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Streszczenie

Pomiar réznorodnych wielkosci fizycznych, okreslajacych cechy materia-
lowe elementow, podlegajacych obrobce przestrzennej lub modyfikacji
w wyniku oddzialywania wiazki laserowej jest trudny ze wzglgdu na
mikroskopijne wymiary elementéw finalnych. W artykule omoéwiono
wybrane zagadnienia doktadnosci pomiaréw w trakcie opracowywania
nowej technologii w skali mikrometrowej (pomiary parametréw wiazki
laserowej, okreslania wilasciwosci strukturalnych i mikrotwardosci jako
wybranej cechy funkcjonalnej).

Slowa kluczowe: doktadnos¢ pomiaréw, laserowe mikrotechnologie
materiatowe.

Estimation of measurement accuracy
in materials microtechnologies

Abstract

Majority of material technologies making use of a laser beam are micro-
technologies in micrometer- or even nanoscale. Such technological
processes, considering that the volume of materials undergoing modification
or synthesis as a result of laser treatment is extreme small, are very
difficult to control in real time (,,on line”). Therefore, proper elaboration of
the microtechnology in order to prevent a measurement of large number
of parameters during its multiple reproduction is the task of great
importance. Direct use of measuring methods for macroscopic material
objects is not acceptable. Generally, there are not many sophisticated

measuring methods and systems for micro- or nanoscale. Problems of
measurement accuracy are discussed in the paper. The authors tried
to solve them during their research at different stages of new laser
microtechnologies. The presented issues include measurements of selected
laser beam parameters, structural evaluation, among other, electron
microanalysis and some functional properties of elements produced by
laser technology.

Keywords: measurements accuracy, materials laser microtechnologies.

1. Wstep

Realizacja wigkszosci proceséw technologicznych wymaga
kontroli i regulacji duzej liczby parametréw, m.in. w celu zacho-
wania odpowiednich standardéw jako$ci wytwarzanych elemen-
tow.

W tym zakresie szczegélnie trudne okazuja si¢ technologie in-
zynierii materialowej, dla prowadzenia ktorych niezbedne jest
mierzenie wielu réoznorodnych wielkosci fizycznych. Pomiar tych
wielkosci jest na ogét trudny i nie moze by¢ przeprowadzony
w czasie rzeczywistym (,,on line”), z wykorzystaniem typowych
metod pomiarowych. Szczegdlnego znaczenia nabiera zatem takie
opracowanie technologii, by jej odtwarzanie bylo w mozliwie
matym stopniu zalezne od pomiaréw duzej liczby parametréw
w trakcie realizacji. Bez watpienia niezwykle wyrafinowane za-
gadnienia pomiarowe ujawniaja si¢ w badaniach dotyczacych
inzynierii materiatowej w mikroskali. Do trudnosci, zwigzanych
z wieloscig i r6znorodnoscia wielkosci fizycznych wymagajacych
mierzenia, dochodza dodatkowe utrudnienia zwigzane z wymia-
rami obiektow. W skali mikrometrowej lub submikrometrowe;j
nie jest mozliwe proste zastosowanie metod opracowanych do
pomiaru wilasciwosci obiektow materialnych makroskopowych,
a specyficzne dla skali ,,mikro” lub ,,nano” metody na ogoét nie
istnieja.

Do waznych i perspektywicznych technologii materialowych
naleza mikrotechnologie laserowe. Wieloletnie do$wiadczenie
badawcze w zakresie zastosowan technologicznych laserow
w mikroskali sklania autorow do zaprezentowania zagadnien
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pomiarowych zwigzanych z opracowaniem podstaw tych techno-
logii. Wszystkie przedstawione w referacie problemy pomiarowe
pochodza z badan wilasnych zespotu autorow. Dotycza one kilku
wybranych, znaczacych etapéw opracowania nowej mikrotechno-
logii, poczawszy od pomiaréw parametrow samego procesu mi-
kroobrobki laserowej, poprzez zaawansowane badania struktury
i pomiar wybranych wlasciwosci funkcjonalnych uzyskanych
elementow [1, 2, 3, 4, 5].

2. Doktadnos¢ pomiaréw parametréow
obrébki laserowej

Stosowanie laseréw w mikroobrobce materiatdw wymaga pre-
cyzyjnego okre$lenia takich parametréw jak: moc (energia) pro-
mieniowania, czas trwania impulsu, powierzchniowej gestosci
mocy (energii) itd. Wiele z tych parametrow zmienia si¢ w trakcie
procesu np. w wyniku zmian temperatury. Przyktadem moze by¢
powtarzalno$¢ energii kolejnych impulsow laserowych. Zmiana
temperatury powoduje deformacj¢ rezonatora optycznego i od-
ksztalcenia rdzenia os$rodka czynnego co w konsekwencji prowa-
dzi do zmian energii kolejnych impulséw. Wykres stabilnosci
energii impulsow lasera Nd:YAG: Kwant 15 przedstawiono na
rysunku 1. W takim przypadku do opisu parametrow procesu
postugujemy si¢ warto$ciami usrednionymi.
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Rys. 1. Stabilno$¢ energii impulséw laserowych
Fig. 1.  Stability of laser pulse energy

Bardzo waznym parametrem podczas mikroobrobki jest rozktad
gestosci mocy w przekroju poprzecznym wigzki. Rozktad ten
zalezy od konstrukcji rezonatora optycznego i moze by¢ jedno lub
wielomodowy. Dla typowych rozktadow np. gaussowskiego obli-
czenie doktadnej warto$ci mocy nie jest trudne. Zazwyczaj jednak
mamy do czynienia z nierdwnomiernymi rozktadami wielomodo-
wymi. W takim przypadku zalozenia do modelowania procesu
maja charakter szacunkowy. Rozktady temperatur na powierzchni
materialu w zalezno$ci od poprzecznej gestosci mocy przedsta-
wiono na rysunku 2 [4].

W laserowych procesach technologicznych o charakterze ter-
micznym bardzo wazne znaczenie ma sprz¢zenie energetyczne
wigzki z powierzchnig metalu. W trakcie oddzialywania wigzki
laserowej tylko czes¢ energii zostaje pochlonigta przez materiat.
Wspoélezynnik absorpcji przede wszystkim zalezy od rodzaju
materialu oraz dlugosci fali promieniowania laserowego. Absorp-
cja zalezy ponadto od temperatury, struktury powierzchni, po-
przecznego rozkltadu gestosci mocy, ci$nienia oraz wielu czynni-
kow ktore ulegaja zmianie w trakcie oddziatywania. W procesach,
w ktorych dochodzi do przetopu materialu, absorpcja zmienia si¢
w wyniku zmiany stanu materii.
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Rys. 2. Rozktad temperatury na powierzchni metalu w wyniku oddziatywania
wiazki laserowej o roznej strukturze modowe;j: a) wigzka jednomodowa
TEMy, b) wigzka wielomodowa TEM,,,

Fig. 2.  Temperature distribution on metal surface due to treatment of laser beam
of different mode-structure: a) single-mode laser beam TEM,y
b) multi-mode laser beam TEM,, ,
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Rys. 3. Przekroj metalograficzny spawanych laserowo potaczen drutowych
Ni-Mo: a) spoina gigboka, b) spoina ptytka

Fig. 3. Metallographic section of laser welded joints of Ni-Mo wires:
a) deep joint; b) shallow joint

Okreslenie, takze na etapie modelowania procesu, optymalnych
parametrow wiazki laserowej ma niezwykle istotne znaczenie,
wplywa bowiem nie tylko na geometryczne wymiary przetapia-
nych obszaréw, ale rowniez na ich strukture. Przykladem moga
by¢ przedstawione na rysunku 3 przekroje metalograficzne lase-
rowo spawanych mikropotaczen nikiel-molibden. Dla duzych
gestosci mocy (rys. 3a) na dnie spoiny tworza si¢ wysokorezy-
stywne obszary fazy e zawierajace 90% Mo. Polaczenia z matg
glebokoscig przetopu (niska warto$¢ powierzchniowej gestosci
mocy) (rys. 3b) charakteryzuja si¢ obszarami o malej zawartosci
molibdenu. Wystepuja tu glownie fazy o i f o malej rezystywno-
Sci. Te cechy struktury w decydujacy sposob determinuja rezy-
stancj¢ potaczenia [3,5]. Znaczenie doktadnosci okre$lania para-
metrow energetycznych wiazki laserowej i jej wplywu na skutki
oddziatywania przedstawiono na przykladzie laserowego spawa-
nia polaczen elektrycznych. Wyniki modelowania oraz badania
doswiadczalne [4] rezystancji potaczen laserowych tasmy Ni
o grubosci 250 um i szerokosci 1.5 mm z tasmg molibdenowg
o grubosci 500 um i szerokosci 1.5 mm pokazano w tab. 1.
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Tab. 1. Warto$¢ rezystancji potaczenia ,,tama Ni-tasma Mo” spawanego

wiazka laserowa

Tab. 1. Resistance value of the laser beam welding joint between band Ni
and band Mo
Glgbokos¢ Konduktywnos¢ Rezystancja
spoiny obszarow potaczenia polaczenia
pm MS/m mQ
500 2.86/1.43 0.240
350 5.02/2.35 0.137
275 5.02/2.35 0.099

3. Doktadnos¢ w pomiarach strukturalnych

Mikroanaliza rentgenowska jest metodg pozwalajgca na okre-
$lanie sktadu chemicznego materialow w mikroobszarach.
W potlaczeniu z elektronowg mikroskopia skaningowa jest czesto
wykorzystywana w badaniach materialowych. Mozliwa jest za-
rowno analiza jako$ciowa (okreslenie pierwiastkow wystepuja-
cych w badanym materiale), jak i ilosciowa (pozwalajaca na okre-
Slenie procentowej zawarto$ci kazdego z nich). Najistotniejsze
przyczyny btedow towarzyszacych mikroanalizie rentgenowskiej
przedstawiono ponizej.

4. Przyczyny btedéw w jakosciowej
mikroanalizie rentgenowskiej

Mikroanaliza rentgenowska opiera si¢ na zjawisku powstawania
charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego wzbudza-
nego wiazka elektronow pierwotnych. Z rysunku 4 widaé, ze
mimo iz $rednica wigzki elektrondw jest rzgdu nanometréw, samo
zjawisko wzbudzenia zachodzi w obszarze, ktorego $rednica
i glebokos¢ jest zdecydowanie wigksza (rzgdu mikrometrow).
Obszar wzbudzenia zalezy od napigcia przyspieszajacego elektro-
ny oraz od rodzaju materiatu (pierwiastki lekkie, czy cigzkie).
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Rys. 4. Rodzaje i zasigg sygnatow (dtugos¢ fali w nm) emitowanych przez
probke poddang oddziatywaniu pierwotnej wigzki elektronow

Fig.4.  Artand range of signals (wavelength in nm) emitted from the sample
exposed to primary electron-beam

Elektrony wtérne lub wstecznie rozproszone, odpowiedzialne
za powstanie obrazu, pochodza z obszaru wielokrotnie mniejszego
(kilkudziesieciu nanometréw). Nie mozna zatem dokona¢ doktad-
nej analizy sktadu chemicznego obiektow o wymiarach mniej-
szych niz kilka mikrometréw. Przy obiektach mniejszych analiza
zawsze bedzie obejmowac obszar sasiadujacy o odmiennym skta-
dzie. Ponadto obszar obserwowany w mikroskopie SEM nie po-
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krywa si¢ z obszarem analizowanym, co jest konsekwencja roznej
wielkosci obszarow wzbudzenia charakterystycznego promienio-
wania rentgenowskiego i elektronéw wtornych lub wstecznie
rozproszonych (rys. 4).

Dla uzyskania mozliwie najwigkszej wiarygodnosci wynikow
wybrany do mikroanalizy obszar powinien by¢ wigkszy od kry-
tycznego, a analiz¢ punktowa nalezy prowadzi¢ z dala od granic
migdzyfazowych. Nalezy rowniez uwzgledni¢, ze informacje
uzyskane na podstawie analizy jednego punktu nie sg miarodajne.

Powierzchnia preparatu

Obszar
Obszar )
o skladzie B . o skladzie A

a) Analizowany obszar
Granica ziarna

Powierzchnia preparatu

Analizowany obiekt

b) Analizowany cbszar

Rys. 5. Bledy mikroanalizy chemicznej - obszar analizowany inny niz
obserwowany w mikroskopie: a) obszar w poblizu granicy ziaren;
b) obszar analizy wigkszy od analizowanego obiektu

Fig. 5. Errors in electron microanalysis — the analyzed area different from
the one visible on the microscope screen: a) area close to the grain
boundary; b) the analyzed area bigger than the analyzed object

Problem pokazany na rys. 5a ma rowniez miejsce podczas ana-
lizy warstw cienkich. Moze wowczas doj$¢ do ,,przebicia” war-
stwy przez wiazke elektronow. W takim przypadku oprocz sygna-
hu z warstwy uzyskamy réwniez sygnal od materiatu podtoza, na
ktére nalozono badang warstwe. Kolejng przyczyna powstawania
bledow moze by¢ nieodpowiednie przygotowanie probek. Moze
wowczas dochodzi¢ do wprowadzenia do badanej probki materia-
tow uzywanych do wykonywania zgladow metalograficznych
(szlifierskich, polerskich, odczynnikow trawigcych). Wymienione
powyzej czynniki moga powodowaé, ze w wyniku mikroanalizy
pojawiag si¢ pierwiastki, ktore w rzeczywistoSci nie wystepuja
w badanym obszarze.

5. Przyczyny bledéw w ilosciowej
mikroanalizie rentgenowskiej

Podczas wykonywania analiz iloSciowych oprocz wymienio-
nych wczesniej problemdéw pojawiaja si¢ jeszcze inne. Analizy te
s3 analizami poréwnawczymi. Oznacza to, ze otrzymane widmo
jest poréwnywane z widmem wzorcowym, uzyskanym w takich
samych warunkach. Utrzymanie takich samych warunkéw analizy
jest czesto trudne do zrealizowania. Szczegélnie dotyczy to wa-
runkoéw pradowo napigciowych, poniewaz elektronowe mikrosko-
py skaningowe, wspotpracujace z przystawkami do mikroanalizy,
z reguly nie maja odpowiedniej stabilizacji tych parametrow.
Innym problemem pojawiajacym si¢ podczas analizy ilo§ciowej
jest wlasciwy dobor napigcia przyspieszajacego w celu wzbudze-
nia odpowiednich pierwiastkéw. Przyjmuje si¢, ze powinno ono
by¢ 2 — 3 razy wigksze od energii wzbudzenia. Bioragc pod uwage,
ze napigcia te moga wynosi¢ od kilkuset eV (pierwiastki lekkie)
do kilkunastu, a nawet kilkudziesieciu keV (pierwiastki ciezkie),
dla wielu kombinacji pierwiastkow spelnienie tego warunku jest
trudne lub wrecz niemozliwe. Przy analizie ilo§ciowe] wystepuja
dodatkowe wymagania, jak zachowanie prostopadtosci badanej
powierzchni do osi optycznej mikroskopu i gtadkos¢ powierzchni
preparatu. Wszelkie odchylenia od tych wymagan powoduja
zmiang liczby fotonéw promieniowania docierajacych do detekto-
ra, co oczywiscie prowadzi do zafatlszowania wynikow.
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Oddzielnym zagadnieniem jest zdolno$¢ rozdzielcza detektora
mieszczaca si¢ w zakresie 90 — 130 eV. Moze ona doprowadzi¢ do
trudnosci z rozdzieleniem, lezacych blisko siebie, linii pochodza-
cych od réznych pierwiastkow. Z czesciej spotykanych sa to: O
Ka—V Ka, Si Ko — W Mo.— Ta — Mo.— Rb Ma., S Ka.— Mo Lo — Pb
Ma. Konsekwencja trudno$ci w rozréznieniu linii moze by¢ bled-
ne oznaczenie pierwiastkow, jak i bledna analiza ilo§ciowa.

6. Pomiar parametréw funkcjonalnych
produktéw mikrotechnologii laserowych

W laserowych procesach technologicznych w skali mikrome-
trowej sa obrabiane, modyfikowane lub nawet syntezowane roz-
norodne materialy: metale i tworzywa metaliczne, ceramika
i szkto, potprzewodniki, dielektryki, w tym tworzywa polimerowe.
W zaleznosci od przeznaczenia produkty mikrotechnologii mate-
rialowych powinny odznacza¢ si¢ okreslonym zespotem wtasci-
wosci funkcjonalnych. Problemy zwigzane z doktadnos$cig okre-
$lenia tych wlasciwosci zostang pokazane na przykladzie pomiaru
mikrotwardosci.

Pomiar mikrotwardosci jest jedng z metod oceny zmian wiasno-
$ci mechanicznych materialu, np. w wyniku laserowego przeta-
piania warstwy wierzchniej metalu lub jej domieszkowania. Takie
mikrotechnologie badano i rozwijano m.in. w celu uzyskania
materiatow stykowych o zwigkszonej odpornosci erozyjnej [2, 6].
Pomiar mikrotwardosci ma takze istotne znaczenie dla oceny
wlasciwosci  wytrzymato$ciowych mikropotaczenn spawanych
laserem. Problem ten ujawnil si¢ m.in. podczas opracowania
laserowej technologii montazu wyprowadzen drutowych w pot-
przewodnikowych przyrzadach mocy [3, 4, 5]. Wzrost mikrotwar-
dosci warstwy zmodyfikowanej w stosunku do mikrotwardosci
materialu wyjsciowego oznacza powstanie nowych, twardych faz
struktury, wigze si¢ takze ze wzrostem dyslokacji, naprezen me-
chanicznych i rezystywno$ci metalu. Pomiar mikrotwardosci
materiatdow poddanych obrobce laserowej utrudniaja ograniczone
rozmiary obszaré6w modyfikowanych (grubo$¢ warstwy rzedu
200 — 300 um) i konieczno$¢ zachowania minimalnej odleglosci
pomiedzy odciskami pomiarowymi (réwnej co najmniej trzem
przekatnym odcisku). Z powyzszych wymagan wynika ograniczo-
na liczba odciskow pomiarowych. Dodatkowe zrodla biedow
pomiarowych stanowia: odczyt sily ze skali mikrotwardosciomie-
rza z doktadnoscig 0.5 kreski skali, zar6wno podczas skalowania
przyrzadu jak i pomiaréw oraz niepewnos$¢ co do uniknigcia na-
prezen po obrobece mechaniczno- chemicznej probki.
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Rys. 6. Btledy wzgledne pomiaru mikrotwardo$ci w funkcji sity nacisku wglebnika;
warto$ci: --- Srednia; ¢ maksymalna; m minimalna, A - odchylenie
wzgledne skalowania przyrzadu

Fig. 6.  Relative errors of microhardness measurement vs. load of Vickers indenter;
values: --- average; ¢ maximum; m minimum, A - relative deviation
of apparatus calibration

Bledy pomiarowe wystepuja juz na etapie skalowania mikro-
twardos$ciomierza. Pomiary sity nacisku wykazaty, ze najwigksze
btedy wzgledne pomiaréw (ok. 3%) wystepuja dla matych warto-
Sci sity nacisku wglebnika Vickersa (piramida diamentowa)
(rys. 2), pojawiaja si¢ zatem ograniczenia odnos$nie wyboru odpo-
wiedniej sity nacisku.
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Rys. 7. Pomiar mikrotwardos$ci w laserowej spoinie punktowej o ztozonej
i rozdrobnionej strukturze

Fig. 7. Measurement of microhardness in a laser welded joint of fine and
diverse structure

Badania mikrotwardosci warstw przetapianych lub domieszko-
wanych laserowo wykazujg istnienie réoznych faz o rozmiarach
poréwnywalnych lub mniejszych niz rozmiar odcisku zapewnia-
jacy wiarygodno$¢ pomiaru (rys. 7).

Jak wynika z powyzszych rozwazan w celu zachowania dobrej
wiarygodnosci sita nacisku wglebnika powinna by¢ nie mniejsza
niz 0.39 N, wowczas btedy pomiaréw mikrotwardo$ci zasadniczo
nie przekraczaja 1%. Aby zaobserwowac tendencje zmiany para-
metrow materialowych w wyniku mikroobrobki laserowej, przy
zachowaniu dostatecznego poziomu ufnosci, konieczne jest wy-
konanie wielu probek w identycznych warunkach procesu. Wyste-
puje jednakze wtedy problem powtarzalnosci warunkéw obrobki
(omoéwiony powyzej), jak i rozrdznienia rodzajow faz istniejacych
w warstwie modyfikowanej (rys. 7).

7. Whnioski

W artykule wskazano na istotne trudnosci pomiarowe wystepu-
jace podczas opracowania mikrotechnologii materialowych
z wykorzystaniem wiazki laserowej. Glownymi przyczynami
niedostatecznej doktadnosci pomiaréw zar6wno parametrow
procesu technologicznego, jak i wlasciwosci strukturalnych,
a takze cech funkcjonalnych uzyskanych produktéw, sa mikrome-
trowe wymiary elementow. Nawet metody predestynowane do
pomiaréw w mikroskali, jak mikroanaliza rentgenowska, pomiar
mikrotwardoséci, czy wykonywane przy zastosowaniu technik
mikroskopowych pomiary wiasciwosci elektrycznych nie zapew-
niaja najwyzszej doktadnosci.
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