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Zastosowanie nanosekundowych impulséw laserowych
do oceny naprezen wiasnych cienkich warstw

The use of nanosecond laser pulses
to assess the residual stresses of thin films

Streszczenie

Przeprowadzono badania naprezern wtasnych cienkich
warstw metodg Laser Spallation Technnique — LST. Krétkie,
nanosekundowe impulsy o duzej energii zostaty zastosowa-
ne do wywotania delaminacji cienkich warstw a geometria
odspojenia do oceny naprezen wtasnych. Badania przepro-
wadzono dla miekkiej i plastycznej warstwy tytanu oraz twar-
dej i kruchej warstwy TiN. Obie warstwy zostaty natozone
metodg PVD na podtoze ze stali kwasoodpornej 304. Warto$¢
naprezenia otrzymana metodg LST zostata zweryfikowana
na podstawie badan metoda rentgenowska. Uzyskane wyniki
badan wykazaty, ze krétkie impulsy laserowe o odpowiedniej
energii mogg by¢ stosowane do oceny naprezen wiasnych
w przypadku cienkich warstw o duzej wartosci naprezen $ci-
skajacych.

Stowa kluczowe: naprezenia wtasne; cienkie warstwy;
impuls laserowy

Abstract

The laser spallation technique was applied for measure-
ment of residual stress of thin films. Two films of different
properties, ductile and soft Ti, and hard and brittle TiN, were
studied. The films were produced on 304 steel substrate by
PVD method. The residual stress value obtained by laser
spallation technique LST were compared with stress value
from X-ray diffraction method. Good agreement of stress
values measured by both methods was attained. It was
shown that shock wave induced by a nanosecond laser
pulse adequately determines properties of PVD thin films
on metal substrate.
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Wprowadzenie

Impulsowe promieniowania laserowe o wysokiej gesto-
$ci energii, przy bardzo krétkim czasie ekspozycji impulsu
(1078+107"*) w ciatach statych tatwo generujg fale uderze-
niowe o bardzo wysokiej amplitudzie cis$nienia rzedu GPa.
W latach dziewiec¢dziesiagtych ubiegtego wieku rozpoczeto
prace nad zastosowaniem promieniowania impulsowego
dobadania wytrzymatos$ci materiatéw w warunkach udaro-
wych Laser Spallation Technique LST [1], oceny adhezji cien-
kich warstw LASAT (ang. Laser Shock Adhesion Test) [2] czy
umacniania laserowego powierzchni metali i stopéw LSP
— Laser Shot Peening [3,4]. Obrobka laserowa jest wykorzy-
stywany do powierzchniowej obrébki umacniajgcej metali
i stopow [5,6], a badania proceséw zwigzanych z tg obrobka
prowadzone sg w wielu o$rodkach krajowych i zagranicznych.

Rozwdj nowych metod badan materiatéw mozliwy byt dzie-
ki zastosowaniu uktadu pomiarowego, w ktérym zastosowa-
no warstwe inercyjng powodujgcg wzmocnienie amplitudy
fali uderzeniowej generowanej przez impuls laserowy [7+9].
Impuls laserowy, poprzez przezroczystg dla promieniowania

warstwe inercyjng (szkto kwarcowe, wode), pada na war-
stwe absorpcyjng wywotujgc jej parowanie oraz tworzenie
sie plazmy. Na skutek gwattownej ekspansji obtoku plazmy
powstaje fala ci$nienia, ktéra rozchodzi sie w badanym ma-
teriale. Przy bardzo krétkich impulsach laserowych, rzedu ns,
i odpowiednio dobranym rodzaju i grubosci warstwy iner-
cyjnej i absorpcyjnej efekty cieplne zwigzane z oddziatywa-
niem wigzki z materiatem sg pomijalne. Dzieki temu moz-
na rozpatrywac taki przypadek, jako czyste oddziatywanie
mechaniczne fali ci$nienia z badanym materiatem [10].
Zastosowanie warstwy inercyjnej pozwala na wyeliminowa-
nie rozpraszania fali naprezen. W jej obecnosci wystepuje
wzrost amplitudy impulsu ciénienia, poprawa jego ksztattu,
krétszy czas narastania oraz lepsza powtarzalno$é tych
cech. Zwieksza ona réwniez predkos¢ procesu chtodzenia
na granicy faz, co redukuje dyfuzje termiczng do badanego
materiatu [7]. Opracowany uktad pomiarowy zostat wyko-
rzystany w latach 90. do badania adhezji cienkich warstw
otrzymywanych metodg PVD, CVD [11+13]. Fala naprezen
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generowana impulsem laserowym po przejsciu przez pod-
toze wywotuje naprezenia rozciggajagce na granicy pod-
toze-warstwa, powodujgc delaminacje warstwy. Wytrzy-
matos$¢ potgczenia okreslana jest na podstawie pomiaru
predkosci warstwy w momencie delaminacji. Doktadno$¢
metody zalezy od precyzji pomiaréw predkosci. Ze wzgledu
na bardzo krétkie czasy procesu rzedu kilkudziesieciu na-
nosekund, badania takie wymagajg zaawansowanych tech-
nik pomiarowych interferometréw laserowych, duzej wiedzy
i dodwiadczenia [14]. Metoda zostata zastosowana do oce-
ny adhezji réznych warstw np.: TiN, hydroxyapatytu pokry¢
tlenkowych [15,16].

W oparciu o LASAT lkedai wspétautorzy [17] zapropo-
nowali metode pomiaru naprezehn wiasnych w cienkich
warstwach. W trakcie delaminacji warstwy o duzych warto-
$ciach $ciskajgcych naprezen wiasnych wystepuje zmiana
geometrii powierzchni. Wiele cienkich warstw otrzymywa-
nych metodami PVD CVD ma $ciskajgce naprezenia wiasne.
Warstwa i podtoze sg wykonane z materiatéw o réznym
wspotczynniku rozszerzalnosci cieplnej, przez co podczas
chtodzenia w warstwie powstajg naprezenia szczatkowe.
Aby uwolnié¢ te naprezenia, warstwa ma tendencje do sepa-
racji od podtoza i wystepuje pekanie na granicy faz. Na pod-
stawie znajomosci geometrii odspojenia i grubosci warstwy
mozliwe jest obliczenie naprezei wtasnych w warstwie.
W zaproponowanej metodzie nie jest konieczna znajomos$¢é
wiasciwosci warstwy. W stosunku do najczesciej stosowa-
nej rentgenowskiej metody pomiaru naprezen wtasnych me-
toda tg mozliwy jest pomiar naprezen w warstwach o silnej
teksturze czy o stabym stopniu krystalizacji. W takich przy-
padkach metoda XRD jest czesto zawodna.

W pracy przedstawiono wyniki eksperymentalne pomiaru
naprezen wtasnych cienkich warstw Ti i TiN wytworzonych
metodg PVD. Krétkie, nanosekundowe impulsy o energii
0,3+1,2 J zostaty zastosowane do wywotania delaminacji
warstw. Na podstawie geometrii odspojenia dokonano oce-
ny wartosci naprezen wiasnych. Warto$é naprezenia otrzy-
mana metoda LST zostata zweryfikowana na podstawie ba-
dan metoda rentgenowska.

Metoda pomiarowa

Badania naprezen wtasnych przeprowadzono dla warstw
tytanu i azotku tytanu wytworzonych w firmie Surftec me-
todg PVD [18]. Podtoze stanowita stal austenityczna 304.
Probki do badan miaty srednice 10 mm. W celu osiggniecia
odpowiedniego poziomu naprezenia na granicy warstwa-po-
dtoze powodujgcego delaminacje zastosowano trzy grubo-
$ci podtoza 0,5; 0,8 i T mm. Przed testami zbadano grubos¢,
chropowato$¢ oraz mikrotwardo$¢ warstw.

Do badan wykorzystano laser Nd: YAGQuantel YG 981E
o dtugosci fali promieniowania 1,064 pm i czasie impulsu
10 ns. Zastosowano cztery wartosci energii impulsu: 0,35;
0,7; 1; 1,22 J. Schemat uktadu pomiarowego przedstawiono
na rysunku 1. Impuls laserowy poprzez warstwe inercyjng
(szkto) — 1, pada na warstwe absorpcyjng — 2, wywotujgc
gwattowne jej parowanie oraz tworzenie plazmy. Na skutek
gwattownej ekspans;ji obtoku plazmy powstaje fala cisnie-
nia, ktéra rozchodzi sie w podtozu — 3. Na granicy z warstwg
— 4, powstaje fala naprezen rozciggajacych powodujgcych
delaminacje.

Jako warstwy absorpcyjnej uzyto grafitu o grubosci 5 pm
a warstwe inercyjng stanowito szkto o grubosci 1 mm. Przy
bardzo krétkich impulsach laserowych, rzedu ns, i odpowied-
nio dobranym rodzaju i grubosci warstwy absorpcyjnej efek-
ty cieplne zwigzane z oddziatywaniem impulséw laserowych
z materiatem sg pomijalnie mate.
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Rys. 1. Schemat stanowiska do badan materiatéw impulsem lasero-
wym: 1 — warstwa inercyjna, 2 — warstwa absorpcyjna, 3 — materiat,
4 — cienka warstwa

Fig. 1. Experimental scheme for material testing by laser pulse:
1 —inert layer, 2 — absorption layer, 3 — substrate, 4 — thin film

Odksztatcenia powierzchni badanych materiatéw mierzone
byty na mikroskopie konfokalnym Keyance Vk-X100, Wyzna-
czono $rednice odspojenia — d, jego wysoko$¢ — h. Pomiary
chropowatosci i grubosci warstwy wykonano na profilometrze
skaningowym. Mikrotwardos$¢ warstw zostata zmierzona me-
todg Vickersa przy obcigzeniu 20 g na powierzchni.

Wyniki badan

Wiasciwosci warstw Ti i TiN

Przeprowadzone badania struktury geometrycznej powie-
rzchni wykazaty stosunkowo wysokg chropowato$¢ warstw
PVD. Na rysunku 2 przedstawiono widok 3D oraz typowy profil
chropowatosci warstwy Ti. Wyznaczone parametry chropo-
watos$ci wynosity Ra = 0,39 pm, Rz = 3,14 pm dla warstwy Ti,
dla warstwy TiN wysokosci nieréwnosci byty nizsze i wynosity
odpowiednio: Ra = 0,26 pm, Rz = 2,91 pm. Przyczyna wystepo-
wania nieréwnosci byly krople materiatu na powierzchni war-
stwy zwigzane z procesem osadzania warstw metodg PVD.

Pomiary grubosci warstw przeprowadzono na profilome-
trze oraz na zgtadach metalograficznych na SEM. Stwier-
dzono, ze grubos¢ warstwy nie jest jednorodna, zwigzane
jest to gtéwnie z wysokimi nieréwnos$ciami na powierzchni.
Grubos¢ warstwy Ti wynosita 3,410,6 pm, dla warstwy TiN
grubos¢ oszacowano na 1,80,3 pm.

Pomiary mikrotwardo$ci metoda Vickersa wykazaty, ze
twardos$¢ warstw jest zgodna z deklarowang przez produ-
centa. Mikrotwardo$¢é warstwy Ti wynosita 640 HV a war-
stwy TiN 2500 HV.

Badania naprezen wtasnych

Prébki poddano oddziatywaniu impulséw laserowych,
a nastepnie powierzchnie warstw Ti i TiN zostaty zmierzone
na profilometrze skaningowym. Badania wykazaty, ze mi-
nimalna energia niezbedna do wywotania delaminacji war-
stwy Ti wynosi 0,7 J, a dla warstwy TiN 1 J. Przy nizszych
energiach impulséw laserowych i grubszym podtozu cisnie-
nie fali naprezenia granicy faz byto zbyt niskie, aby wywota¢
odspojenie. W tablicy | przedstawiono energie impulsu i gru-
bos$¢ podtoza, przy ktérych przeprowadzono badania warstw.
Wyniki wskazujg na wyzszg adhezje warstwy do podtoza
w przypadku warstwy TiN.

Na rysunku 3 przedstawiono widok i profil powierzchni
warstwy Ti po delaminacji przy energii impulsu 0,7 J. Wyso-
ko$¢ odspojenia wynosi 1,4 pm i jest poréwnywalna z wy-
sokosciami nieréwnosci powierzchni. Przy wiekszych ener-
giach impulsu uzyskano odpowiednio wiekszg wysokos¢
i Srednice obszaru odspojenia. Dla kazdej wartosci energii
impulsu badania przeprowadzono trzykrotnie.

Na podstawie znajomosci grubosci warstwy t, wysoko-
$ci h i promienia r obszaru odspojenia, zaktadajac ptaski
stan naprezen i korzystajgc rozwigzania zaproponowanego
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Rys. 2. Widok powierzchni 3D (a), profil chropowatosci (b) warstwy
Ti osadzonej metodg PVD
Fig. 2. 3D view (a) and profile (b) of Ti film deposited by PVD method
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Rys. 3. Widok (a) i profil powierzchni po delaminaciji (b) warstwy Ti,
energia impulsu 0,7 J; profilometr skaningowy

Fig. 3. 3D view (a) and profile (b) after delamination of Ti film, pulse
energy 0.7 J; scanning profilometer

przez lkeda [17] okreslono naprezenia wtasne w warstwie
na podstawie zaleznosci:

o=(pr?)/6th, M
gdzie: P — ci$nienie atmosferyczne, r — promien odspojenia,
h — wysokos$¢ odspojenia, t — grubos¢ warstwy.

W tablicy Il przedstawiono wyniki pomiaréw wielkos$ci od-
spojenia dla réznych poziomdéw energii impulsu promienio-
wania oraz wyznaczone na podstawie rownania 1 wartosci
naprezen wiasnych w warstwie Ti.

Analogiczne badania przeprowadzono dla warstwy TiN,
delaminacje warstwy uzyskano dla energii impulsu 1,2
i 1,25. Przy energii impulsu 1,2 J wysokos$¢ obszaru wyno-
sita h = 3,1 ym a promien odspojenia r = 1,3 mm. W tablicy
Il przedstawiono wyniki pomiaréw wielko$ci odspojenia
oraz wyznaczone wartosci naprezeri wiasnych. Srednia
warto$¢ naprezen wtasnych wynosita 6,3+0,6 GPa.

Wyniki badan zostaty zweryfikowane na podstawie po-
miaréw naprezen wtasnych metodg rentgenowska. Bada-
nia dyfrakcyjne wykazaty silng teksture dla obu warstw, co
znacznie ograniczato wiarygodno$¢é uzyskanych wynikéw.
W przypadku warstwy Ti do obliczen przyjeto nastepujgce
dane: E=110GPa,v=0,36[19]. Warto$¢ naprezer wiasnych
wynosita ¢ = -0,86 GPa, Ac + 0,07 GPa. Dla warstwy TiN
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Tablica I. Parametry eksperymentu delaminacji warstw Ti i TiN

przy zastosowaniu impulsu laserowego

Table I. Laser pulse energy and substrate thickness applied for dela-

mination test for Ti and TiN films

Grubo$é podtoza [mm]
warstwa E[J]
0,5 0,7 1,0
0,5 brak brak brak
0,7 wystepuje brak brak
Ti
1,0 wystepuje wystepuje brak
1,2 wystepuje wystepuje brak
1,0 wystepuje brak brak
TiN
12 wystepuje wystepuje brak

Tablica Il. Energia impulsu, wysoko$¢ — h, promien — r odspojenia
oraz wyznaczone wartosci naprezen wtasnych warstwy Ti na pod-
tozu ze stali 304

Table Il. Laser pulse energy, height — h and radius — r of the delami-
nation as well as determined residual stress for Ti filmon 304 steel

substrate

E ] h [mml r [mm] Naprez[t:;nl;zlwlasne
0,7 0,0026 0,78 1,15
0,7 0,0032 0,84 1,07
0,7 0,0026 0,76 1,09

1 0,0026 0,82 117
1 0,0132 1,36 0,69
1 0,0127 1,34 0,7
12 0,0013 1,99 1,36
12 0,0037 1,11 1,51
12 0,0049 0,96 0,93

1,25 0,0062 1,1 0,95

1,25 0,0125 1,5 0,92

1,25 0,006 1,03 0,86

e |- |-

Tablica Ill. Energia impulsu, wysoko$¢ — h, promien — r odspojenia
oraz wyznaczone wartosci naprezen wtasnych warstwy Ti na pod-
tozu ze stali 304

Table Ill. Laser pulse energy, height — h and radius — r of the delami-
nation as well as determined residual stress for Ti filmon 304 steel

substrate

E ] h [mm] r [mm] Napreiﬁ;nlizlwlasne

12 0,0032 121 49

1.2 0,0033 125 86

12 0,0029 138 6.4

1,25 0,0062 1,85 5,0

125 0,0051 1,84 62

125 0,0015 115 67
rechia - - 63
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przyjeto: E = 250 GPa, v = 0,20. Warto$¢ naprezen wynosita
0=-7,2GPa, Ac + 1,7 GPa. Warto$¢ naprezen wtasnych wy-
znaczonych obiema metodami jest zblizona, réwniez rézni-
ce wartosci dla obu warstw sg poréwnywalne.
Wyznaczona proponowang metodg LST warto$¢ napre-
zen $ciskajacych w warstwie TiN -6,3 GPa jest poréwnywal-
na do wartosci naprezen -8 GPa dla warstwy naniesionej
metodg PVD o zblizonej grubosci wyznaczonych metoda
XRD uzyskanych w pracy [15]. Nizsze wartosci -5 GPa
stwierdzono w przypadku warstwy TiN o grubosci 5 pm
na podtozu stalowym [20]. Dla warstwy Ti wyznaczona

wartos$¢ naprezen jest analogiczna jak warto$¢ naprezen
-1 GPa wyznaczonej w pracy [21]. Zatem otrzymane wyni-
ki naprezen wtasnych wyznaczone metodg LST i XRD sg
wiarygodne.

Stosunkowo duzy btagd pomiarowy, ktéry wystepuje w pro-
ponowanej nowej metodzie pomiarowej, zwigzany jest z trud-
noscig precyzyjnego pomiaru $rednicy odspojenia. W przy-
padku duzej wysokosci chropowatosci granica pomiedzy ob-
szarem odspojonym a nieodspojonym jest nieostra. Ponadto
grubos¢ badanych warstw byta niejednorodna, co wptywato
na rozrzut wynikow.

Whioski

— Otrzymane wyniki naprezen wtasnych nowg metoda z wykorzystaniem nanosekundowych impulséw laserowych cienkich
warstw Ti oraz TiN osadzanych metoda PVD s3g zgodne z warto$ciami wyznaczonymi metoda rentgenowska.

— W warstwie Ti stwierdzono naprezenia $ciskajgce, warto$¢ wyznaczona metodg LST wynosita -1 GPa a metodg XRD
0 =-0,86 GPa. Dla warstw TiN warto$¢ naprezen wtasnych wyznaczona obiema metodami wynosita -6,3 GPa; a XRD 0 =-7,2 GPa.

— Proponowana metoda pomiaru z wykorzystaniem nanosekundowych impulséw laserowych LST moze z powodzeniem
by¢ stosowana do wyznaczania duzych wartosci $ciskajacych naprezen wtasnych w cienkich warstwach technologicz-
nych o réznych wtasciwosciach, o silnej teksturze, bez koniecznosci znajomosci wtasciwosci mechanicznych warstw.
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