M enisignal akustické emise generovanych p ilaserové ablaci

Misto m eni AE: PF MU, laborato atomové spektrochemie, Kotla ska 2, 611 37 Brno
Datum m eni AE: 27. 04. 2006
Pou ita aparatura: DAKEL XEDO, deska AE 3.0, slot 12, snima s keramickou podlo kou

AE m ili: Ing. Miroslav Varner, Mgr. David Varner

Stru ny nastin experimentu laserové ablace
M eni akustické emise (AE) se provadi v ramci vyzkumu laserové ablace pomoci pulsniho laseru Quantel
Brilliant na specialn upraveném stole s mo nosti posuvu vzork . Vzorek je umist n na zadni stran cely
pro analyzu pomoci optické emisni spektrometrie s induk n véazanym plazmatem (ICP/OES) nebo na zadni
stran hlinikového kruhového rame ku p i pou iti laserového optického emisniho spektrometru (LIBS). Laser
pali do vzorku do bodu nebo m e vytva et r zné rastry podle naprogramovaného pohybu translatoru.

Experimentalni uspo adani je na obrazku 1.

Ukolem m eni AE signalu je nalézt souvislost mezi jeho parametry (RMS, C1, C2 a PSD), hloubkou krateru
apr b hy intenzit emisnich ar prvk . Je p edpoklad, e zm ny parametr AE Ize pou it k indikaci p echodu
z jedné vrstvy do druhé. Déle se uva uje o vyu iti signalu AE misto signalu vnit niho porovnavaciho prvku. K

ov eni budou pou ity vzorky dla dic a plech .

Obrazek 1: Experimentalni uspo adani aparatury pro sledovani laserové ablace. Foto D. Varner



M eni akustické emise

Vlastni m eni AE bylo provedeno na dvou vzorcich - keramickém st epu a ocelovém véale ku. Keramicka

glazovana dla dice zelend pro obklady zn. Hob (Keramika Horni B iza — len skupiny Lasselsberger).
Glazura je asi 0,3 mm silna, podkladem je bily porézni st ep. Hmotnostni obsahy oxid dle
rentgenofluorescen nich analyz od vyrobce v dob leden a srpen 2004 jsou uvedeny v tabulce 2 na konci
této zpravy. Tyto dla dice se ji nevyrab ji. Ocelovy valec je standard pro jiskrovy emisni spektrometr zn.
Hilger. Charakteristiky minoritnich prvk v hmotnostnich procentech jsou uvedeny v tabulce 3 na konci této

zpravy.

Obrazek 2: Snima AE umist ny na vzorku kachli ky. Foto D. Varner

Obrazek 3: Detail snima e AE umist ného na vzorku kachli ky. Foto D. Varner



Obréazek 4: Detail snima e AE umist ného na vzorku ocelového véle ku. Foto D. Varner

Kontakt snima e AE se zadni stranou zkoumaného vzorku byl zajist n pomoci p itla ného Sroubu. Akusticka
vazba mezi vzorkem a snima em AE byla zajiSt na silikonovou pastou. K omezeni Sumu p es nepracovni
plochu snima e AE, byla mezi snima AE a pitla ny Sroub vio ena b né& kancela ska pry (viz obrazky 2,
3, 4). Signaly AE generované b hem p sobeni laserového paprsku byly snimany a vyhodnocovéany
aparaturou XEDO firmy DAKEL ZD Rpety.

Vzorkovaci frekvence byla 2MHz, zesileni 25dB, maximélni rozsah 2400 mV, itani p ekro eni hladin
C1=245mV, C2=480mV, prah po atku udalosti 725 mV, prah konce udalosti 245 mV, mrtva doba udalosti
3000 s, ukladany po et vzork udalosti - 1500, pretrigger - 250 vzork .

Bylo vyhodnocovano RMS, po et pr chod hladinami C1 a C2, po et uddlosti AE a spektralni vykonova
hustota udalosti AE (PSD).

Laser byl spoust n ve dvou re imech - ru nim a automatickém. V ru nim re imu bylo spust ni vyvolano

stiskem tla itka na ovladacim panelu. V automatickém re imu byl laser spoust n s kmito tem 10 Hz.



Vysledky experimentu
Bylo provedeno celkem 5 m eni AE. Jejich p ehled, obsahujici adresa e ziskanych dat, asy m eni,

zkoumané objekty a pou ité re imy spoust ni laseru, je v tabulce 1.

Adresa asm eni Objekt Spoust nilaseru
Laser_0427_1 16:09-16:10 keramika ru ni
Laser_0427_2 16:42-16:43 keramika automatické
Laser_0427_3 17:45-17:47 keramika ru ni
Laser_0427_4 17:49-17:50 keramika automatické
Laser_0427_5 18:08-18:10 Ocel 12050 automatické

Tabulka 1: P ehled m eni AE

Vyhodnoceni RMS, Cla C2
asovy pr b h RMS signalu AE, po ty pr chod signalu hladinou C1 a C2 pro jednotliva m eni jsou vid t

na Obrazku 5 - 10. Na Obrazku 8 je detail pr b hu uvedenych parametr signalu bezprost edn po startu 2.

m eni.
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Obrazek 5: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)



cnt | 1RVS
X0~4/ 27/ 2006 4:42:57 odp.
| og Laser_O427_2_A 08. 12 c1 :IT'V
74 08.12.c2 -~ 1150
08.12.rns R 1120
6 190
160
51 +30
10
W il wele et e i aee e ult it nine - 60
P 10 0 R R T
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 sec
Obrazek 6: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)
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Obrazek 7: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)
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Obrazek 8: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)
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Obrazek 9: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)
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Obrazek 10: Nam ené hodnoty (RMS, C1, C2)

Zgraf jevid t, espo tem akci laseru p i vykazuji hodnoty RMS, Cla C2 klesajici trend.

Vyhodnoceni funkce PSD

Obdobnou zavislost obdr ime vyhodnocenim maxim funkce PSD - viz nasledujici obrazky. Na levé stran

jsou asové zaznamy signalu AE p i dopadu laserového paprsku na vzorek materidlu; obdélnik vyzna uje

data pou ita k vypo tu PSD. Na pravé stran jsou vykresleny funkce PSD. PovSimn me si m nicich se

hodnot maxim PSD na pravych grafech. Jako ukazka byly vybrany 4 funkce z Gvodu, 4 funkce zpr b hua 4

funkce z konce prvniho m eni. Jednotlivé grafy jsou ozna eny identifikatorem id (po adovym

udalosti AE) a asem startu udalosti.
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Obrazek 11: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 12: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 13: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 14: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 16: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 17: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 18: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 19: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 20: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 21: Nam ené hodnoty (PSD)
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Obrazek 22: Nam ené hodnoty (PSD)



Glazura
Oxidy
SiO,
Al,O,
Fe203
TiO,
CaO
MgO
Kzo
Na,O
Zr0O,
Zn0O
BaO
SrO
PbO
CuO
Cr,03
CoO
NiO

L450 zelena

wt. %
56.84
7.75
0.35
0.09
6.03
0.54
251
0.20
0.22
9.26
1.96
0.10
7.37
0.06
6.18
0.37
0.14

Tabulky: Slo enivzork

Tabulka 2 - Hmotnostni obsahy oxid ve zkoumaném keramickém vzorku - glazura

St ep wt. %

SiO,
Al,O3
TiO,
Fe,O3
CaO
MgO
Na,O
Kzo

Pr m. Min.
66.11 65.27
18.99 18.12
0.68 0.65
1.23 1.18
9.79 9.35
1.49 1.35
0.29 0.24
1.42 1.31

Max.
66.9
19.62
0.73
1.32
10.31
1.62
0.35
1.54

Tabulka 3 - Hmotnostni obsahy oxid ve zkoumaném keramickém vzorku - st ep

Vzorek

C %

Si %

S %

P % Mn % Ni % Cr % Mo % V %

MN 4 1,38 0,78 0,053 0,042 18,6 1,32 2,29 0,80 0,022
| MN4 | 138 | o078 | 00S3 | 0042 | 186 | 1% | 220 | 080 | 0022

Tabulka 4 - obsahy minoritnich prvk v hmotnostnich procentech ve zkoumaném ocelovém vale ku

Pou ité prameny:

Hrdli ka, AleS.: M eni zvukovych signal doprovazejicich laserovou ablaci, informace o experimentu a
slo eni vzork , PF MU, Brno, 2006

Zpracoval: Mgr. David Varner
V Brn , 19. kv tna 2006



