
~
o
o
o0

o
o
<)

0,04

energie E [uVA2/Hz]

0,02

0,14
0,12

0,1
0,08
0,06

0,04

energie E [uVA2/Hz] =

0,02

0,012

~

0,01

0,008

0,006

0,004

energie E [uVA2/Hz] oo

0,002

N

~ 000 O

~0 0 o

o e o

o 000

~N 000

Sklo AS - orig

@ celkem
@ load
@ creep
® unload

‘ @ relax

10

Sklo AS - 2h
® celkem
@ load
@ creep
@ unload
@ relax

s

10

Sklo AS - 8h

® celkem
@ load
@ creep

4 @ unload
@ relax

{

10

Obr. 22: Grafy pro sklo AS pfi indentaci 1N. a) uvolnénd energie b) pocet udalosti c) ¢as vzniku
AE d) pusobici sila pfi vzniku AE e) Graf zastoupeni AE energii pro vzorek AS-orig (body
sefazeny podle celkové energie) f) Graf zastoupeni AE energii pro vzorek AS-2h (body
sefazeny podle celkové energie) g) Graf zastoupeni AE energii pro vzorek AS-8h (body

serazeny podle celkové energie)
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Obr. 23: Grafy pro sklo AS pfi indentaci 10N. a) Uvolnénd energie b) pocet uddlosti c) ¢as

vzniku AE d) pasobici sila pfi vzniku AE.
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Obr. 24: Grafy pro sklo AS pfiindentaci 15 N. a) uvolnéna energie b) pocet uddlosti c) ¢as
vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.
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Obr. 25: Grafy pro sklo AS pfti indentaci 20 N. a) uvolnéna energie b) pocet udalosti c) ¢as
vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.



Z obr. 21a je vidét, Ze s dobou tvrzeni klesa energie AE. Na zakladé 21b mUzZeme fici, Ze pocet udalosti

s tvrzenim neklesa. Sklo AS praska pfi indentaci 1N béhem creepu.

Z obr. 22a vypliva, Ze energie AE s dobou tvrzeni klesd, vyjimaje AS — 2 h, kde se nachazi velka odchylka.
Ta je zpUsobena jednou hodnotou, kterda se znacné odchyluje od ostatnich namérenych hodnot
(viz obr.22f). Z poctu uddlosti neni mozné ucinit néjaky zaveér. Sklo AS praska hlavné pfti zatézi a creepu.

V mensi mife poté praska pfi odlehceni a pfi relaxaci nepraska vibec.

Na obrazku 23a mlzZeme vidét pokles energie AE s rostouci dobou tvrzeni skla AS. Sklo AS praska hlavné
pfi zatézi a creepu. Malo praska pri odlehceni a skoro vibec pfti relaxaci. Sila potfebna pro prvni

prasknuti skla AS se pohybuje okolo 2N. Tato hodnota nezavisi na dobé tvrzeni (viz obr. 23d).

Na obrazku 24a) je vidét pokles energie AE s rostouci dobou tvrzeni skla AS. Sklo AS praska hlavné pfi
zatéZi a creepu. Malo praska pfi odlehceni a skoro vibec pfi relaxaci. Pocet countl je dvojnasobny
oproti indentaci 10N (viz obr. 24b). Z obr. 4a, 4b mlzZeme vidét, Ze s klesajici energii AE zUstava pocet
detekci stejny. Pocet detekci tedy nezavisi u AS skla na dobé tvrzeni. Sila potfebna pro prvni prasknuti

skla AS se pohybuje okolo 2N. Tato hodnota nezavisi na dobé tvrzeni (viz obr. 4d).

Na obr.25a) je vétSina energii AE zasaturovana. Neni tedy mozné ucinit zavér. Na obrazku 25b vyplyva,

Ze doba tvrzeni nema vliv na pocet udalosti.

6.1.1 Déje pozorované napri¢ méreni vSech skel AS.

Skla AS praskala hlavné pti zatéZovani a creepu. Zfidka pak praskala pfi odlehcovani a skoro vibec pfi
relaxaci Nejvétsi mnozstvi energie bylo uvolnéno béhem zatézovani. (viz obr. 21a, 21b, 22a, 22b, 233,
23b, 24a, 24b, 25a, 25b). Déle je vidét, Ze energie AE klesa s rostouci dobou tvrzeni (viz obr 21a, 223,
23a, 24a, 25a). Doba tvrzeni neprojevila u skla AS vliv na pocet udalosti (viz obr. 21b, 22b, 23b, 24b,
25b). Sila potfebna pro prvni prasknuti skla se pohybuje okolo 2N a 5N nezdvisle na dobé tvrzeni.

Vyjimku tvofi sklo AS - 8 h pfi indentaci 20N.
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Obr. 26: Grafy pro sklo TS pfi indentaci 15 N. a) uvolnéna energie b) pocet udalosti c) ¢as
vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.
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Obr. 27: Grafy pro sklo TS pti indentaci 20N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti c) ¢as
vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.



S rostouci dobou tvrzeni je pozorovan pokles energie AE (viz obr. 26a). Pocet udalosti taktéz klesa
s rostouci dobou tvrzeni (viz obr. 26b). Déle je vidét, Ze u tvrzeného skla klesa energie uvolnéna béhem

zatéZovani a creepu, a naopak roste energie uvolnéna pfi odlehcovani a relaxaci.

S rostouci dobou tvrzeni je pozorovan pokles energie AE (viz obr. 27a). Pocet udalosti taktéz klesa
s rostouci dobou tvrzeni (viz obr. 27b). Déle je vidét, Ze u tvrzeného skla klesa energie uvolnéna béhem

zatéZovani a creepu a naopak roste energie uvolnéna pfi odlehCovani a relaxaci.

6.2.1 Déje pozorované napti¢ méreni vSech skel TS

U TS skla je pozorovan pokles energie AE s rostouci dobou tvrzeni (viz obr. 26a, 27a). S rostouci dobou
tvrzeni je taktéZ pozorovan pokles poctu udalosti(viz obr. 26b, 27b). Dale je vidét, Ze u tvrzeného TS
skla klesd energie uvolnénd béhem zatéZovani a creepu a naopak roste energie uvolnénda pfi

odlehcovani a relaxaci.

6.3 Sklo CS

S rostouci dobou tvrzeni je pozorovan pokles energie AE (viz obr. 28a). Pocet udalosti taktéz klesa
s rostouci dobou tvrzeni (viz obr. 28b). Déle je vidét, Ze u tvrzeného skla klesa energie uvolnéna béhem

zatéZovani a creepu, a naopak roste energie uvolnéna pfi odlehcovani a relaxaci.

S rostouci dobou tvrzeni klesd mnozstvi uvolnéné energie (viz obr. 29a). U tvrzeného skla mizi praskani

béhem relaxaci.(viz obr. 29a, 29b).

6.3.1 Déje pozorované napri¢ méreni vSech skel CS

S rostouci dobou tvrzeni klesd mnoZstvi uvolnéné energie (viz obr. 28a, 29a)
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Obr. 28: Grafy pro sklo CS pfi indentaci 15N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti c) cas

vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.
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Obr. 30: Grafy pro sklo TS, CS a AS pri indentaci 1N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti c)
C¢as vzniku AE d) pUsobici sila pti vzniku AE.
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Obr. 31: Grafy pro skla TS, CS a AS pfiindentaci 5 N.

a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti c) ¢as vzniku AE d) plsobici sila pti vzniku AE e) Graf
zastoupeni AE energii pro vzorek ASorig (body sefazeny podle celkové energie) f) Graf
zastoupeni AE energii pro vzorek AS - 2h (body sefazeny podle celkové energie) g) Graf
zastoupeni AE energii pro vzorek AS - 8h (body serazeny podle celkové energie)
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Obr. 32: Grafy pro sklo TS, CS a AS pti indentaci 10N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti
c) ¢as vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.
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Obr. 33: Grafy pro sklo TS, CS a AS pti indentaci 15N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti
c) ¢as vzniku AE d) pUsobici sila pti vzniku AE.
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Obr. 34: Grafy pro sklo TS, CS a AS pfi indentaci 15N. a) Uvolnéna energie b) pocet udalosti

c) ¢as vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE.



Uvolnéna energie u TS je vétsi nez u CS a AS a AS tvrzeného. Uvolnéna energie AS skla klesa s rostouci

dobou tvrzeni. Skla CS a AS praskaiji pri creepu, kdezto sklo TS praska pri odlehceni.
S rostouci dobou tvrzeni klesd mnozstvi uvolnéné energie (viz obr. 31a).

Z obr. 32a je vidét, Ze mnoiZstvi uvolnéné energie klesa s rostouci dobou tvrzeni. U skla AS je
zaznamenan velky pocet udalostiktery se s dobou tvrzeni nesnizuje (viz obr. 32b),. S rostouci dobou
tvrzeni klesd mnoiZstvi uvolnéné energie béhem odlehcovani (viz obr. 32a). U skla TS je pozorovana

potieba vétsi sily nez u CS a AS skla, aby skloprasklo.

Z nezasaturovanych detekci uvolnéné energie je nejvétsi mnoZstvi energie uvolnéno u AS skel pfi
porovnani s ostatnimi (viz obr. 33a). Original TS skla praska hlavné pti zatéZovani. Po tvrzeni praska TS
sklo méné. TS sklo ale zacalo praskat béhem relaxaci (viz obr. 33b). Original. CS skla praska prevaziné
pfi creepu. Po tvrzeni praska CS sklo hlavné béhem relaxaci (viz obr. 33b ). AS sklo praska prevazné pri

zatéZovani, zfidka praska pfi odlehcovani nebo relaxaci.

U nezasaturovanych energii je vidét, Ze energie AE klesa s dobou tvrzeni (viz obr. 44a). U CS skla klesa
s rostouci dobou tvrzeni energie uvolnéna béhem zatéZovani. Energie uvolnénd v creepu zlstava
stejna (viz obr. 34a). U TS a CS skla Ize pozorovat, Ze klesa energie AE a zaroven dochazi k poklesu poctu
udalosti s rostouci dobou tvrzeni. U AS skla dochazi pouze k poklesu poctu udalosti s rostouci dobou

tvrzeni (viz obr. 34b)

6.4.1 Déje pozorované napri¢ méreni vSech skel TS, CS a AS

U TS skla mizeme vidét velky pocet udalosti pfi kterych se uvolni malé mnoZstvi energie (viz obr. 10a,
10b, 11a, 11b, 1243, 133, 14a, 14b). U vSech skel byl zaznamenan pokles energie AE s rostouci dobou
tvrzeni (viz ob. 10a, 11a, 12a, 13a, 14a). U TS skla je potfeba nejvétsi mnozstvi sily k tomu, aby sklo

prasklo (viz obr. 10d, 11d, 12d, 13d, 14d).
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Obr. 36: Grafy pro sklo TS - orig, CS - orig a AS - orig pti indentaci 5N. a) Uvolnéna energie b)
pocet udalosti c) ¢as vzniku AE d) plsobici sila pfi vzniku AE e) Graf zastoupeni AE energii
pro vzorek TS-orig (body serazeny podle celkové energie) f) Graf zastoupeni AE energii pro
vzorek CS-orig (body serazeny podle celkové energie) g) Graf zastoupeni AE energii pro
vzorek AS-orig (body sefazeny podle celkové energie)
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Obr. 37: Grafy pro sklo TS orig, CS orig a AS orig pfi indentaci 10N. a) Uvolnénd energie b)
pocet udalosti c) ¢as vzniku AE d) pUsobici sila pfi vzniku AE e) Graf zastoupeni AE energii
pro vzorek TS-orig (body sefazeny podle celkové energie) f) graf zastoupeni.
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Obr. 38: Grafy pro sklo TS orig, CS orig a AS orig pfi indentaci 15N. a) Uvolnéna energie b)
pocet udalosti c) ¢as vzniku AE d) plsobici sila pfi vzniku AE e) Graf zastoupeni AE energii
pro vzorek TS-orig (body sefazeny podle celkové energie) f) graf zastoupeni.
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Obr. 39:Grafy pro sklo TS orig, CS orig a AS orig pti indentaci 20N. a) Uvolnéna energie b)
pocet udalosti c) ¢as vzniku AE d) plsobici sila pfi vzniku AE e) Graf zastoupeni AE energii
pro vzorek TS-orig (body sefazeny podle celkové energie) f) graf zastoupeni.

Z obr. 35a vyplyva, Ze TS sklo praska hlavné pfi odlehcovani. Ddle mGzeme, Ze CS a AS sklo

praska jiz pfi creepu.

Z ob.r 36a je patrné, Zze TS sklo ma nejméné energie AE. U TS skla se nejvice energie uvoliuje

béhem odlehCovani. CS sklo praska prevazné béhem creepu. AS sklo praskd ze vsech skel



nejvice a prevazna vétsina energie je u skla AS uvolnéna béhem zatéZovani (viz obr. 36a). Pro
skla TS je potfeba nejvice sily pro prvni prasknuti. U TS skla se objevuje velkd odchylka
u energie AE, jez je zpUsobena jedinou hodnotou, ktera nezapada do skupiny namérenych dat.
Dale je vidét, Ze hlavni mnoZstvi energie bylo uvolnéno pfi zatéZzovani, u kterého TS sklo praska

ztidka (viz obr. 36e).

U TS byla energie nejvice uvolnéna pfi relaxaci, u CS skla bylo nejvice energie AE uvolnéno pfi
creepu a u AS skla to bylo nejvice energie uvolnéno pfi zatéZovani (viz obr.37a). U TS, CS a AS
skla sledujeme podobné mnoiZstvi uvolnéné energie. U TS skla je ale pozorovan mensi pocet
udalosti, u AS skla naopak nejvétsi pocet uddlosti. TS sklo tedy praskd méné ¢asto, za to kazd3
udalost uvolni vice energie. U AS skla je tomu naopak. Sklo praskd velice Casto, ale kazda
udalost uvolni malé mnoiZstvi energie. CS sklo se se svym poctem udalosti a mnozstvim energie
AE pohybuje mezi AS a TS sklem (viz obr. 37a, 37b). U TS a CS skla dosahly vady povrchu
(praskliny) kritické délky potrebné k tomu, aby mohlo dojit k samovolné propagaci. Znamena

to, Ze praskaiji pti relaxaci (viz obr. 37a, 37b, 37c).

Z obr. 38a nemuzZeme fici mnoho z divodu zasaturovani snimace. Z obr. 38b je vidét, Ze TS
sklo praskd nejen pfti relaxaci ale nyni i pfi zatéZovani. CS sklo prska pfi creepu a AS sklo ma
nejvétsi pocet udalosti pfi zatéZovani. Vtomto pripdé praska sklo AS i pfi relaxaci, praskliny
tedy dosahly kritické délky a dochdzi k samovolné propagaci prasklin (viz obr. 38a, 38b, 38c).
Z obr. 38d je vidét, Ze pro sklo TS je potreba vice sily pro prvni prasknuti nez pro skla AS a CS.

Pro sklo AS je potfeba z mérenych skel energie nejméné.

Na obr. 39a jsou energie zasaturovany, takze nelze ucinit zavér. Pocet udalosti u AS skla je
vétsi nez u skla TS a CS (viz obr. 39b). Z obr. 39d je vidét, Ze sila potfebnd pro prasknuti TS skla

je vétsi nez pro skla AS a CS.



7 Zaver
Cilem této prace bylo vyuzit AE generované pti makro-indentacni zkousce pro urceni pevnosti skla,

vzajemnému porovnani a uréeni podobnych ¢i rozdilnych charakteristik. Bylo téZ pozorovan vliv délky

tvrzeni na jednotlivé charakteristiky skla.

Pro méreni byl pouZit NanoTest™, ktery ndm umoznil mikro-indentaci pomoci, které mohl zkoumat
tenkou vrstvu tvrzeného skla. AE byla zachycena pomoci piezoelektrického senzoru, ze kterého byl

signdl zesilen a nasledné zaznamenan pomoci ZEDO Deamon.

Z dlivodu ptilisSného zesileni signdlu doslo k preteceni senzoru a zasaturovani snimace, které mohlo mit
vliv na zkresleni nékterych vysledk(. Po zpracovani signdlu, vyjadreni si parametr( a jejich porovnani

nam vysli nasledujici vysledky.

v v

Bylo pozorovano, Ze AS sklo praskalo prevaziné pri creepu a nejvétsi mnozstvi energie bylo uvolnéno
béhem zatézovani. BEhem zkousky bylo zaznamenano velké mnozZstvi udalosti, které kazda méla mensi
mnoZstvi energie nez udalosti u TS skla. Doba tvrzeni méla u skla AS hlavné vliv na mnozstvi uvolnéné

energie a skoro Zzadny efekt na pocet udalosti.

U TS skla bylo pozorovano, Ze uvolnuje velké mnozstvi energie béhem mensiho poctu udalosti nez u
CS a AS skla. Nejvétsi mnozstvi energie bylo uvolnéno béhem relaxaci. Déle bylo pozorovano, zZe TS sklo
vyZzaduje vétsi mnozstvi energie pro prvni prasknuti, Ze AS a CS sklo. Tvrzeni mélo vliv na mnozstvi
uvolnéné energie a pocet udalosti. Obé hodnoty s rostouci dobou klesaji. TaktéZ byl pozorovan presun

nejvétsiho mnozstvi uvolnéné energie zatézovani a creepu do odlehcovani a relaxaci.

Pozorovani u CS skla ndm ukazala, Ze nejvétsi mnoZstvi energie je uvolnéno béhem creepu. CS sklo se
svymi vlastnostmi pohybovalo mezi sklem AS a TS. Bylo pozorovano, Ze CS sklo praska nejcastéji pfi

creepu. S rostouci dobou tvrzeni klesl pocet udalosti a mnozstvi uvolnéné energie.

7

Ukazalo se téz, Zze sklo TS nezavisi jenom na maximu zatiZeni, ale i na rychlosti zatéZovani. Cim

dochdzelo k rychlejsi indentaci, tim vic energie bylo uvolnéno.

Vysledky ukazuji, Ze TS sklo projevilo nejmensi mnoZstvi energie a pocet udalosti. U vSech skel kleslo
mnozstvi uvolnéné energie s rostouci dobou tvrzeni. Doba tvrzeni méla vliv na pocet udalosti pouze u

TS a CS skla.

K zavéru jde tedy fici, Ze chemické tvrzeni skla opravdu funguje a zpUsobi zvyseni tvrdosti skla. Vyuziti
NanoTest™, jako nedestruktivni zkousky, se ukazalo byt uzitecné a prinosné. Tato prace by se dala dale

rozvinout porovnanim namérenych dat a opticky pofizenymi snimky samotnych indentaci.



Seznam pouzitych symbolu a zkratek

AE akustickd emise

o napéti

Orh teoretickd pevnost skla

O, pUsobici napéti

Op napéti potrebné pro prasknuti skla
Oyy napéti na Cele trhliny

or(x) prebyteéné napéti

€ deformace

E Younglv modul pruznosti

Yr energie povrchu

T rovnovazni vzdalenost mezi atomy materialu
b, c délky poloosy ovalné vady

c* kriticka délka trhliny

p hustota

Ug elasticka deformacni energie

geometricky faktor

Us povrchova energie na jednotku délky praskliny
K; faktor intensity napéti

K¢ faktor kritického napéti

Kp faktor intensity prebyte¢ného napéti

Co hloubka vrstvy s tlakovym napétim

tloustka skla

H tvrdost

Hy tvrdost podle Vickerse

Hg tvrdost podle Rockwella

Hg tvrdost podle Brinella

Hy tvrdost podle Koopa

Hey mikrotvrdost podle Berkoviche
y mez kluzu

C koeficiennt

F zatéina sila

D pramér kulového indentoru
d pramér

l délka podélné osy vtisku
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konstanta zavisla na druhu indentoru

zatiZeni

stfedni hodnota tlaku pfi indentaci

maximalni zatiZeni

maximdlni hloubka vtisku

hloubka vtisku

hloubka vtisku indentoru po odlehéeni

posunuti, vzniklé v zavislosti na elastické zotaveni
hloubka dosazena po ¢astecném odlehéeni indentoru
cas

podélné vychyleni

vychyleni pricné

rychlost Siteni podélné viny

rychlost Siteni priéné vlyn

Laméovy koeficienty
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