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Maria PIERZCHALA — CHYLINSKA
ONPMP

Zastosowanie metody betaskopowej
do wyznaczania grutbhosci warstw
metaiizacyjnych na podiozu ceramicznym

WSTEP

Przy opracowywaniu wzglednie produkcii ztgcz ceramika-metal wazny jest problem
pomiaru grubosci warstwy metalizacji na ceramice, Grubo$é to ma wplyw na wytrzy-
mato$€¢ mechaniczng zlacza. Stad, tak przy opracowywaniu, jak i w produkeii kantro-
fa grubosci warstwy metalizacji ma duze znaczenie,

W cyklu wytwarzania elementéw zlaczowych stosowano dotychczas niszczpce metody
pomiaru grubosci metalizacji, co uniemozliwiato pobieranie licznych prébek. Powstat
wiec projekt zastosowania metody betaskopowei, ktéra - jako nieniszczgca i szybka -
bylaby bardzo pomocna zaréwno w fazie opracowar technologicznych, jak i w kontroli
produkecii,
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Warstwa metalizacyjna stosowana do wytwarzania ztgcz jest zwykle mieszaning
proszkéw np. wolframu i manganu lub molibdenu i manganu z réznymi dodatkami.
Naktada sie jg na ceramike i spieka w wysokiej temperaturze. Dla utatwienia
péZniejszego lutowania z czgSciami metalowymi naktada sig nastepnie warstwe 2eloza
lub niklu i ponownie spieka. Dla uzyskania optymalnych parametréw ztgcza gruboéé
warstwy metalizacji powinna byé utrzymana w okreélonej tolerancii i tak np. dla
metalizacji wolframowo-manganowej dopuszczalny zakres grubosci zawarty jest
w granicach 20-30 ym, a dla natozonej na nig warstwy zelaza = w granicach 10-15 pym.

W Zaktadzie Ztgez i Zastosowari ONPMP do wytwarzania ztgcz stosuje sie m.in.
metalizacje bedpcg mieszaning wolframu, manganu z dodatkami niklu lub zelaza
i szkta litowego oraz metalizacje bedgcg mieszaning molibdenu, manganu z dodatka-
mi 2elaza i krzemu,
W pierwszym przypadku drugg warstwg metalizacyjng jest zelazo.

Celem niniejszej pracy bylo zbadanie mozliwosci zastosowania metody betaskopowej
do pomiaru grubosci warstw metalizacyjnych, stosowanych w Zaktadzie Ztgcz ONPMP.

ZASADA POMIARU ZA POMOCA BETASKOPU

W przyrzgdach zwanych betaskopami wykorzystywane sg wlasciwosci promieniowa-
niaP . Czostki B padajace na warstwe, ktérej grubo§¢ chcemy zmierzy¢, sg przez
nig absorbowane i rozpraszane we wszystkich kierunkach, m.in. w kierunku powierzch-
ni, na ktérg byly skierowane. /Rys. 1/.
Rozktad kgtowy i energetyczny promie=-
niowania rozpraszanego zalezy od ener- TP e
gii Zrédta emisji, rodzaju materiatu oraz /
grubotci warstwy materiatu[1] . Nie ; > Materiat podtoia
wszystkie rodzaje warstw na podtozach f v
mogg byé mierzone za pomocg betasko- v
pu - metoda zapewnia wystarczajacg :
doktadnoté tylko wtedy, gdy liczby
porzadkowe materiatéw warstwy i pod-
toza - w uktadzie okresowym pierwiast-
kéw - réznig sie od siebie przynajmniej
o 20%, Jezeli warunek ten nie jest
spetniony, bombardujgce czgsteczki
nie rozréZniajg praktycznie materiaty
warstwy od materiatu podtoza i otrzyma-
ne wyniki sg btedne,

Warstwa myerzana

Miedzy liczbg odbitych czgsteczek P
a gruboscig warstwy mierzonej istnieje
zalezno$¢€ przedstawiona narys, 2 i 3
/skala logarytmiczno-liniowa i skala
liniowo=liniowq/. Dla danego #rédta
radioaktywnego liczba odbitych czgste-
czek P osiggo nasycenie przy grubosci
warstwy d max., ktérej wartoé€ zalezy od rodzaju materiatu, Okresla to zarazem za-
kres mierzonych grubofci. Oznacza to, 2e w celu zmiany zakresu pomiarowego dla
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danego materiatu nalezy stosowaé Zrédta o réznym poziomie energii. Przy zmianie
#rédta ksztatt krzywej, przedstawionej na rys. 2 i 3, zwanej krzywg cechowania,
nie ulega zmianie - zmieniajg sie jedynie bezwzgledne wartoci iloSci zliczeh na osi
poziomej.
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Rys. 2. Krzywa cechowania w uktadzie Rys. 3. Krzywa cechowania w ukladzie
wspétrzednych logarytmiczno=liniowych wspétrzednych liniowych

3rodkowa czeéé krzywej cechowania ma przebieg zblizony do logarytmicznego, a za-
tem narysowana w skali logarytmiczno=liniowej bedzie linig prostg, ktérej przebieg
mozna w sposéb prosty wyznaczyé za pomocg dwéch wzorcowych warstw danego
materiatu na okre§lonym podtozu - o grubosciach dy i da lezacych w poblizu kraficéw
zaokresu logarytmicznego, a wyznaczonych innymi metodami. Z powodu zmian, jakie
zachodzg w Zrédle radioaktywnym krzywe cechowania mogg ulegaé pewnym zmianom
w czasie, nalezy zatem kazdorazowo przed pomiarem sprawdzié przy uzyciu wzorcéw,
przebieg krzywej cechowania. Odczytu grubofci mierzonej warstwy, o ile lezy ona
migdzy dy i dp dokonuje sig wprost z krzywej cechowania. W betaskopie f-my Fischer
typ DZ-800 mozna réwniez dokonywaé odczytu gruboéci dla zakresu logarytmicznego
bezpofrednio w um na wskazniku cyfrowym. Krzywa cechowania w swoim poczgtko=
wym odcinku ma charakter prawie linjowy, co - przy jej wykretleniu w skali liniowo-
=liniowej umozliwia, bez popetniania wigkszych btedéw, réwniez ocene grubosci
warstw lezgcych ponizej dolnej granicy zakresu logarytmicznego,

W praktyce pomiarowe| bardzo czesto korzysta sig z tzw. znormowanych krzywych
cechowania, wyznaczanych na podstawie wzglednej liczby zlicze#, Pod okreéleniem -
- wzgledna liczba zliczef = rozumie sig zliczenia, ktérych dolna i gérna granica
zostaly ustalone, tzn, np. dla materiatu podloza ustala sie liczbe zliczeh réwng O,
natomiast dla samego materiatu pokrycia o grubo$ci > d max. /rys. 314/ wywo-
tujacej nasycenie - liczbe 100.

Zaletg stosowania znormowanych krzywych cechowania jest uniezaleznienie wynikéw
pomiaru od wpltywu zmian zachodzgcych w Zrédtach radioaktywnych, Wiaénie z powodu
tych zmian, bezwzgledne krzywe cechowania powinny by¢ kazdorazowo przed pomia-
rem kontrolowane, co jest niepotrzebne przy korzystaniu z krzywej znormowanej.
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OPIS PRZYRZADU

Do pomiaréw zastosowono betaskop DZ=-800 f-my Fischer, ktérego schemat blokowy
przedstawiony jest na rys, 4,

. Badana probka
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Rys. 4. Schemat blokowy betoskopu

Stolik pomiarowy Blok elektroniczny

Betaskop sklada sie z dwéch zasadniczych blokéw:

- stolika pomiarowego umozliwiajgcego zainstalowanie na czas pomiaru £rédta radio-
aktywnego z odpowiednig przestong. W stolik wbudowany jest licznik Geigera-MUlle-
ra, z ktérego impulsy doprowadzane sg koncentrycznym kablem na wejécie bloku
elektronicznego,

- bloku elektronicznego, ktéry umozliwia bezpofredni odczyt /w DZ-800/ na wskaz-
niku cyfrowym bezwzglednej ilosci zliczer czestek B. Blok ten umozliwia réwniez
zaprogramowanie przyrzgdu w zakresie logarytmicznym krzywej cechowania i bezpo-
$redni odczyt na wskazniku cyfrowym mierzonej grubosci warstwy w um. Blok ten
wyposazony jest w uklady regulacyine niezbedne do pomiaru metodg odczytu z krzywej
cechowania lub tez odczytu bezpotredniego.

Przestony stanowigce wyposazenie betaskopu umozliwiaja pomiar grubogci warstw,
ktérych pole powierzchni jest nie mniejsze od 1 mmZ, Wyboru #rédta nalezy dokonat
w zaleznofci od przewidywanego zakresu mierzonych grubofci oraz materiatéw
warstwy i podloza,

POMIAR GRUBOSCI WARSTW NA PODLOZU CERAMICZNYM

Celem dokonania kalibracii przyrzedu niezbedne byty wzorce grubotci. Wykonano
je stosujgc, do nanoszenia warstw metalizacji, technologie przyjeta w produkciji;
sktady i gestoéci past metalizacyjnych oraz warunki ich spiekania odpowiadaly réw-
niez stosowanym w procesach produkcyjnych.

Podtoza ceramiczne wykonano z ceramiki Al-19 stosdwanej w produkcii obudéw cera-
miczno-metalowych,

Grubotci natozonych warstw okrelono za pomocg profilografu Hobsona-Taylora
w zestawie stuzgcym do pomiaréw grubogci,
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Spo$réd wielu prébek na wzorce wybrano te, ktére wykazywaly réwnomiernoéé grubosci
w granicach £ 1 pm .

Za pomocg wzorcédw wyznaczono krzywe cechowania: dla metalizacji wolframowo-
-manganowej /krzywa |, ryse 5/ i metalizacji molibdenowo-manganowej /krzywa 11/,
na podlozach ceramicznych, Do pomiaru grubo$ci warstwy metalizacji wolframowo-
-manganowej zastosowano Zrédlo radioaktywne Sr-90; dla tego #rédla zakres logaryt-
miczny obejmuje grubosci od 10 do 70 pum. To samo Zrédio zostato uzyte do pomiaru

100 —
80 VA e
60 4 &
&
7
L
40 e v
w';‘mll
i
2 =
g = Rys. 5. K howani
3 ys. 5. Krzywe cechowania
© 10 | dla warstw metalizacji wol-
8 framowej i molibdenowo-
6 -manganowei na podlozu
4 ceramicznym,
ZRODED Sr-40
0 Czas Zliczania 15s

20 460 500 MO 580 620 650 "'15'—.':}! =l

grubogci warstw metalizacji molibdenowo-manganowej; w tym przypadku zakres loga-
rytmiczny obejmuje grubosci od 15 do 100 pm, Wybrano czas zliczania 15 s, szeroko$¢
szczeliny w przestonie byta réwna 0,63 mm,

Réznice miedzy wynikami pomiaréw grubosci warstw metalizacji za pomoeg betaskopu

i za pomocag profilografu, przeprowadzone na tych samych prébkach nie przekraczaijg
¢érednio 10%., Przyklady takiego poréwnania przedstawiono w tabeli 1,

Tabela 1
Nr prébki 1 2 3 4 5
Grubo¢é zmierzona profilo~
\ i 18 18 19 18 19
Grubof€é zmierzona metodg
Eat ey R 17 17,2 17,5 18 17,5

Zbadano réwniez wplyw spotykanych w praktyce produkeyinej odchylen ziarnistotci
past metalizacy jnych oraz wahari temperatury ich spiekania w granicach t 10°C na
wyniki pomiaréw grubo$ci metodg betaskopowa.

Wyniki przedstawiono w tabeli 2 i 3.
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Tabela 2

Oznaczenie | Grubosé 3rednia liczba zliczer 3rednia liczba zli- |Dg - Dp
prébki warstwy X 5 dla metalizacji A czefi Xp dla metali- /
d/ um/ zacji B H
A48, 20 496,7 508,7 1,5
AzBy 20 499,3 510,8 1,0
A3B3 22 502,6 516,5 2,0
Uwagi:

A - oznaczenie pasty metalizacynej o prawidlowej ziarnistosci.

B - oznaczenie pasty o sktadzie analogicznym do A, lecz wigkszej ziarnistosci,
d - grubo$¢ worstw metalizacji wyznaczona za pomocg profilografu,

Dg, Dp - grubosci warstw metalizacji B i A wyznaczone metodg betaskopowg,
Xp, XA - wartosci $rednie liczby zliczefi otrzymane z 5-u pomiaréw dla tej samej

prébki.
Tabela 3
Oznaczenie | Grubo$é Srednia liczba zliczer Srednia liczba zli~- | D’ - D"
prébki warstwy Xp' /temp. T/ czef Xp' /temp. T/ /
d/ pny/ a
4. 1" 20 496,7 493,2 0,5
2r 2" 20 499,3 496 0,5
37 3" 18 485,2 493,8 1
Uwagi:

d - grubosé warstwy metalizacji zmierzona profilografem,
D’ - D" - grubo$¢ warstw metalizacji spiekanej w temperaturze T/ i T" - mierzone
metodg betaskopowg,
X," 1 X4 - wartosci $rednie liczby zliczefi otrzymane z 5-u pomiaréw dla tej samej
prébki,

Badania, ktérych przyktadowe wyniki przedstawiono w tabeli[2 i 3L obejmowatly
w sumie 72 prébki. Na podstawie tych badai mozna byto stwierdzi¢, e dopuszczalna
zmiana ziarnistoéci pasty powoduje réznice w pomiarze grubosci warstw metalizacji
nie przekraczajgce 10%. Natomiast wplyw temperatury spiekania jest mniejszy

/2 - 5%/,

POMIAR GRUBOSICI WARSTW W POKRYCIACH DWUWARSTWOWY CH

Pomiar grubo$ci poszczegélnych warstw w tego typu pokryciach jest o wiele bardziej
ztozony niz dla pokry¢ jednowarstwowych [2, 3], Jezeli grubo$é¢ warstwy posredniej
/W2 =rys, & jest wigksza od grubosci "nasycenia", okre§lonej dla danego Zrédta
radioaktywnego i materiatu, pomiar sprowadza sie wlaciwie do pomiaru grubosci
gérnej warstwy Wq na podtozu W1+W,, Grubo§¢é warstwy posredniej wigksza od
okreslonej wartoéci d max, nie ma juz wpltywu na wynik pomiaru. W praktyce jednak
warstwy posrednie majg rézne grubosci, dobierane optymalnie z punktu widzenia
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parametréw zlgez oraz ze wzgledéw technologicznych, Jezeli nie da sig dobraé
takiego Zrédta radioaktywnego, dla ktérego dana warstwa poérednia dawataby nasyce-
nie, procedura pomiaru jest dosyé zlozonaq, jak to wynika z przyktadu przedyskutowa-
nego nizej,

Sygnat A

a3, d;

Rys.6 . Wykres ilustrujacy sygnaly betaskopu przy pomiarach grubosci w pokryciach
dwuwarstwowy ch

Na rysunku 7 sg przedstawione znormowane krzywe cechowania, wyznaczone przy
uzyciu #rédta radioaktywnego T1-204 i odpowiednich wzorcéw dla warstwy metaliza-
cji wolframowe| na podtozu ceramicznym /krzywa b/, oraz dla warstwy zelaza na
podtozu ceramicznym z warstwg pofrednig metalizaciji wolframowej /krzywa o/,

o wybranej grubo$ci /np. 20 pmy/.

Wyznaczenie grubofci warstwy zelaza wymaga znajomosci grubofci warstwy pofred-
niej, Pomiar nalezy wiec przeprowadzaé w dwéch etapach. Po pokryciu ceramiki
warstwg pasty wolframowe| wyznacza sie jej grubosé przy uzyciu £rédta Sr-90
/punkt 3/, Dopiero po wykonaniu pomiaru naniesiona zostaje warstwa zelaza,

Jezeli grubo$é warstwy metalizacji wolframowe| jest zgodna z grubofcig warstwy
pofredniej we wzorcach, wtedy pomiar sprowadza sie do odczytu grubofci warstwy
zelaza wprost z krzywe|j cechowania a /rys. 7/ . W praktyce grubofci warstw metali-
zacji wolframowe| posiadajg pewien rozrzut. Znajgc grubo$€ tej warstwy nalezy
z krzywe| b odczytaé liczbe zliczeh wzglednych /p. X/, oraz przeniefé do tego
punktu poczgtek krzywej a. W ten sposéb mozna graficznie uwzglednié udziat warstwy
pofredniej w ogélnej liczbie zliczef, Z krzywe| a odczytuje sie wtedy grubo$é
warstwy zelaza, Zakres logarytmiczny dla T1-204 obejmuije grubotci od 20 do 70 um,
Niech grubof¢ warstwy pofredniej wynosi np, d,, =28 pm /punkt B/, Odpowiada to
wzglednej liczbie zliczef X, =+12, Do tego punktu przenosimy poczgtek krzywej a.
Punkt Fe oo nie ulega oczywifcie Zadnemu przesunigciu i odpowiada liczbie zliczer
XFe == 100, W ten sposéb powstata zmodyfikowana krzywa a. Z tej krzywej mozna
odczytaé juz na podstawie liczby zliczef X. = = 35, gruboté warstwy zelaza
dpe =31 pm/punkt A/, Bez korekcii przebiegu krzywej cechowania a odczytana
grubo$¢ warstwy zelaza wyniostaby 26 pm /réznica wynositaby 5 pm, a wiec ok. 17%/.
BYad ten malatby oczywicie ze wzrostem grubofci warstwy zelaza przy tej samej grubog-
ci warstwy pofredniej. W wyzej opisany sposéb przeprowadzono pomiary grubosci
warstw Zelaza na metalizacji wolframowo-manganowe| z podlozem ceramicznym na
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wielu prébkach. Dla poréwnania zmierzono grubo§¢ warstw na tych samych prébkach
za pomocg profilografu Hobsona-Taylora, nie stwierdzajac rozbieznosci wynikéw po-
miaréw przeprowadzonych obiema metodami wiekszej od 10%.
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Rys. 7. Znormowane krzywe cechowania do wyznaczania grubofci warstwy zelaza na
Y Y
podlozu ceramicznym z warstwa pofrednig metalizacji wolframowej

ZAKONCZENIE

Na podstawie uzyskanych wynikéw mozna stwierdzié, ze metoda betaskopowa jest
przydatno dla nieniszczacego badania grubosci warstw metalizacyjnych typu W + Mn
oraz Mo + Mn no ceramice Al=19, Istnieje réwniez mozliwo§¢ okre§lania grubosci
warstw 2elaza naniesionych na metalizacje W + Mn, Uzyskiwane doktadnosci sg
wystarczajace dla celéw kontroli zachowania zalecanej tolerancji gruboci /p. 1/.

Autorka pragnie podzigkowa¢ mgr Ewie Kujawie za prace wlozong w przygotowanie
wzorcéw ,
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