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Anotace

Tento bakalaiskd préce se zabyva metodami méfeni tlousték vrstev pomoci jed-
nostranného métreni. Hlavnim cilem préce je analyza spolehlivosti a presnosti mérent

za pomoci zvolené metody.
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Abstract

This bachelor thesis deals with methods for measuring thickness of layers using
one side measurements. Main goal of thesis is to analyze the reliability and precision

of chosen method.
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Uvod

~ 2

Problematika zabyvajici se aplikaci vrstev materialu na predméty je velice rozsitena
v ruznych odvétvich primyslu. Vénuji se ji odbornici na optiku pii navrhovani anti-
reflexnich vrstev ¢ocek, technologové navrhujici ochranu konstrukei pred klimatickymi
podminkami, az po inzenyry navrhujici miniaturni plosné obvody. Pti kazdé aplikaci
je dulezité, aby nanasend vrstva spliiovala parametry, které pro svoji spravnou funkci
musi mit. Jednim z podminek, které musi vrstva spliovat, je praveé jeji tloustka. Pro
méreni je nezbytné vyvinout a zkonstruovat presné, kompaktni a lehce pouzitelné

métici pristroje, odpovidajici technologickym pozadavkim vyroby prislusné vrstvy.

Kazdy materiél, ktery je nanasen, ma své fyzikalni vlastnosti jako je vodivost, per-
meabilita, permitivita. Z tohoto divodu existuje mnoho technologii, umoznujici rizné
principy méfeni. Kazda technologie poté poskytuje riznou pfesnost a pouzitelnost

na urc¢ité rozmezi tlousték vrstvy.

Cilem této prace je predstavit metody méreni vrstev riznych materidli a vybrat
nejvhodnéjsi z nich pro méfeni galvanicky nanasené vrstvy niklu do tlousték fadove
desetin milimetri az milimetri. V praktické ¢éasti je vybrand metoda aplikovana na
métici sondu a provedena analyza vhodnosti a pfesnosti méreni pro zadané podminky
méfeni. Tato prace mé dale za kol zpracovat namérena data, proto jedna kapitola

prace je vénovana zpracovani dat pro kalibraci sondy a vizualizaci vyslednych hodnot.



Kapitola 1

Metody méreni tlousték materiali

Vlivem odlisnych fyzikalnich vlastnosti latek a potfeby mérit rizné tloustky vrstev,

se pouziva nékolik metod [1], které se daji obecné rozdélit do dvou typi:

o Destruktivni

Vzorek je vlivem méfeni znehodnocen, a proto je tento typ méreni nevhodny
pro malosériovou vyrobu ¢ odladovani tloustky ve vyrobé. I pfes nevyhody
je tato metoda uzivana tam, kde nelze pouzit nedestruktivni zjisténi tloustky

nebo kde neni ekonomicky vyhodné k cené vyrobki porizovat mérici pristroje.

o Nedestruktivni

U téchto méfeni nedochézi ke znic¢eni pouzivaného vzorku. Nejcastéji se pouzi-

vaji sondy, které jsou kalibrovany na dany material a konstrukeci vzorku.

Déle se prace zabyva nedestruktivnimi metodami, pouzivajicimi ke zméteni tloustky
vrstvy pouze jednu stranu vzorku. Pro tento typ méfeni jsou vyrabény sondy, lisici

se predevsim moznymi konfiguracemi usporadani vrstev méreného vzorku.



Zakladni konfigurace mérenych materiala jsou:

e Vodiva vrstva na nevodivém podkladu
e Nevodiva vrstva na vodivém podkladu

e Vodiva vrstva na vodivém podkladu

— je vyzadovéana kalibrace od vyrobce pro odruseni vlivu vodivého podkladu

1.1 Metoda optické interakce

1.1.1 Interferenc¢ni metoda

Tato metoda je zaloZzena na odlisné délce drahy paprskii, které vytvori na stinitku
interferen¢ni obrazec (obr. 1-1). Ze vzdalenosti maxim a minim lze dopo¢itat tloustku
vrstvy. V praxi se vyuziva viditelné spektrum svétla, resp. polychromatické bilé
svétlo [2]. Vysledna tloustka t je poté vypoctena ze spektra odraZeného svétla, jelikoz

se vlivem interference dané vinové délky svétla odectou ¢i sectou.

R R R R

Obr. 1-1: Princip interferenéni metody

all

Maximum: 2nd cos f = (2k + 1) 5

(1.1)

Minimum: 2nd cos 5 = kXg (1.2)



1.1.2  Elipsometrickd metoda

U této metody se ze zdroje vysila linearné polarizovany paprsek zafeni [2], ktery
je od méreného vzorku odrazen. V detektoru jsou zjistény amplitudy elipticky po-
larizovanych vin, které se odrazily a jejich fazovy posuv. Z vyslednych hodnot lze
dopocitat tloustku nanesené vrstvy. Tato metoda je vhodné pro neabsorbujicich, pro

danou frekvenci prithlednych vrstevy s tloustkou radové desetin nanometrii.

MERENA VRSTVA

KOMPENZATOR ANALYZATOR

POLARIZACNI FILTR

KOLIMATOR TELESKOP

ZDROJ ZARENI DETEKTOR

Obr. 1-2: Elipsometrickd metoda

1.2 Elektrické metody

Nésledujici metody pracuji na principu zmény magnetického a elektrického pole

v méfeném materialu [3].

1.2.1 Metoda viFivych proudi

Tato metoda je zalozena na nepfimém méfeni amplitudy a faze proudu, ktery je
indukovan ve vzorku .

Ze zakladnich principu elektromagnetické indukce plyne, Ze prochazi-li stiidavy
proud civkou, vybudi kolem civky stfidavé magnetické pole. Ptiblizime-li se s civkou
do blizkosti vodic¢e, indukuje se do vodivého materialu proud, ktery je kolmy na
siloc¢ary magnetického pole. Tento proud v8ak vytvari vlastni magnetické pole, které
ovliviiuje hlavni magneticky tok civky, a tedy i jeji impedanci. Tohoto jevu se vyuziva
také v oblasti defektoskopie, kde se sleduje fazovy posun odezev vifivych proudi pii

povrchovém nebo podpovrchovém defektu [4].



Jelikoz vifivé proudy se soustieduji u povrchu materialu, pro méreni je zavedena
hodnota tzv. hloubky vniku, tedy hloubky, ve kterém klesne hustota vifivych proudu
na hodnotu 1/e. Pod touto vzdélenosti je magnetické pole tak nepatrné, ze nemé
vliv na naméfenou hodnotu tloustky. Velikost tohoto parametru je dana nasledujici

rovnici:

1
i= s (1.3)

d-standardni hloubka vniku [m]|, f-frekvence [Hz|, o-elektricka vodivost [S/m],

p-magneticka permeabilita [H/m]

Pro méreni se nastavuje takova frekvence, aby hloubka vniku byla vétsi nez tloustka
materidlu. Touto metodou lze zjistovat tloustku vrstvy na vSech tfech typech konfi-

guraci vzorku s témito podminkami:

1. Izolant na elektricky vodivém podkladu

- pomér vodivosti dpouren/Ipodiiad < 0,65
- pii oddaleni civky od vzorku se rychle zmensuje indukovany proud ve vodivém

materidlu

2. Elektricky vodivy povlak na izolantu

- pomér vodivosti 5powch/5podklad > 1, 5

- jelikoz v izolantu se neindukuje proud, podklad neovliviiuje vyslednou hodnotu
tloustky
3. Elektricky vodivy povlak na elektricky vodivy podklad

- pro konkrétni méfeni 1ze kalibraci kompenzovat vliv podkladu

Nejcastéji se tato metoda pouziva pro méreni vrstev vodivych a feromagnetickych
materiali. V opa¢ném piipadé lze mérit napiiklad méd, zinek, chrom, kadmium &
cin na feromagnetickych vzorcich. Tato metoda je nezavisla na drsnosti vyrobku,

avSak pro spravné vyhodnoceni tloustky je nutné znalost vodivosti povlaku.
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1.2.2 Magneticko-indukéni metoda

Tato metoda je ¢asto pouzivana u pristroju spolu s metodou vifivych prouda. Pii
praktickém vyuziti pouziva tato metoda dvé civky. Jednu jako zdroj magnetického
toku a druhou pro detekci zmén intenzity magnetického pole pri priblizeni k feromag-
netickému materialu. Pii méfeni neferomagnetickych vrstev se déva prednost této

metodé z duvodu vyssi presnosti +3%.

ﬁl"‘:lﬁ i

ﬁﬁlﬁ i

I
| UL

NS

Obr. 1-3: Principialni zapojeni, magneticko-induktivni metoda

Hlavni prednosti této metody je nezavislost vysledkt na vodivosti povlaku a pod-
kladu, jelikoz je vyuzito pouze magnetickych vlastnosti vzorku. Na rozdil od metody

vitivych proudi jsou mérené hodnoty zavislé na drsnosti povrchu vzorku.

1.2.3 Odporova metoda

Sonda obsahuje ¢tyfi hroty podle obrazku 1-4 dané normou [5]. Pro méfeni se
vyuziva rozlozeni elektrického pole mezi prostiednimi hroty, na kterych se odecita

napeéti.
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Prochézejici proud netece jen po povrchu, ale vnikd do hloubky materialu. Pii

vhodné vzdalenosti elektrod je protékajici proud tloustkou t omezovén, tedy napétovy

spad je poté funkei tloustky vzorku.

Si

S

S

a

Obr. 1-4: Odporova metoda

Pro jednodussi vypoc¢ty norma pocita s rozloZzenim elektrod tak, aby vzdalenosti

S1 = S2 = S3 = S. V pripadé této rovnosti lze zavést aproximaci:

1In2)

BT

(1.4)

Tuto aproximace lze povaZovat za vyhovujici v rozsahu t/S < 0, 5.
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1.2.4 Rezonan¢ni metoda

Metoda pochézi z patentu z roku 1975 ,Resonant Frequency Measuring Device for
Gauging Coating Thickness* 7] pouzivajici otevieného jadra transformétoru k méveni
vodivych vrstev na vodivych magnetickych nebo nemagnetickych podkladech. Text
patentu vyuziva elementarniho poznatku, Ze vlivem pfiblizeni vodivého materialu

k otevienému jadru transformatoru se méni reluktance R, magnetického obvodu.

l

R, =—
wS

(1.5)

Tedy podle Hopkinsonova zakona Um = R,,.¢ dojde nejen ke zméné magnetického

toku ¢, ale i induké¢énosti podle vzorce 1.6

_N¢ _N?

L
I R,

(1.6)

Praveé zména indukce je pric¢inou rozladéni rezonan¢éniho obvodu, jehoz soucasti je
transformétor. Pro zvySeni citlivosti je v obvodu zavedena zpétna vazba z vystupu

na vstup. Celé mérici schéma je znazornéno na obr. 1-5.

Zesil.
W
.| Vyrov. = .
G = pamét _(q:‘_, H % A Zesil.
NAPETIM ——————
RIZENY
GENERATOR

Obr. 1-5: Schéma zapojeni - rezonan¢ni metoda
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Vyhodnoceni tloustky je zalozeno na zméné rezonanéniho kmito¢tu spolu s vys-
tupnim napétim. Obrazek 1-6 znazoriuje obecny pritbéh vystupniho napéti, pricemz
kiivka 30 je prubéh napéti pii otevieném jadru (maximéalni tloustka), kiivka 34 pii
spojeni s podkladem (nulova tloustka) a kiivka 32 pii méfeni paramagnetického ma-

teridlu. Vysledna zavislost je dana primkou p.

FREKVENCE

Obr. 1-6: Vystupni zavislost - rezonan¢ni metoda
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1.2.5 Reluktanc¢éni metoda

Princip této metody je modifikaci metody rezonanc¢ni. Pro méfeni je také pouzito
otevieného jadra transformétoru, avsak zménu magnetického toku nezajistuje vzdu-
chova mezera v jadru, ale pouze velikost, resp. tloustka prilozeného vzorku. Z tohoto

duvodu material, jehoz tloustka je zjistovana, musi byt feromagneticky.

Velikost magnetického toku v obvodu je omezovana dle Hopkinsova zékona reluk-
tanci vzorku (vzorec 1.5). Méfenou veli¢inou je napéti indukované na sekundarnim

vinuti transformatoru, které je spjaté s magnetickym tokem vztahem:

Usim = WN2@pm (1.7)

Us,, - maximalni indukované napéti, w - ihlova frekvence, Ny - pocet zavitu

sekundarni civky, ¢, - hlavni maximalni magneticky tok v jadru

Principialni zapojeni méficiho transformatoru je vyobrazeno na obr. 1-7. Na primérni
civku transforméatoru je prividén harmonicky signal a vlivem tloustky vzorku t je

indukovano napéti na sekundarni civce.

Obr. 1-7: Reluktanéni metoda
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Kapitola 2

Statistika malych vybéri dat

Jelikoz soucasti prace je i vyhodnoceni vysledktu dat, je tato kapitola vénovana
zplisobum analyzy ziskanych dat. Je nutné na namétrené hodnoty, tedy na statisticky
maly pocet dat, aplikovat postup pro omezeni vyskytu nahodnych chyb. Pro tyto

piipady existuje nékolik postupt, lisicich se pravé mnozstvim statistickych dat [7].
2.1 Zvlasté malé vybéry dat

2.1.1 Analyza dvou vzorki

Pro dva vzorky je dan 100(1 — )% interval spolehlivosti stfedni hodnoty pu jako:

T+ X9 Ta]xl—l—xﬂ S#:(%l—i‘l’z Ta’$1—1‘2|
2 2 2 2

(2.1)

T,, pro normélni rozdéleni je T,, = cot a§ , rovhomérné rozdéleni T, = 1 /(o — 1).

2.1.2 Analyza tri vzorki

Pro tii vzorky existuje vlastni vypocet:

T —<u<z+

S S
T, —
a\/g—u a\/g

Pro normalni rozdéleni je Tj g5 = 4, 3, rovnomérné rozdéleni Tj o5 = 5, 74.

(2.2)

16



2.2 Malé vybéry dat - Horniv postup

Tento postup je vhodny pro méfeni se ¢tyfmi az dvaceti vzorky, pricemz je zaloZen
na poradkovych statistikich x(i). Zakonitosti vypoc¢tu této metody presahuji ramec
této prace, proto se lze spokojit s tvrzenim, ze dany postup je matematicky podlozen
a lze prejit k parametrim pro vypocet statistickych dat.

Jelikoz se jedné o postup aplikovatelny na poradkovou statistiku, je tfeba nejprve
dané vzorky vzestupné seradit.

Zaladnim parametem této metody je tzv. hloubka pivotu pro n-prvkovou mnozinu
dat, ktera je dana vztahem:

int(251)

nt(2EL 4+ 1
H:—2neboﬂzu

2

> (2.3)

]

Voli se tak, aby hloubka pivotu byla celé ¢islo. Toto ¢islo nam tedy definuje hranici

rozptylu vysledné hodnoty, tedy dolni a horni pivot, urceny jako:

TporL = TH , THOR = Tn+1—H (2.4)

Odhadem parametru polohy vysledku je pivotova polosuma:

x -z

p, — oL HOR (2.5)
2

Hodnotu rozptyleni nam udéva pivotové rozpéti:

Ry, =xpor — Tpor (2.6)

Vysledna ndhodné veli¢ina 77, vhodna k testovani, ma poté symetrické rozdéleni.

x x
T, — DT TH

= 2.7
QZ'H—.%’D ( )
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Interval spolehlivosti stfedni hodnoty u je poté dan vztahem:

P, —Ritpi-o(n) <pu < Pp+ Rptpi1_o(n) (2.8)

Parametr t;;_, je ptislusny Horniv kvantil rozdéleni 77, pro procentualni rozdélent

100(1 — «)%. Prehled Hornovych kvantila je vyjadien v tabulce 2.1.

11—«
0,9 | 0,95 | 0,975 | 0,99
0,477 | 0,555 | 0,738 | 1,04
0,869 | 1,37 | 2,094 | 3,715
0,531 | 0,759 | 1,035 | 1,505
0,451 | 0,55 0,72 | 0,978
0,393 | 0,469 | 0,564 | 0,741
0,484 | 0,688 | 0,915 | 1,265
0,4 | 0,523 | 0,668 | 0,878
0,363 | 0,452 | 0,545 | 0,714
12 1 0,344 | 0,423 | 0,483 | 0,593
13 1 0,389 | 0,497 | 0,608 | 0,792
141 0,348 | 0,437 | 0,525 | 0,661
151 0,318 | 0,399 | 0,466 | 0,586
16 | 0,299 | 0,374 | 0,435 | 0,507
17 1 0,331 | 0,421 | 0,502 | 0,637
181 0,3 0,38 | 0,451 | 0,555
19 | 0,288 | 0,361 | 0,423 | 0,502
20 | 0,266 | 0,337 | 0,397 | 0,464

e
Sl Slolo No|a) | B

Tab. 2.1: Hornovy kvantily
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Kapitola 3
Prakticka c¢ast

Pro méreni je zvolena reluktan¢éni metoda, jelikoz odpovida pozadavkim na para-
metry méfeného vzorku niklu. Méfeni je provadéno ve dvou fazich. Prvni faze ob-
sahuje odzkouseni samotné technologie v laboratornim prostiedi a zjisténi vhodnosti
této metody, pricemz v druhé fazi je vytvorena celd méfici soustava pro uzivatelsky

privétivejsi pouzivani sondy.

3.1 Meérici sonda

3.1.1 Popis mérici sondy

Meéfeni je provadéno na upraveném jadru transformatoru tvoreném E plechy

(obr. 3-2). Indukénost civek je zjisténa LC mustkovym méficem, viz. tab. 3.1

Primarni vinuti | Sekundarni vinuti
Hz |L [mH] | Z[Q] | L [mH] Z 9]
100 14,2 8,9 14,9 9.4
120 8,1 6,1 9,4 7.1
1000 14,2 9,1 4,9 93,3
10000 13,1 820,4 14,3 898,7

Tab. 3.1: Impedance civek

Pro méfeni je vybran oddélovaci transformétor se stejnym poctem zaviti obou
civek. Jadro je preskladédno a sestaveno pouze z plechu tvaru E, jejiz rozméry jsou

znazornény na obr. 3-1 (v milimetrech).
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Obr. 3-1: Rozméry jadra

Vysledna podoba sondy je zobrazena na obrazku 3-2.

Obr. 3-2: Méfici sonda

Dle predpokladu by méla frekvence, prividéna na primarni civku transformatoru,
byt takové, aby hloubka vniku (vzorec 1.1) pfesahovala méfenou tloustku. Hodnoty
hloubek vniku pro nikl pro vybrané frekvence jsou obsazeny v tabulce 3.2. Z téchto

hodnot vyplyva, Ze pro dosazeni méritelnosti do 1,2 mm je nutné pouzit frekvenci

okolo 10 Hz.

20



Frekvence [Hz| 5 10 20 50
Teoreticka hloubka [mm] | 1,797 | 1,271 | 0,899 | 0,568

Tab. 3.2: Hloubka vniku

Dle zadani je tfeba jesté otestovat namérené hodnoty pii pridani latexové vrstvy,
ktera sondu chrani proti chemickému prostredi. Tato vrstva predstavuje mezeru
v magnetickém obvodu, tedy podle predpokladu by méla vyslednou kiivku zavislosti

ovlivnit pouze o konstantu, ktera se pric¢te ke kiivce méfeni bez ochranné vrstvy.

3.1.2 Meé&reni se sondou

Meéreni je uskutechovano vyse popsanou sondou pfipojenou ke generatoru signalu
Agilent 33220A a k osciloskopu Tektronix TDS 2002 20MHz, slouziciho pro odecet
napéti spicka-Spicka ze sekundarni civky. Jako vzorky jsou pouzity galvanicky poniklo-

vané plechy o velikosti pfiblizné 40 x 30 mm (obr. 3-3).

Obr. 3-3: Ukazka métenych vzorku

Konec¢né zapojeni sondy je znazornéno na obrazku 3-4. Experimentalné bylo od-
zkouSeno nékolik frekvenci a velikosti napéti, avsak vysledné méfeni je provadéno
pouze na hodnotach 20 Hz/1 V a 10 Hz/2 V. Ostatni zévislosti nemaji pozadovanou

strmost ¢i dostatecné vysoké hodnoty vystupniho napéti.
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V pribéhu testovani byla provedena zkouska na dodate¢nou ochranu sondy pred
agresivnim prostfedim pfidanim latexové vrstvy obalujici elektrodu. Z tohoto divodu

jsou méfeni pro dané parametry napéti a frekvence zopakovéany s pridanou ochrannou

vrstvou latexu o tloustce 0,07 mm.

OSCILLOSCOPE
vertical

Y
@-‘ ——
DG GhD o
o

Vidiv

timebase

FUNCTION GENERATOR

Hz m} 000
20‘00 1 0 1k 10K 100K 1M
® ® cow C© —
coarse  fine LY Dc© n@put‘ =

sidiv

Obr. 3-4: Schéma zapojeni méfici sondy 9]

Na danych frekvencich jsou zméfeny hodnoty pro kazdou tloustku minimélné ¢tyfi-
krat a vyhodnoceny pomoci Hornovy statistiky. Vysledné hodnoty vykazuji linearni

zéavislost, proto je v nésledujicich pribézich uvedena i piimkova aproximace pivo-

tovych polosum.
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Mérené vzorky niklu

Tloustka[cm]| 0,13 | 0,38 | 0,45 | 0,58 | 0,68 | 0,90 | 1,16 | 1,18 | 1,22 | 1,35
Dolni pivot | 46,40 | 56,00 | 56,80 | 65,60 | 65,80 | 71,20 | 78,40 | 87,20 | 87,60 | 89,4
Horni pivot | 47,20 | 56,80 | 58,40 | 67,20 | 67,20 | 72,80 | 80,00 | 88,80 | 88,80 | 91,20
Pivotova 46,80 | 56,40 | 57,60 | 66,40 | 66,50 | 72,00 | 79,20 | 88,00 | 88,20 | 90,30
polosuma P

Pivotove 080 | 0,80 | 1,60 | 1,60 | 1,40 | 1,60 | 1,60 | 1,60 | 1,20 | 1,80
rozpéti R

Hloubka pivotu 1 Horntv kvantil pro 0,95 0,555

Tab. 3.3: Méfeni 10 Hz/2 V bez latexové vrstvy
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Obr. 3-5: Méteni 10 Hz/2 V bez latexové vrstvy
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Mérené vzorky niklu

Tloustka[cm]| 0,13 | 0,38 | 0,45 | 0,58 | 0,68 | 0,90 | 1,16 | 1,18 | 1,22 | 1,35
Dolni pivot | 45,60 | 52,80 | 56,00 | 63,20 | 63,20 | 67,80 | 74,00 | 77,60 | 78,40 | 79,20
Horni pivot | 46,50 | 53,80 | 56,20 | 64,00 | 64,00 | 69,20 | 76,00 | 78,40 | 79,20 | 80,80
Pivotova 46,05 | 53,30 | 56,10 | 63,60 | 63,60 | 68,50 | 75,00 | 78,00 | 78.80 | 80,00
polosuma P

Pivotové 0,90 | 1,00 | 0,20 | 0,80 | 0,80 | 1,40 | 2,00 | 0,80 | 0,80 | 1,60
rozpéti R

Hloubka pivotu 2 Horniv kvantil pro 0,95 1,35

Tab. 3.4: Méfeni 10 Hz/2 V s latexovou vrstvou
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Obr. 3-6: Méfeni 10 Hz/2 V s latexovou vrstvou

24




Mérené vzorky niklu

Tloustka[cm]| 0,13 | 0,38 | 0,45 | 0,58 | 0,68 | 0,90 | 1,16 | 1,18 | 1,22 | 1,35
Dolni pivot | 44,80 | 53,60 | 55,60 | 61,60 | 63,20 | 66,00 | 76,40 | 78,40 | 77,60 | 76,80
Horni pivot | 46,40 | 54,80 | 56,80 | 62,40 | 64,80 | 66,80 | 77,60 | 79,60 | 81,60 | 78,00
Pivotova 45,60 | 54,20 | 56,20 | 62,00 | 64,00 | 66,40 | 77,00 | 79,00 | 79,60 | 77,40
polosuma P

Pivotové 1,60 | 1,20 | 1,20 | 0,80 | 1,60 | 0,80 | 1,20 | 1,20 | 4,00 | 1,20
rozpéti R

Hloubka pivotu 1 Horntv kvantil pro 0,95 0,555

Tab. 3.5: Méfeni 20 Hz/1 V bez latexové vrstvy
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Obr. 3-7: Méteni 20 Hz/1 V bez latexové vrstvy
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Mérené vzorky niklu

Tloustka[cm]| 0,13 | 0,38 | 0,45 | 0,58 | 0,68 | 0,90 | 1,16 | 1,18 | 1,22 | 1,35
Dolni pivot | 43,20 | 51,20 | 53,60 | 57,60 | 60,80 | 64,80 | 70,20 | 71,20 | 74,40 | 73,60
Horni pivot | 44,80 | 52,80 | 55,40 | 59,40 | 61,60 | 65,60 | 72,00 | 72,80 | 75,20 | 74,40
Pivotova 44,00 | 52,00 | 54,50 | 58,50 | 61,20 | 65,20 | 71,10 | 72,00 | 74,80 | 74,00
polosuma P

Pivotove 1,60 | 1,60 | 1,80 | 1,80 | 0,80 | 0,80 | 1,80 | 1,60 | 0,80 | 0,80
rozpéti R

Hloubka pivotu 1 Horntv kvantil pro 0,95 0,555

Tab. 3.6: Méfeni 20 Hz/1 V s latexovou vrstvou
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Obr. 3-8: Méfeni 20 Hz/1 V s latexovou vrstvou
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3.2 MEérici soustava

3.2.1 Popis mérici soustavy

REPRODU KTOR
=3
Pravy =
MIKROFOl\
Pravy é

Obr. 3-9: Schéma zapojeni soustavy

Ze sondy popisované v kapitole 3.1 je néasledné sestrojena cela mérici soustava, jejiz
schéma zapojeni je znédzornéno na obr. 3-9. Ze sondy zalité do epoxidové pryskyftice

byly vyvedeny vystupy mikrofonnim kabelem (obr. 3-10).

Obr. 3-10: Meéfici soustava.

Pro usnadnéni méfeni je soustava rozsifena o externi zvukovou kartu AXAGON

ADA-15 USB, ktera nahradila generator a osciloskop. Toto rozsifeni umoziuje zpra-
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covat ziskané hodnoty pocitacem. Zvukova karta, vybavena stereo vstupem a vystu-
pem, generuje harmonicky signal pfivadény na vstup sondy. Tento signal je z divodu
mozného kolisani napéti privadén dodatecné jesté na levy kanél vstupu karty a pouzit
pii vypoctu tloustky. Pravy kanal vstupu karty zajistuje méfeni trovné signalu ze

sondy.

Soucéasti této prace je i vytvoreny software s GUI v programu MATLAB 2012, ktery
obsahuje ovladani samotného méfeni (obr. 3-11) a kalibraci sondy (obr. 3-12). Obé
tyto ¢asti programu pracuji s navzorkovanou hodnotou vstupni a vystupni drovné

signalu zvukové karty, resp. jejich pomérem (vystup/vstup).

— Zvolte parametry
Frekvence
|7 ™ 10 Hz i@ 20 Hz
MEFici sonda Wyber sondy
— Wsledky
Wstupni B Viystupni s
uroven uroven
&
Tloustka HitHHH

Obr. 3-11: Grafické rozhrani méfent
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Zadejte tloustky kalibra&nich vzorkd a provedte méfeni

£
r @ 10Hz O 20Hz ‘

' Hodnoty 1
Tioustka 09
vzorkl 0 0 0 0 0

08
Naméfené (7] o o o o 07
hodnoty
o #lo @ o o 0.6
™o o ™o Fo o 05
o Flo [ o o 04
o o Fo Ho o 03
o o o @o o 02
@o o Mo o o 04
Mo el Mo o o T
0 02 0.4 0.6 0.8 1
& o o o o o
o o o “o @o

Y=kX"2+kX+q

’ Zméitt vzorek || Zméfit vzorek || Zméfit vzorek || Zméfitvzorek || Zméfit vzorek

Rozptyl: + — %

[ Spoéitat pribéh ]

[ Ulozit data ]

[ Vynulovat ]

Obr. 3-12: Grafické rozhrani kalibrace

Kalibra¢ni ¢ast programu obsahuje pole pro zadani péti tlousték niklu, na kterych
se provadi kalibrace. Pro kazdou tloustku je nutné provést minimalné ¢tyii méfeni,
pricemz data, kterda vykazuji ndhodnou chybu, lze pomoci checkbutton dodateéné
vyradit. Po zméreni vSech tlousték a stisku tlacitka ,Spocitat prubéh” se provede
vypocet pomoci Hornovy statistiky, aproximace hodnot a zjisténi maximalniho roz-
ptylu. Tato data lze zapsat do souboru a ulozit stiskem tlacitka ,,Ulozit jako”. Méftici
¢ast programu vyuziva pravé tyto soubory, které se vyberou pomoci tlacitka ,Vybér

sondy*.
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3.2.2 Mé&reni s mérici soustavou

Méfteni je provadéno na kalibra¢nim vzorku (obr. 3-13) s péti tloustkami do 1,5 mm,
pricemz kazda tloustka je otestovana desetkrat. Priklad uvedeny na obr. 3-14 zobra-

zuje kalibraci na frekvenci 10 Hz na daném kalibra¢nim vzorku.

s 5 SRR O

Obr. 3-13: Kalibra¢ni vzorek niklu
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Obr. 3-14: Kalibrace méreni na frekvenci 10 Hz
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3.3 ZAavér méreni

Pii méfeni samostatnou sondou byla zjisténa linearni zavislost az do tloustky
priblizné 1,2 mm, kdy se napéti jiz dale s tloustkou nezvysovalo. Tento jev je zptsoben
velkou permeabilitou materialu, ktery ma, stejné jako v odporové metodé, pii této
tloustce jiz maly magneticky odpor (reluktanci). Do této hloubky tedy nepronika

magnetické pole, které by ovliviiovalo tok sekundarni civkou.

Dale byl potvrzen predpoklad, Ze pii pouziti ochranné vrstvy latexu dochazi k po-
sunuti zavislosti o konstantu k, kterd odpovida mezete v magnetickém obvodu. Kromé
toho v8ak pri pouziti ochranné vrstvy dochazi i ke sniZeni strmosti primky. Déle
z vysledkt vyplyva nutnost zajisténi rovného povrchu meéfeného vzorku v daném
misté, jelikoz vzduchova mezera v obvodu zptisobi zkresleni vysledné hodnoty. Ze zavis-
losti je zfetelnd velkd odchylka od aproximac¢ni piimky, ktera je dana predevsim
malymi rozméry vrstvy niklu pouzité pii méfeni a v neposledni fadé proménnou

tloustkou jednotlivych vzorki.

Pii méfeni se soustavou doslo k dlouhému odlad ovani amplitudy pfivadéné na vstup
sondy, jelikoz pri vétsi nastavené amplitudé dochazelo k vyrazné hysterezni nelinearité

ve vystupni zavislosti (obr. 3-15).

Zadejte tloustky kalibranich vzorkl a provedte méfeni
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Obr. 3-15: Nelinearita na frekvenci 10 Hz
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P1i snizeni amplitudy, kdy nelinearita jiz nebyla patrnéa, nevykazovala vystupni
zéavislost dostate¢nou strmost. Pii nésledném proméreni byla zjisténa pritomnost
stejnosmérné slozky napéti 1,5 V na vystupu zvukové karty. Tato slozka, ptivodné
slouzici pro funkci kapacitntho mikrofonu, zptsobovala presyceni magnetického ob-
vodu a néaslednou hysterezi ve vystupni zavislosti. Problém byl vyfesen prediazenim

elektrolytického kondenzéatoru o kapacité 100 pF' na vstup sondy (obr. 3-9).

7 vysledkt méfeni se soustavou lze zjistit, Ze naméfena tloustka vzorku presahuje
drive zminovanou hodnotu 1,2 mm hloubky vniku pro frekvenci 10 Hz. Mé&fenim
bylo zjisténo, ze sonda funguje i pro vétsi tloustky, avsak s vétsim rozptylem hodnot.
Z tohoto duvodu je vhodné nepouzivat sondu za hranici presahujici tuto mez, jelikoz
dochézi k promitnuti do rozptylu pri samotném méreni. Dale pro tucel kalibrace
na pouzitém vzorku bylo pristoupeno k testovani kazdé tloustky stejné natocenou
sondou tj. jadrem rovnobézné se vzorkem. Toto opatieni kompenzuje vliv Sitky
a nerovnosti pouzitého kalibra¢niho vzorku. Pro dalsi zpfesnéni dat byly vysledné
hodnoty proloZzeny polynomem 2. stupné (obr. 3-14), jelikoz v prubéhu zavislosti se
objevoval mirny vliv hystereze. Dalsim mérenim byly zjistény rozsahy presnosti této

metody.

Prvni méreni se zamérilo na kolisavost vystupni hodnoty sondy béhem jednoho
méreni. Z vyslednych hodnot, uvedenych v tabulce 3.7, lze konstatovat, ze maximalni
rozdil v amplitudéch odpovidé tloustce 0,052 mm. Ve vysledné hodnoté je vSak tento
rozptyl primérovan pouzitim efektivni hodnoty na data v celé délce méreni, tedy

maximalni rozdil se zmensi.

tloustka [mml] 0,375 | 0,633 | 0,916 | 1,115
max. aroven 0,0018 | 0,0019 | 0,0021 | 0,0023
min. Groven 0,0016 | 0,0018 | 0,0019 | 0,0021
prepocteny rozdil [mm] | 0,049 | 0,044 | 0,052 | 0,050

Tab. 3.7: Tabulka kolisdni Grovné vystupu
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Druhym méfenim byla zjisténa stalost vyslednych hodnot, bez nataceni ¢i pohybu
se sondou mezi mérenimi. Test obsahoval tficet hodnot jedné tloustky vzorku a po

zjisténi rozptylu byla vypoctena odpovidajici hodnota chyby tloustky 0,025 mm.

7 provedeného méteni jsou patrné zavislosti vystupnich hodnot na mérené tloustce

vzorku:

Zavislost napéti U [mV]| na méfené tloustce x [mm)]

Frekvence 20 Hz, vstupni napéti 1 V U=42.59+35.55x
Frekvence 20 Hz, vstupni napéti 1 V, ochrana | U=43.79+28.03x
Frekvence 10 Hz, vstupni napéti 2 V U=42.14430.98x
Frekvence 10 Hz, vstupni napéti 2 V, ochrana | U=42.77+24.85x

Tab. 3.8: Vysledné zéavislost méteni sondy

Zavislost poméru napéti P na méfené tloustce t [mm| a odchylky [%)]
Frekvence 20 Hz | (—1,25P% 4 6,6P + 14,87)10 =t + 0,5
Frekvence 10 Hz | (—0,85P% + 3,8P + 7,53)10 3=t +04

Tab. 3.9: Vysledna zéavislost méfeni soustavy
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Zaver

V této praci jsou predstaveny zakladni metody nedestruktivniho méfeni vrstev.
V8echny popisované metody vyuzivaji pouze jednu stranu analyzovaného vzorku.
V prvnich kapitolach je vénovana pozornost metodam pro méreni tlousték materi-
alu, ze kterych je poté vybréana ta nejvhodnéjsi. Druha kapitola je vénovana analyze
malych vzorkt dat a Hornové statistice, ktera je pouzita v praktické céasti prace.
V nf je vybrana metoda reluktané¢ni, ktera vyhovuje zadanym podminkam pro méfici
sondu. V této casti je také popsana realizace dané metody a jsou zde namérena
data na vzorcich niklu. Z méreni jsou vzaty dvé hodnoty frekvenci, na kterych byla

aplikovana Hornova statistika.

Pro zajisténi privétivosti méfeni je sonda rozsirena o zvukovou kartu, ktera nahrazuje
generator a osciloskop z pfedchoziho méfeni. Timto je zajisténa moznost zpracovavat
naméiené hodnoty vytvofenym programem s grafickym rozhranim, ktery prepocitava
data na tloustku vzorku. Nasledné bylo vytvoreno prostiedi pro kalibraci vyuziva-
jici Hornovu statistiku. Cela soustava byla otestovana, zjisténa chybovost méfeni

a odladéna pro spravné meéreni tlousték.

Zavérem je mozno konstatovat, ze zvolena metoda a nasledna realizace je vhodné
pro méfeni dle zadéani, tedy pro teplotu 80 °C a pH 4. V praxi je vSak nutné provést

kalibraci pro méreni v daném prostiedi.
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