NANOTWARDOSCIOMIERZE SKANINGOWE

NanoScan
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O NANOSCAN

O NANOSCAN

Modutowa konstrukcja urzadzen z serii NanoScan NanoScan-4D to flagowy model obejmujacy
umozliwia uzytkownikom koncowym ponad 30 roznych technik pomiarowych, do
skonfigurowanie nanotwardosciomierza wszystkich  typow  pomiardw  wiasciwosci
w zaleznosci  od  indywidualnych  potrzeb fizycznych i mechanicznych ~ w  skali
i wymagan. Konfiguracja urzadzen NanoScan submikronowej i nanometrycznej.

moze obejmowac nastepujgce moduty:
Wysoko zautomatyzowane pomiary sa mozliwe

* Modut do badania zagtebienia dzieki oprogramowaniu sterujgcemu NanoScan,
* Mikroskop optyczny umozliwiajac uzytkownikowi koncowemu
» Mikroskop sit atomowych (AFM) konfiguracje  dowolnego  zestawu  formut
* Modut uniwersalny pomiarowych wykonywanych bez interwencji
» Pomiar wtasciwosci elektrycznych operatora. Cecha ta przydaje sie szczegdlnie przy
» Czujnik sity bocznej technicznej kontroli jakosci materiatdw. Dzieki
» Skanowanie miejscowe (in-situ) w/w dodatkowej funkcjonalnosci  urzadzen
» Stolik grzewczy NanoScan mozna wykorzysta¢é w pracach
badawczych oraz w zastosowaniach
przemystowych.
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OBSZARY ZASTOSOWANIA

TRYBY I METODY POMIAROWE
ZMIERZONE CHARAKTERYSTYKI

OBSZARY ZASTOSOWANIA

Unikalne cechy NanoScan pozwalajg na wykorzystanie urzadzenia w tradycyjnych badaniach
nanomechanicznych oraz w obszarach wymagajacych technik SPM (mikroskopii ze skanujgcg sondg) do

pomiaru twardosci.

Materialoznawstwo: badania naukowe

i inzynieria:

» Materiaty nanofazowe i kompozytowe

» Ultradyspersyjne twarde stopy

* Nowe materiaty twarde i super twarde

» Nanomateriaty strukturalne: stopy,
kompozyty, ceramika

» Powtoki cienkie i normalnej grubosci

« Nanomateriaty i wtokna weglowe

Energia:

» Materiaty nanostrukturalne stosowane
w energetyce jadrowej;

» Powtoki topatek turbin

Technika oprzyrzadowania:

» Nowe materiaty potprzewodnikowe

» Czesci optyczne

« Uktady mikro- i nanoelektromechaniczne
(MEMS i NEMS)

» Plytki mikrokanalikowe do noktowizorow

» Urzadzenia magazynujace dane (np. naped
dysku twardego)

» Nanolitografia

Medycyna:

Nowe materialy stomatologiczne

Implanty z materiatdw nanostrukturalnych
Powtoki bioaktywne

Stenty

Przemyst: motoryzacyjny, lotniczy
(konstrukcje); badania kosmiczne

i inzynieria mechaniczna

» Nowe materiaty strukturalne i funkcjonalne
Wodoodporne powtoki do czesci maszyn
Powtoki do narzedzi tnacych

Kontrola jakosci narzedzi weglikowych
Diamenty i proszki diamentowe

Metrologia:

* Pomiar liniowy w skali nanometrycznej
z wykorzystaniem 3-osiowej interferometrii
laserowej

Opakowania:

» Powtoki ochronne do wyrobéw z tworzyw
sztucznych

» Powioki ozdobne i funkcjonalne do szkta
i metali

Ksztatcenie:

» Kursy laboratoryjne w zakresie mikroskopii
z sondg skanujgca oraz badania
nanotwardosci

» Zaawansowane badania

Wszystkie pomiary NanoScan
przeprowadza sie w  srodowisku
otwartym (tzn. bez wykorzystania
specjalnej  prozni  albo  obrobki
termicznej). Cechy i funkcje przyrzadow
NanoScan umozliwiajg o))

wykorzystanie do badan oraz
w przemysle.



TRYBY | METODY POMIARU

Wlasciwosci mechaniczne:

» Pomiar wgtebienia wg normy ISO 14577

» Pomiary mikrotwardosci metodg Vickersa

» Badania sklerometryczne (pomiar twardosci

poprzez zarysowanie) przy statym i zmiennym

obcigzeniu

Spektroskopia sit

Nanolitografia mechaniczna

Pomiar sztywnosci belek i membran

Zaleznos¢ twardosci i modutu sprezystosci od

wgtebienia

» Automatyczne dwu- i  tréjwymiarowe
mapowanie rozktadu twardosci i modutu
sprezystosci powierzchni o wymiarach 100 x
100 mm

« Pomiar przyczepnosci metodg stick-slip

» Pomiary w cieczach

Nanotribologia:

» Cykliczne Scieranie powierzchni z przytozonym
obcigzeniem

+ Badania nanotribologiczne z zastosowaniem
smaru na badanej powierzchni

Mikroskopia optyczna:

»  Wybor pola do badan nanomechanicznych

» Pomiar wielkosci obiektéw i wysokoprecyzyjne
ustawianie

Tryby skanowania miejscowego:

* Liniowy pomiar profilu powierzchni do 15 mm

» Skanowanie dynamiczne  uksztattowania
powierzchni w trybie potkontaktowym z
wykorzystaniem wgtebnika diamentowego

MIERZONE PARAMETRY

» Twardos¢ na podstawie odcisku
(mikrotwardosc)

« Twardos¢ na podstawie wgtebienia

(nanotwardosc¢)

Modut sprezystosci (modut Younga)

Wspotczynnik odprezenia

Przyleganie

Grubo$¢ powtoki

Mapowanie whasciwosci mechanicznych

Wiasciwosci mechaniczne wzgledem

gtebokosci

Miejscowe wlasciwosci elektryczne:

» Pomiary charakterystyki pragdowo-napieciowej
przy kontrolowanym obcigzeniu lub gtebokosci
wcisniecia wgtebnika

» Pomiary rozchodzenia sie pradu za pomoca
badan nanomechanicznych

Mikroskopia sit atomowych:

» Mikroskopia sit atomowych (AFM)
z zastosowaniem trybu kontaktowego

» Mikroskopia sit atomowych 2z pomiarem
wibracji (tryb pdtkontaktowy) (VAFM)

» Skaningowa mikroskopia tunelowa (STM)

« Mikroskopia  pol  wysokomagnetycznych
(M-AFM)

» Mikroskopia  przewodnosci  elektrycznej
i potencjatu elektrycznego (E-AFM),

modulacja sity (FM-AFM)

» Mikroskopia sit atomowych do badania sity
bocznej (LF-AFM)

* Mikroskopia sit atomowych do badania
lepkosci (V-AFM)

¢ Adhezyjna mikroskopia sit atomowych
(AD-AFM)

e Tryb litograficzny (AFM-LIT)

» Pomiar twardosci w zaleznosci od odcisku
resztkowego

¢ Obliczanie rozszerzonego zestawu
parametrow nierownosci dla obrazéow dwu-
i trojwymiarowych uksztattowania
powierzchni, zgodnie z normami
miedzynarodowymi: ISO 3274, ISO 4287, 1SO
13565 oraz ISO 16610.

« Wilasciwosci mechaniczne wzgledem trzech
rzednych (tomografia)

Sztywnos$¢ i ruch mikrostruktur
Odpornos¢ na pekniecie

Trwatos¢

Intensywno$¢ zuzycia liniowego
Wspdtczynnik tarcia

Sita boczna podczas zarysowywania
Topografia powierzchni

Parametry nieréwnosci
Charakterystyka napiecia miejscowego
Rezystywnos¢ elektryczna



PRODUKTY NANOSCAN — PLATFORMY NANOSCAN

MODULY POMIAROWE

PRODUKTY NANOSCAN —
PLATFORMY NANOSCAN

«NanoScan-3D»

Seria urzadzen do badafn nanomechanicznych
NanoScan jest dostepna na dwoch platformach:
NanoScan-3D i NanoScan-4D. Kazda platforme
okresla jej modut gtéwny: uniwersalny modut
wgtebnika stanowi podstawe platform ,3D”,
a modut wgtebnika podstawe platform ,4D".

Podstawowy modut urzadzen ,NanoScan-3D”
umozliwia wiele sposobow pomiarow w celu
zbadania wtasciwosci mechanicznych materiatow
i moze byC stosowany do skanowania
powierzchni. Najwiekszy zakres przesuniecia tego
modutu wynosi 10 pm, a najwieksze obcigzenie
100mN.

Podstawowy modut urzadzen ,NanoScan-4D”
pozwala na wykonywanie badania zgodnie
z normg ISO 14577, z zastosowaniem szerokiej
gamy obcigzen i przesunie¢. Podstawowy wariant
tego modutu posiada najwyzszy zakres

«NanoScan-4D»

przesuniecia 300 um i najwieksze obcigzenie 1N.
W zaleznosci od wymagan klienta, zakres
obcigzen mozna zwiekszy¢é do 2N, a zakres
przesuniecia do 1 mm.

W zaleznosci od wielkosci wybranej platformy
urzadzenie moze zawiera¢ jeden, dwa lub trzy
moduty  pomiarowe. W  zaleznosci  od
preferowanej konfiguracji, jako modut dodatkowy
mozna zastosowat mikroskop optyczny lub
mikroskop sit atomowych. NanoScan-3D mozna
na przyktad wyposazy¢ w 3-osiowy interferometr
heterodynowy.

W zaleznosci od typu platformy istnieje mozliwos¢
zwiekszenia jej mozliwosci o takie opcje jak np.
czujnik obcigzenia bocznego, etapu ogrzewania
itp. Wiecej szczegotdw na temat dodatkowego
oprzyrzadowania i czujnikéw podano na str. 17.



MODUL POMIARU ZAGt EBIENIA

Cel:

Modut do pomiaru zagtebienia zostat stworzony
zmys$la o pomiarze wiasciwosci mechanicznych
roznych materiatdw z wykorzystaniem rdznych
przytozonych obcigzen i gtebokosci. Zakres ten
obejmuje materiaty do$¢ twarde (szafir
i twardsze) oraz miekkie materiaty polimerowe,
tworzywa sztuczne oraz niektdre rodzaje gum.
Zdolno$¢ przeprowadzania pomiaru dla réznych
typow  materiatow  osigga sie  poprzez
zastosowanie duzego zakresu przesuniecia trzonu
oraz sposobdw przytozenia obcigzenia.

Modut ten stuzy rowniez do pomiaru odpornosci
na zuzycie oraz do badania zarysowan, co
przydaje sie w pomiarach  wilasciwosci
mechanicznych i przyczepnosci. Dzieki
zastosowaniu czujnika sity bocznej mozna
zmierzy¢ site boczng oraz wspdtczynnik tarcia.

Tryby i sposoby:

« Badanie twardosci i parametréw materiatu
metoda wciskania wgtebnika wg normy ISO
14577

» Pomiar mikrotwardosci metoda Vickersa

» Proby zarysowania (pomiar twardosci poprzez
zarysowanie) przy statym i zmiennym
obcigzeniu

» Spektroskopia sit

« Pomiar sztywnosci dynamicznej

» Nanolitografia mechaniczna

« Pomiar sztywnosci membran i belek

» Zalezno$¢ twardosci i modutu elastycznosci od
gtebokosci indentacji

» Automatyczne mapowanie dwu-
i trojwymiarowe rozktadu twardosci i modutu
sprezystosci powierzchni o wymiarach 100 x
100 mm

« Pomiar przyczepnosci metodg stick-slip

» Pomiary w cieczach

* Dodatkowa opcja dla obcigzen
nieprzekraczajacych 30 N

Dane techniczne:
Modut zagtebienia posiada 4 podstawowe tryby
dziatania (Tabela 1).

5ecm

Tabela 1. Zakresy sit i przesuniecia.

Przesuniecie

10pm | 30pm | 100 um | 300 ym

30 mN C o
9 powtoki cienkie i migkkie materiaty
N
= | 150 mN normalne
Qo
o
(%]
% 0o m materiaty twarde mikroobiekty,
N iN Y materiaty luzem
F, (mN)

400 600 800 1000

Rys. 1. Krzywa przesuniecia obcigzenia dla zagtebienia
czeSciowego odcigzenia. Czerwony wykres: stopiona
krzemionka, czarny wykres: stal.




MODUtL POMIAROWY AFM

Obrazowanie topografii powierzchni. Pomiar
nierownosci, geometria odciskéw i zarysowan.
Mapowanie wiasciwosci mechanicznych:
elastycznos¢, lepko$¢ i przyleganie. Badanie
nieprawidtowosci elektrycznych i magnetycznych.
Litografia mechaniczna, litografia
z wykorzystaniem pradu elektrycznego.

Mikroskopia sit atomowych:

e Mikroskopia sit atomowych (AFM)
z zastosowaniem trybu kontaktowego

» Mikroskopia sit atomowych 2z pomiarem
wibracji (tryb pdtkontaktowy) (VAFM)

« Skaningowa mikroskopia tunelowa (STM)

+ Mikroskopia  pdl  wysokomagnetycznych
(M-AFM)
e Mikroskopia przewodnosci  elektrycznej

i potencjatu elektrycznego (E-AFM)
¢ Modulacja sity (FM-AFM)

» Mikroskopia sit atomowych do badania sity
bocznej (LF-AFM)

e Mikroskopia sit atomowych do badania
lepkosci (V-AFM)

e Adhezyjna mikroskopia sit atomowych
(AD-AFM)

e Tryb litograficzny (AFM-LIT)

» Pomiar twardosci w zaleznosci od odcisku

resztkowego

e Obliczanie rozszerzonego zestawu
parametrow nieréwnosci dla dwu-
i trojwymiarowych obrazéw uksztattowania
powierzchni zgodnie z normami

miedzynarodowymi: ISO 3274, ISO 4287, ISO
13565 oraz ISO 16610.

Dane techniczne:

» Pole skanowania: XY 40x40 / 80x80 mm, Z 3,5
Mm

+ Rozdzielczo$¢ cyfrowa: 0.04 nm;

» Zastosowane wsporniki kontaktowe,
potkontaktowe, przewodzace i magnetyczne.

5ecm



MODUL POMIAROWY
MIKROSKOPU OPTYCZNEGO

Videomikroskop z  pojedynczym  zoomem
i kamerg CCD. Mikroskop stuzy do wybrania
pozycji pomiarowej mikroskopu sit atomowych
oraz modutu wglebienia. Wykorzystuje sie go
takze do pomiaru wymiarow wglebienia,
odciskéw, mikroelementow, mikrokrysztatow w
metalach, kompozytach, proszkach, Sciezkach
ptytek elektrycznych, MEMS itp.

Tryby i sposoby:

+ Pomiary twardosci w  zaleznosci od
powierzchni  odcisku  resztkowego lub
szerokosci zarysowania

« Analiza odpornosci na pekanie

+ Analiza wielkoéci ziarna

e Funkcja uziarnienia

Dane techniczne:

e Zoom cyfrowy do 1500X

e Plynna zmiana zoomu optycznego z 0,58x na
7X

» Pole widzenia: od 1,57 x 2,09 mm do 0,13 x
0,17 mm

5cm

» Dtugos$¢ robocza: 35 mm
e Cyfrowa kamera USB.

Szeroka gama opcji oswietlenia: niezacienione
okragte, $wiattowodowe, fluorescencyjne,
koncentryczne, LED. Mozliwa opcja ustawienia
polaryzacji.

Regulacja zoomu:
e Reczny zoom typu click-stop
e Zoom automatyczny

Funkcje dodatkowe:

» Auto-focus

e Automatyczne skalowanie pola widzenia
podczas zmiany zoomu

» Korekta nieprawidtowosci oswietlenia




MODUL UNIWERSALNY
DO BADAN NANOMECHANICZNYCH

Modut ten przeznaczony jest do przeprowadzania
kompleksowych badan wiasciwosci
mechanicznych w zakresie obcigzen do 100mN,
metoda wgtebienia i zarysowania. Stuzy takze do

badania  powierzchni  materiatdw  metoda
potkontaktowg SPM.
Tryby i sposoby:
« Potkontaktowe  dynamiczne  skanowanie

uksztattowania

e Zagtebienie i zarysowanie przy danym
obcigzeniu lub gtebokosci

» Pomiar twardosci z zarysowania

« Pomiar twardosci z zagtebienia

+ Pomiar wiasciwosci mechanicznych metoda
instrumentalnej proby wciskania wgtebnika
wg ISO 14577

e Pomiary modutu
spektroskopii sit

elastycznosci

metoda

Pomiary wiasciwosci mechanicznych
materiatow i cienkich powlok (twardosc,
przyczepno$¢, grubo$¢ powloki) metoda
zarysowania przy zastosowaniu zmiennych
obcigzen

Pomiary odpornosci
zuzycie

Profilowanie powierzchni.

cienkich powlok na

Dane techniczne:

Zakres pomiaru w osi X i Y nie mniejszy niz:
100 ym

Rozdzielczos¢ osi XY: 2 nm

Zakres pomiarowy w o0si Z nie mniejszy niz: 10
Mm

Rozdzielczos¢ osi Z: 0,2 nm

Maksymalne obcigzenie wgtebnika: 100mN
Rozdzielczos¢ obcigzenia: 0.5 pm

| 10



MODUL 3-OSIOWEGO HETERODYNOWEGO

INTERFEROMETRU LASEROWEGO

Modut interferometru to kompaktowa opcja
stuzagca do pomiaréw w czasie rzeczywistym.
Zrodlem promieniowania jest laser He-Ne
stabilizowany jednoczestotliwosciowo  (moc:
1 mW, dtugos¢ fali 632,991084 nm, wzgledna
niestabilno$¢ czestotliwosci optycznej powyzej
3-10° w czasie 8-godzinnej pracy).

Modut stuzy do okreSlania charakterystyki
metrologicznej innych SPM, w celu zapewnienia
precyzji pomiaréw wymiaréw liniowych w skali

nano oraz do kontroli produktow

nanotechnologicznych.

Tryby i sposoby:

e« Sprzet i oprogramowanie kompatybilne
z uniwersalnym modutem pomiarowym

e« Sprzet i oprogramowanie kompatybilne
z modutem AFM

e Mapowanie  uksztattowania  powierzchni

w trybie skanowania SPM i AFM

10 cm

| 11

Dane techniczne:

zakres pomiarowy w osi XYZ: 500 um
rozdzielczos¢ wszystkich trzech osi, nie mniej
niz: 0,01 nm

poziom szumu interferometru, MSE w pasmie
czestotliwosci od 1Hz do 1kHz, o maksymalnej
wartosci: 1 nm

nieprostopadtos¢ pomiaru przemieszczenia
osiowego: 0,01 radian

zakres przemieszczenia fazowego: *1*104
radian

rozdzielczos¢ przemieszczenia fazowego:

10-4 radian

rozdzielczos¢ (jednostka) pomiaru czasu: 1 ms
maksymalna predko$¢ skanowania: 100 pm/s
uwalnianie ciepta w obszarze roboczym (nie
wiecej niz): 5 W.




NanoScan-3D Compact stuzy do badania
wihasciwosci mechanicznych powierzchni matych
probek. Urzadzenie  wykorzystuje = metody
mikroskopii z sondg skanujacg, instrumentalnej
proby weciskania wgtebnika oraz zarysowania w
zakresie obcigzen do 50mN. Model ten
przeznaczony jest do stosowania podczas kursow
szkoleniowych w zakresie badania wilasciwosci
fizgkomechanicznych w skali submikronowej i
nanometrycznej.

Model ten stuzy do kompleksowych badan
wiasciwosci fizycznych i mechanicznych w zakresie
obcigzen do 100mN. Posiada mikroskop optyczny
oraz funkcje mechanicznego ustawiania probki.
Wysoki stopien automatyzacji zapewnia wiekszg
skutecznos$¢ pomiardw.

Model ten stuzy do kompleksowych badan
wiasciwosci fizycznych i mechanicznych w zakresie
obcigzen do 100mN. Posiada  mikroskop
metrologiczny z sondg i interferomierzem
heterodynowo-laserowym, oraz funkcje
mechanicznego ustawiania probki. Wysoki stopien
automatyzacji zapewnia wiekszg skutecznos¢
pomiarow.

| 12
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NanoScan-4D Compact stuzy do pozyskiwania
danych o twardosci i modutu sprezystosci (modutu
Younga) danego materiatu poprzez badanie
twardosci materiatlu metoda wciskania wgtebnika,
przy obcigzeniu do 2 N. Model ten nadaje sie do
wykonywania podstawowych pomiaréw
wihasciwosci mechanicznych. Wykorzystujac go
mozna planowac szkoleniowe kursy laboratoryjne

Podstawowy  model umozliwiajgcy  pomiar
twardosci, modutu sprezystosci oraz innych
parametrow mechanicznych. Ponadto, urzadzenie
posiada funkcje analizy zarysowan oraz mozliwosc¢
przeprowadzenia statycznych i dynamicznych préb
wciskania wgtebnika. Mozliwy jest takze pomiar
uksztattowania powierzchni w trybie profilera
kontaktowego i potkontaktowego.  Mikroskop
optyczny zapewnia wysoka precyzje ustawienia
wgtebnika i probki. Dodatkowe oprzyrzagdowanie i
czujniki dostepne dla tego modelu przedstawiono
na stronie 17.

NanoScan-4D+ to  kompletne  urzadzenie
umozliwiajgce wszelkie pomiary  wifasciwosci
fizycznych i mechanicznych. Modut mikroskopu sit
atomowych pozwala na badanie wiasciwosci
powierzchni oraz odcisku wgtebnika przy
rozdzielczosci nanometrycznej. Urzadzenie moze
automatycznie  przeprowadzic  serie  badan.
Oprogramowanie umozliwia przetwarzanie plikow
wsadowych.



DODATKOWE OPRZYRZADOWANIE I CZUJNIKI

DODATKOWE OPRZYRZ ADOWANIE |
CZUJNIKI

Nanotwardosciomierze ,NanoScan” posiadajg
wiele dodatkowych przyrzadéow i czujnikow.
Dzieki temu zwieksza sie zakres funkcjonalny
ukltadu pomiarowego a tym samym zyskuje
maksymalny poziom dostosowania urzadzenia do
potrzeb klienta.

Ostateczng konfiguracje platformy pomiarowej
dobiera sie w zaleznosci od badan realizowanych
przez klienta.

W przypadku nietypowych badan istnieje
mozliwos¢ opracowania specjalnych przyrzadow,
wymiany oprzyrzadowania i czujnikdbw oraz
zastosowania w NanoScan przyrzadéw innych
producentow.

CZUJNIK SILY BOCZNEJ:

* Pomiar sity bocznej podczas sklerometrii
i Scierania w kilku cyklach

» Pomiar wspdtczynnika tarcia badaniami
tribologicznymi.

URZADZENIE DO

MIEJSCOWEGO:

e Tryb SPM do wizualizacji uksztattowania
powierzchni z wykorzystaniem wgtebnika
diamentowego.

STOLIK GRZEWCZY:

» Temperatura maksymalna: 400°C

» Maksymalna predkos¢ ogrzewania: 1°C/s

» Stabilizacja temperatury: 0,1°C

« Maksymalne wymiary probki (szer. x dt. x
wys.): 25x25x10 mm.

MODUL POMIAROWY WEASCIWOSCI
ELEKTRYCZNYCH:

» Charakterystyka prgdowo-napieciowa i pomiar
przenoszenia pradu podczas préb
mechanicznych.

SPECJALNE UCHWYTY DO PROBEK:
« Imadta

»  Zaciski

*  Wsporniki

*  Przyssawki.

STOL OBROTOWY:

» Badanie anizotropii
mechanicznych

¢ Rozszerzona
probek

SKANOWANIA

wiasciwosci

funkcjonalno$¢  ustawiania

WGLEBNIKI I PROBKI

REFERENCYJNE

WGLEBNIKI:

« Koncowki  wgtebnikbw z  uszlachetnianych
diamentowych  monokrysztatéw  syntetycznych
wysokiej jakosci

W ksztalcie trojkatnej piramidy (Berkowitz)
Knoopa

Vickers

Plaski ttocznik o danej $rednicy od 50 pm do 2 mm
Okragta koncoéwka o okreslonym promieniu

PROBKI REFERENCYJNE:

Prébke referencyjng przygotowuje sie ze znanego

materiatu o0 specjalnie przygotowanej powierzchni.

Probki referencyjne stuzg do kalibracji urzadzen

»NanoScan”. Kazda prdébka referencyjna posiada swoj

certyfikat zawierajagcy charakterystyke metrologiczna,

procedure zastosowania oraz warunki transportu i

przechowywania.

«Poliweglan»

Charakterystyka:

twardos¢: 0,3 £ 0,1 GPA

modut sprezystosci (Modut Younga): 4,5 + 0,5 GPA

nierdwnos¢: <5nm

wymiary: 10x10x7 mm

przygotowanie powierzchni: —.

«Aluminium»

Charakte/ystyka
twardos¢: 0,5 £ 0,1 GPA

* modut sprezystosci (Modut Younga): 70,0 £ 7,0
GPA

» nierdwnos¢: <5nm

e wymiary: 10x10x8 mm

« przygotowanie powierzchni: polerowanie, usuwanie
warstwy poprzez trawienie elektrolityczne.

«Spiekana krzemionka»

Charakte/ystyka
twardo$¢: 9,5 + 1,0 GPA

»  modut sprezystosci (Modut Younga): 72,0 + 3,0
GPA

» nierdwnos¢: <5nm

e wymiary: 7x10x4 mm

e przygotowanie powierzchni: gtebokie
szlifowanie-polerowanie.

«Szafir»

Charakte/ystyka
twardos¢: 22,5 + 2,5 GPA

« modut sprezystosci (Modut Younga): 415,0 + 35,0
GPA

* nierowno$¢: <5nm

e wymiary: 25x5 mm

* przygotowanie powierzchni: polerowanie metoda
epitaks;ji.

| 14



SERWIS I WSPARCIE

TESTLAB oferuje petne wsparcie serwisowe oraz

wsparcie techniczne dla oferowanych urzadzen:

« Transport i instalacje urzadzen:

* Przeszkolenie personelu w zakresie obstugi
urzadzen;

e Serwis gwarancyjny w catym okresie
gwarancji. Wszystkie urzadzenia objete sa
przynajmniej roczng gwarancjg. Wszelkie
naprawy i wymiana czesci objetych gwarancja
sg bezpfatne.

« Serwis pogwarancyjny i naprawa urzadzen;

» Wstepne i okresowe sprawdzanie urzadzen;

« Dostawa czeSci zamiennych i czesci
ulegajacych zuzyciu.

Darmowa infolinia czynna codziennie.

INTEGRACJA | MODERNIZACJA

Prosimy o kontakt z naszg firmg, jesli chca
Panstwo zastosowac konkretng metode w swoim
urzadzeniu. Zaproponujemy najlepsze mozliwe
opcje.

Opracowane przez nas metody pomiarowe sg
sprawdzane za pomocg badan metrologicznych.
Dzieki temu mozna je wykorzystywac do kontroli
metrologicznej w badaniach przemystowych oraz
do przeprowadzania badan ze znang
doktadnoscia.

Przed zakupem istnieje mozliwos¢
przeprowadzenia  pomiarédw na  Panstwa
prébkach.

| 15

Dzieki temu mozna dobra¢ najlepsza konfiguracje
urzadzen ,NanoScan” dla konkretnych badan.

Zalezy nam, aby urzadzenia ,NanoScan”
rozwigzywaty wymagane zadania wykorzystujgc
najodpowiedniejsze metody.

Przyjmujemy  zamdwienia na  pojedyncze

i ztozone pomiary, a takze na prace
badawczo-rozwojowe.




ZESTAW POMIAROWO-ANALITYCZNY

he b e B
gteboko $¢

Rys. 2. Typowa krzywa obcigzenia -
przesuniecia (a) oraz schemat kontaktu
wgtebnika z powierzchnig (b). Parametry
obliczania twardosci i modutu
sprezystosci pokazano na rysunku. |

POMIARY TWARDOSCI | MODULU SPREZYSTOSCI ZA
POMOCA INSTRUMENTALNEJ PROBY WCISKANIA
WGLEBNIKA

W urzadzeniach ,NanoScan” zastosowano metode dynamicznego nano
zagtebiania. Algorytm ten wykorzystuje pomiar i analize danych
przesuniecia obcigzenia wciskanego wgtebnika. Technika ta stanowi
rowniez podstawe badan twardosci w miedzynarodowej normie ISO
14577. Typowa krzywa doswiadczalng obcigzenia (P) w stosunku do
gtebokosci (h) przedstawiono na Rys. 2. Obejmuje on cze$¢ wykresu
obcigzania i odcigzania.

W tej metodzie twardo$¢ probki okresla sie jako P
maksymalne obcigzenie wciskanego wgtebnika H'f

Pmax podzielone przez powierzchnie kontaktu A..

Zmniejszona warto$¢ modutu sprezystosci jest

odwrotnoscig +/4c¢ . Stata zalezy od geometrii 1 V7 s
wgtebnika. Sztywnos¢ kontaktowg S okredla sie Er'?'?'ﬁ )
katem nachylenia tangensa wzgledem krzywej

odcigzania w punkcie Ppyax. Powierzchnie styku

przy maksymalnym obcigzeniu A. okre$la sie na 5= _dP_)
podstawie geometrii wgtebnika oraz gtebokosci dh /P=P,, .
kontaktu hc i opisuje funkcja geometrii koncdwki

A=f (h.).

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical Magazine -
vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198

BADANIE MA TERIALOW WIELOFAZOWYCH

Badanie wtasciwosci materiatdw wielofazowych wymaga precyzyjnego
ustawienia wgtebnika w okreSlonych miejscach powierzchni,
odpowiadajgcym poszczegdlnym sktadnikom. Skaningowe
nanotwardosciomierze ,NanoScan” tgczg funkcje mikroskopu z sondg
skanujgcg i twardosciomierza. Urzadzenie umozliwia uzyskanie
trojwymiarowej topografii powierzchni prébki wielofazowej, a nastepnie
okreslenie lokalizacji pomiaru w powigzaniu z powstatym obrazem.

Dokfadno$¢  ustawienia  wgtebnika
wzgledem powierzchni podczas pomiaru

Rys. 3. Stop aluminium D16.
Topografia powierzchni: przed
indentacja (@), po indentacji (b), krzywa
obcigzenia-przesuniecia dla faz o réznych
wiasciwosciach (c).

oty 7 wynosi ok. 10 nm w ptaszczyznie XY.
21 Przyktad:  Prébka aluminium D16
‘ (Rys. 3). Obrazy topografii tego samego
/ / A obszaru powierzchni przed i po serii
// pomiardw.
h, (nm)

200 400 600 80O

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical Magazine -
vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198
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TOMOGRAM WtASCIWOSCI MECHANICZNYCH

Standardowe badanie nano zagtebienia (ISO 14577) okresla
wihasciwosci mechaniczne w danym miejscu dla pojedynczej
gtebokosci w materiale. W ,NanoScan” zastosowano technike
obcigZzenia i czeSciowego odcigzenia (PUL). Technika PUL umozliwia
pomiar zaleznosci gtebokosci od wiasciwosci mechanicznych
podczas pojedynczej proby weciskania wgtebnika. Najpierw
obcigzenie zwieksza sie do pewnej wartosci, a nastepnie
przeprowadza kilka cykli obcigzania i odcigzania. Kazdy cykl PUL
sktada sie z 2 etapéw: zmniejszenie obcigzenia do pewnej czesci
wartosci maksymalnej i zwiekszenia obcigzenia do wiekszej
wartosci.

W ,NanoScan” zastosowano takze technike tomografii twardosci
i modutu sprezystosci warstwy powierzchniowej. Metoda ta taczy
PUL z mapowaniem powierzchni (wykonanie serii badan na
kwadratowym polu), dzieki ktéremu otrzymuje sie trojwymiarowy
rozktad wtasciwosci mechanicznych (tomogram). Mozna stworzy¢
tomogram korzystajgc z analizy sztywnosci dynamicznej.
Tomogram mozna stworzy¢ na powierzchni nieprzekraczajacej
10 cm i do gtebokosci nie wiekszej niz 200 pm. Rozdzielczos¢
urzadzenia pozwala na pomiar wiasciwosci mechanicznych na
gtebokosci rzedu kilkudziesieciu mikrondw. Rozdzielczo$¢ boczna
tomogramu okreSla sie na podstawie plastycznych odciskow
resztkowych. Zwykle majg one wielko$¢ kilkudziesieciu mikronow.

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation //
Philosophical Magazine - vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198

POMIAR TWARDOSCI Z WYKORZYSTANIEM
RESZTKOWEGO ODCISKU WGt EBNIKA

Skaningowy  twardosciomierz  ,NanoScan-3D”  umozliwia
przeprowadzanie badan twardosci metodg odcisku resztkowego
(ISO 6507-1:2005). W poréwnaniu do tradycyjnych
twardosciomierzy, pomiar wymiardw odcisku przeprowadza sie
w trybie mikroskopii z sondg skanujgcg (SPM). Wgtebienie oraz
trojwymiarowy obraz odcisku uzyskuje sie przy pomocy tego
samego czujnika sondy przy jednym pomiarze. Jako wgtebnik
stosuje sie trojkatng piramide Berkowitza, z katem wierzchotkowym
140° i promieniem krzywizny kofAcowki ok. ~ 50 nm. W ramach
metody odcisku resztkowego twardo$¢ okresla sie jako stosunek
maksymalnego przylozonego obcigzenia do powierzchni odcisku
resztkowego, zmierzony na podstawie obrazu SPM:

Prmax
A

W przypadku powstania nawarstwien plastycznych przy obwodzie
odcisku resztkowego, obraz tréjwymiarowy umozliwia okreslenia
powierzchni nawarstwien i uwzglednienia tej wartosci przy
obliczaniu twardosci. Do automatycznego pomiaru powierzchni
zagtebienia z uwzglednieniem nawarstwien  wprowadzono
specjalne oprogramowanie (Rys. 5).

H=

a)

by
B oum
MODUL SPREZYSTOSCI
0o S 117

b)

. Xmm

L]
Y.mm

1

- TWARDOSC
o =

Rys. 4. Tomogram modutu sprezystosci (a),

tomogram twardosci (b).

Rys. 5. Odcisk zagtebienia na powierzchni
tytanowej 99% (a); przyktad
zautomatyzowanego obliczania powierzchni
(b); profil odcisku zagtebienia (c).

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical
Magazine - vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198
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Rys. 6. Przykfady profilu przekroju

resztkowego rowku zarysowania dla kwarcu
spiekanego (linia ciggta) i aluminium (linia
przerywana). Strzatki wskazujg szeroko$¢

obszaru kontaktu wgtebnika i materiatu
podczas proby zarysowania.

Grubos¢
powtoki

Rozwarstwienie
powtoki

podfoza

: DN
% " Oderwanie
S powtoki
" Twardos¢
powtoki

50 pm

Rys. 7. Zarysowanie bardzo cienkiej powtoki
(diamentowej) przy powiekszeniu liniowym

obcigzenia na podtozu krzemowym

Badanie twardosci ryskowej w urzadzeniach ,NanoScan” polega na
zarysowaniu powierzchni  probki, a nastepnie zobrazowaniu
powstatych $ladéw zarysowan. Uzyskane zarysowania mozna
nastepnie skanowac korzystajac z trybu AFM/SPM. Przed pomiarami,
na prébce referencyjnej kalibruje sie ksztatt wgtebnika przy kilku
okreslonych obcigzeniach.

Warto$¢ twardosci materiatu oblicza sie w poréwnaniu do twardosci
odniesienia jako proporcje miedzy obcigzeniami oraz szerokoscig
zarysowan na materiatach badanych i referencyjnych. Normalny i
boczny powrdt petzaniowy materiatdw okresla sie korzystajac z
wykresu zarysowan. Badania poréwnawcze wykazujg dobrg korelacje
tej techniki z innymi metodami pomiaru twardosci (Tabela 2).

Obraz resztkowego $ladu zarysowania umozliwia analize nawarstwien
wokdt obrazu. Metoda zarysowania uwzglednia wptyw wymiaréw i
postaci nawarstwien na wartos¢ twardosci.

Tabela 2. Porownawcze badania twardosci

" Twardosc

Rscrxvn’g/o RscrZ ,o/o Rscrz ,o/o HNI GPa
P, mN, powrot powrot powr6t | H*"GPa by
. A . - . .. | twardosc
Materiat obcigzenie| petzaniowy | petzaniowy |pelzaniowy|twardos¢ .
normalne | szerokosci | gtebokosci |gtebokosci | ryskowa -
N i . zagtebienia
zarysowania|zarysowania | indentacji
Kwarc | 59 15 47 46 Ref. 10,1
spiekany
Szkio 20 16 49 44 9,7 9,3
BiTes 7,6 13 23 30 2,6 2,8
Ni 15 10 15 13 4,7 4,8
Al 1,7 1 3,2 4,2 0,5 0,6

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation //
Philosophical Magazine - vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198

Powloki cienkowarstwowe sg powszechnie stosowane jako powtoki
ochronne i zabezpieczajgce przed zuzyciem na roznego rodzaju
przedmiotach. Prawidtowe pomiary wilasciwosci mechanicznych tych
powlok bez wptywu podtoza stanowig istotne zadanie dla nowoczesnych
systeméw kontroli jakosci. Nanotwardosciomierze skaningowe z serii
»NanoScan" umozliwiajg pomiar twardosci powtok z wykorzystaniem
roznych metod dla szerokiego zakresu grubosci. Obecnie najpopularniejsza
metodg pomiaru wiasciwosci fizykomechanicznych powtok cienkich jest
metoda instrumentalnego wciskania wgtebnika. Jednak istniejg czynniki
powodujgce btedy metodologiczne w tej metodzie pomiarowe;j.
Najbardziej krytycznymi z nich s3: nierdwno$¢ powierzchni, naprezenia
szczatkowe oraz tzw. ,efekt podtoza”, ktéry polega na tym, ze reakcja
materiatu w uktadzie powloka cienka-podtoze zalezy zaréwno od
wiasciwosci powtoki jak i wiasciwosci podtoza. Metoda proby zarysowania
(zarysowania i analiza profilu zarysowan) posiada kilka zalet w stosunku do
metody wciskania wgtebnika w przypadku pomiaru twardosci powtoki w
skali nano. Bezposrednia obserwacja resztkowego Sladu zarysowania za
pomocg SPM pozwala na zminimalizowanie wplywu dominujgcego
odksztatcenia elastycznego, ktdére jest typowe w przypadku metod
wciskania wgtebnika. Zarysowanie przy zmiennym obcigzeniu (Rys. 7)
umozliwia okreslenie kilku parametréw powtoki w jednym pomiarze:
powierzchni interakcji elastycznej, obcigzenia ograniczajgcego przy ktorym
zaczyna sie odksztatcenie plastyczne (widoczny $lad na powierzchni),

oddzielenia i rozwarstwienia powtoki.
Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical
Magazine - vol.92, wydanie 25-27 - 2012 - str. 3188-3198
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Twardosciomierze skaningowe ,NanoScan” sg w stanie mierzy¢
wartos¢ ilosSciowg modutu sprezystosci. Metoda ta polega na
oscylowaniu czujnikiem sondy przy jednoczesnym obcigzaniu.
Amplituda oscylacji nie przekracza 10 nm, a czestotliwo$¢ wynosi ok.
10 kHz. W momencie kontaktu diamentowego wgtebnika
z powierzchnig, czestotliwos$¢ wzrasta wraz ze wzrostem obcigzenia.

Wedtug opisu analitycznego na podstawie modelu Hertza, zaleznosc
nachylenia czestotliwosci od przesuniecia sondy (krzywa
zblizania-oddalania) jest proporcjonalna do modutu sprezystosci
materiatu.

Przed badaniem urzadzenie kalibruje sie na materiatach
referencyjnych o znanych wartosciach modutu sprezystosci.
Otrzymang warto$¢ modutu sprezystosci ocenia sie jako proporcje
miedzy  nachyleniem  krzywych  zblizania-oddalania  oraz
referencyjnym modutem sprezystosci (Rys. 8). Jest to metoda
nieniszczaca.

Uzyta w badaniu warstwa materiatu moze mie¢ zaledwie 100 nm.
Mozna zmierzy¢ modut sprezystosci cienkich powtok bez wpltywu
podtoza. Pomiary poréwnawcze na réznych materiatach wykazaty
prawidtowe wartosci modutu sprezystosci w szerokim zakresie.

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation //
Philosophical Magazine - vol.92, wydanie 25-27 - 2012 - str. 3188-3198

W urzadzeniach ,,NanoScan” mozna réwniez przeprowadzac badania
odpornosci powtok na zuzycie.

Zasada badania wykorzystuje konkretny ruch wgtebnika przy
utrzymaniu statego normalnego obcigzenia i rejestrowaniu
normalnego przesuniecia wgtebnika. Ze wzgledu na zuzycie
materiatu, wgtebnik wejdzie dalej w gtgb powierzchni. Po pewnym
czasie wgtebnik przerwie powtoke i dotrze do podtoza, co wskazuje
nachylenie wykresu zuzycia.

Do pomiaru uzywa sie standardowych trojkatnych koncéwek. W tym
przypadku wgtebnik porusza sie prostopadle (,,po kwadracie”) biorgc
pod uwage jego asymetrie (Rys. 9a). Mozna réwniez stosowac
wgtebniki kuliste wykonane z innych materiatow. Wtedy wgtebnik
porusza sie ruchem posuwisto-zwrotnym (Rys. 9b).

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch hardness evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical
Magazine - vol. 92, wydanie 25-27 — 2012, str. 3188-3198
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Rys. 8. Schemat pomiarowy krzywej
zblizania-oddalania (a); nachylenie krzywej
Af charakteryzuje modut sprezystosci
materiatu (b).

50 pm

f———t -
Rys. 9. Badania ,po kwadracie” z
wykorzystaniem  trojkatnego  wgtebnika
diamentowego (a); wyniki préby
zuzywalnoéci  dla  kulistego  wgtebnika

szafirowego (b). Na wykresach o$ odcieta T
jest czasem badania w sekundach, o$ rzedna
Z jest S$rednig penetracja wgtebnika
w powierzchnie prébki.



Rys. 10. ompozytowe wiokna weglowe.
Uksztaltowanie powierzchni (a); mapa
modutu sprezystosci (b)

L

FL A | a4 fa &8 w  a L

Rys. 11. Mapa twardosci twardego wiokna
szklanego w miekkiej matrycy (a); twardos¢
spiekanej krzemionki a gtebokos$¢ zagtebienia

(b).

SKANOWANIE UKSZTALTOWANIA POWIERZCHNI
Z JEDNOCZESNYM MAPOWANIEM ROZKtADU
WLASCIWOSCI MECHANICZNYCH

Nanotwardosciomierz skaningowy »,NanoScan” tworzy
trojwymiarowe obrazy uksztattowania powierzchni metodg SPM.
Skanowanie przeprowadza sie w trybie pdotkontaktowym za pomoca
wgtebnika  diamentowego  zamontowanego na  sondzie
piezoceramicznej. Tryb oscylacji sondy pozwala na uzyskanie
dodatkowych informacji na temat struktury i wiasciwosci
mechanicznych probek.

Uzyskany obraz stanowi mape wiasciwosci elastycznych i lepkosci
powierzchni. W przypadku mikroskopéw z sondg skanujaca
pracujgcych w Srodowisku otwartym rzeczywista rozdzielczosé
uzyskana podczas skanowania jest ograniczona punktem kontaktu
wgtebnika i powierzchni. Rozdzielczos¢ w ptaszczyznie XY wynosi ok.
10 nm oraz maksymalnie 1 nm w osi Z.

Rys. 10 przedstawia rzezbe powierzchni oraz mape rozktadu modutu
sprezystosci .

Useinov A.S., Useinov S.S. Scratch twardo$¢ evaluation with in-situ pile-up effect estimation // Philosophical
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POMIAR TWARDO SCI DYNAMICZNEJ

Urzadzenia ,,NanoScan" dajg rowniez mozliwos¢ pomiaru twardosci
dynamicznej. Metoda ta wykorzystuje jednoczesne przetwarzanie
oscylacyjnego i prostego ruchu wgtebnika. Nieréwnosci powierzchni
majg w tym przypadku mniejszy wptyw niz w nano twardosci
zagtebienia pseudostatycznego. Metoda ta wymaga jednak
informacji na temat wartosci modutu sprezystosci. W tego typu
pomiarach ostatecznie korzysta sie z ponizszego wzoru:

gdzie F i Af oznaczajg zmiane czestotliwosci rezonansu i sity - oba
parametry mierzy sie podczas skanowania, a fp i k oznaczajg
czestotliwos$¢ rezonansu i sztywnos¢ dynamiczng. Pozostate dwa
parametry okresla sie podczas procedury kalibracji i uwaza za state
w kolejnych pomiarach. Na podstawie tego réwnania mozna okresli¢
H/E?, (wartos¢ H lub E, jedli znana jest ta druga) jako funkcji
gtebokosci lub wspdtrzednych powierzchni. Ponizej przedstawiono
przyktadowa mape twardosci twardego widkna szklanego w miekkiej
matrycy (Rys. 11a) oraz twardo$¢ spiekanej krzemionki wzgledem
jej gtebokosci (Rys. 11b). W obu przypadkach modut sprezystosci
wzieto z innych zrodet.
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POMIARY WEA SCIWOSCI MECHANICZNYCH | PROFILU
POWIERZCHNI NA PODSTAWIE LINIOWEJ DO 10 MM

a)

—

W trybie profilometru, nanotwardosciomierz skaningowy ,NanoScan-3D"
umozliwia pomiar profilu powierzchni na podstawie liniowej do 10 mm.
Dostepna do pomiaru zmiana podniesienia profilu powierzchni wynosi
3 mm. Granica poziomej rozdzielczosci profilogramu - 100 nm, w pionie -
10 nm. Profil powierzchni mierzy sie w trybie przyktadania sondy. Sita
wywierana na powierzchnie podczas pomiaru nie przekracza 10 pN, dzieki
czemu powierzchnia nie ulega odksztatceniu.

Obszary zastosowania:

« Kontrola przyblizonych nieréwnosci powierzchni produktéw

« Kontrola ksztattu powierzchni ztozonych

» Wyszukiwanie obiektdw o matych rozmiarach i precyzyjne ustawianie
+ Okreslanie ptaskosci i ptytek rownolegtych do ptaszczyzny
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NANOLITOGRAFIA MECHANICZNA

Urzadzenia ,NanoScan" zapewniajg szeroki zakres mozliwosci precyzyjnej
mikroobrobki mechanicznej i nanolitografii. Zastosowanie diamentowej
koncowki umozliwia ciecie niemal wszystkich znanych materiatow.
Kontrola obcigzenia w trakcie procesu ciecia przy rozdzielczosci 10 uN
pozwala na uzyskanie niezmiennych nacie¢C o szeroko$ci 100 nm
i gtebokosci kilku nanometrow (Rys. 13). Maksymalna gtebokos$¢ naciecia
siega kilku mikrondow.

Zastosowanie wysoko precyzyjnych nanonastawnikéw oraz
mechanicznych liniowych ptytek translacyjnych pozwala uzyskac precyzje
ustawienia diamentowej koncowki rzedu 10 nm na powierzchni 100 x 100
Mm oraz ok. 1 pm na powierzchni 100 x 100 mm.

Efekt mikroobrobki powierzchni mozna kontrolowac za pomocy tej samej
koncowki diamentowej przeprowadzajagc skanowanie w trybie sondy
mikroskopu lub za pomoca cyfrowego mikroskopu optycznego.

Tryb nanolitografii mechanicznej mozna wykorzysta¢ do tworzenia
nieregularnych struktur na powierzchni (Rys. 13b), usuwania powiok
tlenkowych, czyszczenia z powtok na wybranych obszarach powierzchni
(Rys. 13a) oraz do regulacji geometrii elementow uktadéw
mikroelektronicznych i mikromechanicznych (MEMS).
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Rys. 12. Tuleja (a) oraz
odpowiadajacy jej profil powierzchni
cylindrycznej (b).

Rys. 13. Usuwanie ziotej powtoki z
podioza diamentowego (a); napis
wykonany poprzez nacinanie
powierzchni ze spiekanej krzemionki;
profil naciecia (b).



Rys. 15. Mikrostruktura powierzchni stopu Al
Cu Co. Mapa przewodnosci whasciwej (a); obraz
z mikroskopu elektronowego (b).

POMIAR SZTYWNOSCI MIKROMECHANICZNEJ

Do kontroli sztywnosci mikrourzadzen (Rys. 14a), parametréw
mechanicznych belek i membran za pomocy
nanotwardosciomierza ,NanoScan” stosuje sie pomiar zaleznosci
obcigzenia od przesuniecia (zob. Str. 16). Stosuje sie rowniez tryb
wielu cykli obcigzania i odcigzania za pomocg wgtebnika. Wyniki
takich badan pozwalajg okresli¢ sztywnos¢ (zgodno$¢) membrany
lub belki, maksymalne ugiecie membrany oraz liczbe cykli
obcigzania do uszkodzenia.

Rys. 14 b, ¢ przedstawia schemat pomiaru wtasciwosci membrany.

W celu zapewnienia dokladnego ustawienia wgtebnika
w Nanoscan stosuje sie zaréwno cyfrowy mikroskop optyczny
o wysokiej rozdzielczosci jak i tryb wstepnego skanowania
powierzchni przed pomiarem.

Obszary zastosowania: mikroprzyrzady, MEMS, NEMS.

Rys. 14. Pomiar sztywnosci mikroswidra (a). Schemat pomiaru wiasciwosci
membrany (b). Krzywa obcigzania-odcigzania (c): 1 — sztywno$¢ i ugiecie
membrany; 2 — oparcie membrany na podtozu.
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POMIAR WA SCIWOSCI ELEKTRYCZNYCH
POWIERZCHNI

Wgtebnik z przewodzacego diamentu uszlachetnianego borem
umozliwia pomiar przenoszenia sie rezystancji w trybie
skanowania i wciskania wgtebnika, aby otrzymac krzywa
zblizania-oddalania oraz CVC powierzchni styku o okreslonych
wartosciach  zacisku i gtebokosci odcisku. Mape rozktadu
przewodnosci wiasciwej tworzy sie skanujgc probke utrzymujac
state napiecie miedzy probka a wgtebnikiem. Pomiar rozchodzenia
sie pradu na réznych punktach na powierzchni pokazuje réznice
pradu i geometrie struktur lub wtragcen powierzchni. Rys. 15a
przedstawia mape przewodno$ci wiasciwej stopu AICuO
zawierajgcego faze kwazikrystaliczng. Rys. 15b przedstawia obraz
tego samego obszaru powierzchni uzyskany metodg mikroskopii
elektronowej.

Pomiar pradu podczas indentacji umozliwia badanie
niejednorodnosci  gtebokosci materiatu  oraz  kontrolowanie
gtebokosci powtok oraz badanie przejscia fazy w potprzewodniku
pod wptywem ci$nienia. Potgczone przetwarzanie sity zacisku oraz
gtebokosci odcisku pozwala na okreslenie rezystywnosci
elektrycznej. CVC uzyskuje sie w trybie statego kontaktu przy
zastosowaniu sity z zakresu od 0,1 do 100 mN. Zakres natezenia
wynosi = 10V, a zakres pradu + 30uA, rozdzielczo$¢ pomiaru
pradu wynosi nie mniej niz 10pA.
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Jako miare odpornosci materiatéw na pekniecia kruche, czesto stosuje
sie krytyczny wspotczynnik naprezenia Kc — odpornos¢ na kruche
pekanie. Odporno$¢ na kruche pekanie jest jednym z najwazniejszych
parametrow powioki opisujgcym jej odporno$¢ na zuzycie.
Standardowa metodg badania kruchosci jest zniszczenie materiatu
przez wciskanie wgtebnika w materiat i powodowanie pekniec o rdznej
wielkosci.

Odporno$¢ materialu na pekanie mozna okreslic przez jego
zarysowanie. W takim przypadku wartos¢ Kc wigze sie z krytyczna
szerokoScig zarysowania, po ktorej osiggnieciu odksztatcenie
elastyczne przeksztatca sie w odksztatcenie kruche. Znanych jest
ponad 30 metod obliczana Kc za pomocg wartosci przytozonego
obcigzenia i dtugosci pekniecia. Najintensywniej bada sie metody Rys. 16. Schemat zniszczenia powloki
okreslania Kc cienkich powtok ze wzgledu na trudny charakter \sitek tworzenia sie spekan
procesdw wystepujacych w uktadzie powtoka-podtoze. Wecisniecie

wgtebnika przy niewielkiej gtebokosci powoduje pekniecia promieniste

lub potkoliste wzdtuz zeberek wglebnika. W miare zwiekszania

obcigzenia, powtoka odwarstwia sie od podtoza. Powstajg pekniecia

kanatowe powodujgce uszkodzenie podioza oraz pekniecia spiralne w

miejscu odspojenia powtoki od podtoza.

Urzadzenia ,NanoScan" dysponujg kilkoma metodami pomiaru
odpornosci cienkich powtok na pekanie na podstawie zarysowan
i instrumentalnej proby wciskania wgtebnika.
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Okreslenie charakterystyki metrologicznej SPM oraz wsparcie
metrologiczne liniowego pomiaru wymiardw w nanoskali sg bardzo
istotne w przypadku stosowania urzadzen do zadan procesowych
i certyfikacyjnych oraz do kontroli produktéw nanotechnologii.
Nanoscan  opracowat  mikroskop  metrologiczny z  sonda
»NanoScan-3Di” z interferomierzem heterodynowo-laserowym. Modut
interferomierza zaprojektowano jako kompaktowe urzadzenie
wtykowe do przeprowadzania pomiardbw w czasie rzeczywistym. Tabela 3
Zrodlem  promieniowania jest laser He-Ne stabilizowany

jednoczestotliwoéciowo (moc: 1 mW, dtugos¢ fali 632,991084 nm, L st Sl i
wzgledna niestabilno$¢ czestotliwoéci optycznej powyzej 3-107 NanoScan [PTB (Niemcy)
w czasie 8-godzinnej pracy). TGz1| 18,1+ 0,2 | 18,4 + 1,0
Kontrole wtasciwosci metrologicznych zaprojektowanego urzadzenia TGZ2100,0 £ 0,4 101,1 £ 1,6
pomiarowego przeprowadzono za pomocg miar liniowych TGZ1, TGZ2 TGZ3488,0 + 0,9 489,0 + 1,8

i TGZ3 skalibrowanych przez SPM w PTB (Niemcy). Tabela 3
przedstawia pordwnanie  wynikdbw uzyskanych za pomoca
»~NanoScan-3Di". W przypadku wszystkich trzech miar wyniki mieszcza
sie w 95% przedziale ufnosci, ktdry oszacowano za pomocg urzadzen
niemieckich.  Uzyskane wyniki  poswiadczajg  zastosowanie
zaprojektowanego urzadzenia jako etalonu liniowych pomiarédw *
wymiaréw w nanoskali, ktéry umozliwia wsparcie mozliwosci $ledzenia
liniowych pomiaréw wymiaréw nanostruktur metodami mikroskopii z  °;
sondg skanujgca.
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Rys.17. Profil miary TGZ01 (21,4 nm)
zmierzony urzadzeniem ,NanoScan".
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Rys.18. Ustawienie obiektu przez
mikroskop (a), mikrograf ptaskiego
diamentowego wgtebnika (stempla) (b),
obcigzenie a przesunigcie zarejestrowane
podczas scisniecia kapsutki (c).
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Rys. 19. Obrazy optyczne profilu probki i
twardosci. Rdzen, warstwa wewnetrzna,
warstwa poliuretanowa (a), (b); warstwa
poliuretanowa i dwie warstwy farby (c),

(d).

Wysoka precyzije wzajemnego ustawienia wgtebnika i probki, oraz
wykorzystanie wgtebnikdw o rdznej geometrii umozliwia zastosowanie
urzadzen ,NanoScan” do badan wiasciwo$ci mechanicznych
mikroobiektow. W szczegdlnosci istnieje sposob okreslenia trwatosci
mechanicznej mikrokapsutek polielektrolitowych wyprodukowanych
z wykorzystaniem technologii LBL, w oparciu o nastepujace po sobie
adsorpcje polikationdw i polianionéw na natadowanym podtozu.

Charakterystyczna $rednica obiektéw moze wynosic od kilku do kilkuset
mikronéw. Dokladng geometrie obiektu okreSla sie za pomoca
mikroskopu optycznego. Jako kofncdwke stosuje sie ptaski diamentowy
stempel o okreSlonej $rednicy. Obcigzenie po ktdrym nastepuje
zniszczenie kapsutki okresla sie na podstawie zarejestrowanej krzywej
obcigzenia-przesuniecia. TrwatoS¢ mechaniczng okresla sie na
podstawie stosunku obcigzenia do $rednicy kapsutki.

Metode te stosuje sie powszechnie w przypadku obiektow
biologicznych, fragmentdéw barwnika wykorzystanego w tonerze oraz
podczas badania niektérych materiatow Sciernych.
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Ze wzgledu na zautomatyzowane przeprowadzanie serii pomiaréw
wzdtuz okreSlonej linii lub powierzchni, urzadzenia ,NanoScan”
wyposazono w mozliwos¢ mapowania i profilowania wiasciwosci
mechanicznych.

Metoda ta jest wazna w badaniu obiektdw, ktorych struktura posiada
niejednorodne wtasciwosci mechaniczne. Na przyktad piteczka do golfa
sktada sie z rdzenia i kilku warstw o réznych wtasciwosciach, o grubosci
od kilku mikrondw do kilku milimetréw (Rys. 19a). Pomiar mozna
przeprowadzac na powietrzu albo w cieczy.

Oprogramowanie ,NanoScan” umozliwia automatyczny pomiar,
profilowanie i mapowanie rozktadu twardosci i modutu sprezystosci na
powierzchni od kilkudziesieciu mikrondw do 100 milimetréw przy
okreslonym skoku miedzy punktami. Przyktadowe zmierzone profile
przedstawiono na Rys. 19b i 19d. Wyniki pomiardw wtasciwosci
przedstawiono w Tabeli 4.

Tabela 4. Wtasciwos¢ roznych warstw piteczki do golfa.

wew. wew. zewn.
Parametr\powierzchniardzen| warstwa I\_Nar:twa warstwa |warstwa
ochronna [PO'lUretanowa farby farby
Grubo$¢, um - 1100 800 12 15
Twardo$¢, MPa 15 45 15 10 5
Modut sprezystosci, MPa| 100 600 150 80 60
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Nanotwardosciomierz »~NanoScan-4D" umozliwia pomiary
mikrotwardosci na obrazie resztkowego odcisku. Te metode
wykorzystuje sie w zwyktych mikrotwardosciomierzach.

Piramide Vickersa uzywa sie jako wgtebnik (kat pomiedzy przeciwnymi
bokami wynosi 136 stopni). Pomiary sg mozliwe dzieki mikroobrazom
optycznym. Twardo$¢ HV oblicza sie jako maksymalne obcigzenie
przytozone do wgtebnika podzielone przez powierzchnie resztkowego
odcisku, zmierzong za pomocg jego obrazu:

P 18544-P
Froa  d2

HV =

noe

d — $rednia dtugo$¢ czworokatnego odcisku (mm), P — obcigzenie Rys. 20. Odcisk przy typowym pomiarze
maksymalne (kgf) twardosci. Obcigzenie wynosi 200 g.
' Twardos¢: 270 HV 0.2.

Pomiar twardosci metodg Vickersa jest jedng z popularniejszych
metod pomiaru twardosci. Polgczenie tej metody z innymi sposobami
pomiaru nanotwardosci umozliwia porownanie i okreslenie twardosci
na roznych skalach.
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a) TWARDOSC

H.iPa

Etap ogrzewania z kontrolg ogrzewania stosuje sie do pomiaréw s
wihasciwosci mechanicznych materiatdw w wysokiej temperaturze. 2%
LT

Etap ogrzewania umozliwia podgrzanie probki do temperatury 400°C 02

i przeprowadzenie  wszelkiego  typu  préb  mechanicznych = = - ™
zastosowanych w ,NanoScan-4D”. Doktadno$¢ danej temperatury

utrzymuje sie poziomie 0,1°C.

Wynikami badan s nastepujgce charakterystyki materiatu b) MODUL SPREZYSTOSCI

w okreslonej temperaturze: twardos¢, modut sprezystosci, powrot

. 77 . s - .. E, GPa
petzaniowy, odpornosc na pekanie, odpornosc na zuzycie itp.

Standardowe wymiar prébki do badan temperaturowych
w ,NanoScan” wynoszg 25x25x10 mm.

P I T ]

Przyktadowo Rys. 21 a, b przedstawia wykresy twardosci i modutu 20 & 100 10
sprezystosci w zaleznosci od temperatury dla polimetakrylanu (PMMA)
w temp. 140°C.

30 stopni

100 stopni

Rys. 21. Wykres twardosci i modutu sprezystosci PMMA w zaleznosci od temperatury
(a) krzywa obcigzenia-przesuniecia w temp. 30°C i 100°C, zmierzona na prébce PMMA =9 o =
(b) modut sprezystosci.

h, nm

500 1000 1500 2000
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Rys. 22. Pomiar modutu sprezystosci E1 i
modutu stratnosci E11 spiekanej krzemionki
(a); bitumu (b).

POMIAR SZTYWNOSCI DYNAMICZNEJ

.NanoScan-4D”  posiada mozliwos¢  pomiaru  kwadratur
przemieszczenia gdy do probki zostang przytozone sity linearne
i harmoniczne, zgodnie z tg technika.

Wykorzystujgc uzyskane dane oblicza sie rzeczywiste sktadowe
wartosci sztywnosci, a na tej podstawie oblicza sie modut
sprezystosci E' oraz E" odpowiadajace sktadowym w fazie wstepnej
i fazie 900.

Typowy zakres roboczy czestotliwosci nie przekracza 50 Hz. Jednak
w trybie sprezania zakres roboczy mozna zwiekszy¢ do 300 Hz.

OPROGRAMOWANIE NANOSCAN

OPROGRAMOWANIE NANOSCAN

« Automatyczne pomiary za pomocg instrumentalnej prdby
wciskania wgtebnika, sklerometrii, spektroskopii sit, metodami
AFM i SPM

« Ustawienie parametrow przy pomocy mikroskopu optycznego
lub za pomoca obrazu uksztattowania powierzchni uzyskanego
metoda AFM lub SPM

« Wysoka wydajnos¢ przetwarzania danych dotyczacych nano
zagtebienia za pomocg obliczen réwnolegtych

» Elastyczne ustawianie raportéow dotyczacych zagtebienia

« Jezyk makropolecen umozliwia realizacje losowej sekwencji
pomiaréw w trybie automatycznym

 Bogaty zestaw funkcji matematycznych pozwala na
przeprowadzenie roznych konwersji, wykreslanie widm,
filtrowanie, uzyskiwanie danych dwu- i tréjwymiarowych oraz
zblizanie krzywych

« Dwu- i tréjwymiarowe mapowanie rozktadu twardosci i modutu
sprezystosci wzgledem wspotrzednych

« Obliczenie zmierzonych wtasciwosci mechanicznych oraz
parametrow zgodnie z odpowiednimi normami.
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