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Maria P I E R Z C H A Ł A - C H Y L I Ń S K A 
O N P M P 

Zastosowanie metody betaskopowej 
do wyznaczania grutsości warstw 
metaiizacyjnych na podlo±u ceramicznym 

WST^P 

Przy opracowywaniu względnie produkcji złpcz ceramika-metal woźny jest problem 
pomiaru grubości warstwy metalizacji na ceramice. Grubość to ma wpływ na wytrzy-
małość mechanicznp złgcza. Stpd, tak przy opracowywaniu, jak i w produkcji kontro-
la grubości warstwy metalizacji ma duże znaczenie. 

W cyklu wytwarzania elementów złgczowych stosowano dotychczas niszczpce metody 
pomiaru grubości metalizacji, co uniemożliwiało pobieranie licznych próbek. Powstał 
więc projekt zastosowania metody betaskopowej, która - jako nieniszczpca i szybka -
byłaby bardzo pomocna zarówno w fazie opracowań technologicznych, jak i w kontroli 
produkcji. 
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Warstwa metalizacyjna stosowana do wytwarzanie z łgcz jest zwykle mleszaninp 
proszków np, wolframu i manganu lub molibdenu i manganu z różnymi dodatkami. 
Nakłada się jp na ceramikę i spieka w wysokiej temperaturze. Dla ułatwienia 
późniejszego lutowania z częściami metalowymi nakłada się następnie warstwę żelaza 
lub niklu i ponownie spieka. Dla uzyskania optymalnych parametrów złgcza grubość 
warstwy metalizacji powinna być utrzymana w określonej tolerancji i tak np. dla 
metalizacji wolframowo-manganowej dopuszczalny zakres grubości zawarty jest 
w granicach 20-30 yim, a dla nałożonej na nig warstwy żelazo - w granicach 10-15pm. 

W Zakładzie Złpcz i Zastosowań O N P M P do wytwarzania złgcz stosuje się m . in . 
metal izację będpcę mieszaninę wolframu, manganu z dodatkami niklu lub żelaza 
i szkła litowego oraz metalizację będgcg mieszaninę molibdenu, manganu z dodatka-
mi żelaza i krzemu. 
W pierwszym przypadku drugg warstwę metalizacyjng jest żelazo. 

Celem niniejszej pracy było zbadanie możliwości zastosowania metody betaskopowej 
do pomiaru grubości warstw metalizacyjnych, stosowanych w Zakładzie Złgcz O N P M P , 

Z A S A D A POMIARU Z A P O M O C Ą BETASKOPU 

W przyrzgdach zwanych betaskopami wykorzystywane sg właściwości promieniowa-
nia p , Czgstki ^ padajgce na warstwę, której grubość chcemy zmierzyć, sg przez 
nig absorbowane i rozpraszane we wszystkich kierunkach, m. in . w kierunku powierzch-
ni , na którg były skierowane. /Rys . 1/. 
Rozkład kgtowy i energetyczny promie-
niowania rozpraszanego zależy od ener-
gii źródła emisji, rodzaju materiału oraz 
grubości warstwy materiału [ l ] . N i e 
wszystkie rodzaje warstw na podłożach 
mogg być mierzone za pomocg betasko-
pu - metoda zapewnia wystarczajgcg 
dokładność tylko wtedy, gdy liczby 
porzgdkowe materiałów warstwy i pod-
łoża - w układzie okresowym pierwiast-
ków - różnig się od siebie przynajmniej 
o 2 0 % . J eże l i warunek ten nie jest 
spełniony, bombardujgce czgsteczki 
nie rozróżniajg praktycznie materiału 
warstwy od materiału podłoża i otrzyma-
ne wyniki sg błędne. 

Między liczbg odbitych czgsteczek ^ 
a grubościg v^arstwy mierzonej istnieje 
zależność przedstawiona na rys. 2 i 3 
/skala logarytmiczno-liniowa i skala 
l iniowo-l iniowc/. Dla danego źródła 
radioaktywnego liczba odbitych czgste-
czek p> osiggo nasycenie przy grubości 
warstwy d max. , której wartość zależy od rodzaju materiału. Określa to zarazem za-
kres mierzonych grubości. Oznacza to, że w celu zmiany zakresu pomiorowego dla 
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danego materiału należy stosować źródła o różnym poziomie energii . Przy zmianie 
źródła kształt krzywej, przedstawionej na rys. 2 i 3 , zwanej krzywp cechowania, 
nie ulega zmianie - zmieniajp się jedynie bezwzględne wartości i lo ic i zl iczeń na osi 
poziomej. 

Punkty 
kalibracji 

•Rl 

I 
l^max. 

/ 

/ 
i dl dz 

Liczba zliczeń 

Rys. 2 . Krzywa cechowania w układzie 
współrzędnych logarytmiczno-liniowych 

Grubość 

Rys. 3 . Krzywa cechowania w układzie 
współrzędnych liniowych 

Środkowa część krzywej cechowania ma przebieg zbliżony do logarytmicznego, a za-
tem narysowana w skali logarytmiczno-liniowej będzie linip prostę, której przebieg 
można w sposób prosty wyznaczyć za pomocp dwóch wzorcowych warstw danego 
materiału na określonym podłożu - o grubościach d i i do leżgcych w pobliżu krańców 
zakresu logarytmicznego, a wyznaczonych innymi metodami. Z powodu zmian, jakie 
zachodzp w źródle radioaktywnym krzywe cechowania mogp ulegać pewnym zmianom 
w czasie, należy zatem każdorazowo przed pomiarem sprawdzić przy użyciu wzorców, 
przebieg krzywej cechowania. Odczytu grubości mierzonej warstwy, o i le leży ona 
między d] i 62 dokonuje się wprost z krzywej cechowania. W betaskopie f-my Fischer 
typ DZ-800 można również dokonywać odczytu grubości dla zakresu logarytmicznego 
bezpośrednio w pm na wskaźniku cyfrowym. Krzywa cechowania w swoim poczptko-
wym odcinku ma charakter prawie l iniowy, co - przy jej wykreśleniu w skali liniowo-
-liniowej umożliwia, bez popełniania większych błędów, również ocenę grubości 
warstw leżpcych poniżej dolnej granicy zakresu logarytmicznego, 
W praktyce pomiarowej bardzo często korzysta się z tzw. znormowanych krzywych 
cechowania, wyznaczanych na podstawie względnej liczby z l i czeń. Pod określeniem -
- względna liczba zl iczeń - rozumie się z l iczenia, których dolna i górna granica 
zostały ustalone, tzn. np. dla materiału podłoża ustala się l iczbę zl iczeń równp O, 
natomiast dla samego materiału pokrycia o grubości > d max. / rys . 3 i 4/ wywo-
łujpcej nasycenie - liczbę 100. 

Zaletp stosowania znormowanych krzywych cechowania jest uniezależnienie wyników 
pomiaru od wpływu zmian zachodzpcych w źródłach radioaktywnych. Właśnie z powodu 
tych zmian, bezwzględne krzywe cechowania powinny być każdorazowo przed pomia-
rem kontrolowane, co jest niepotrzebne przy korzystaniu z krzywej znormowanej. 
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O P I S P R Z Y R Z Ą D U 

Do pomiarów zastosowono betaskop DZ-800 f-my Fischer, którego schemat blokowy 
przedstawiony jest na rys, 4 , 

Badana próbka 

Rys, 4 . Schemat blokowy betoskopu 

Stolik pomiarowy Blok elektroniczny 

Betaskop składa się z dwóch zasadniczych bloków: 
- stolika pomiarowego umożliwiającego zainstalowanie na czas pomiaru źródła radio-
aktywnego z odpowiednip przesłonę. W stolik wbudowany jest licznik Geigera-MUl le-
ra , z którego impulsy doprowadzane sg koncentrycznym kablem na wejście bloku 
elektronicznego^ 
- bloku elektronicznego, który umożliwia bezpośredni odczy t/w DZ-800/ na wskaź-
niku cyfrowym bezwzględnej ilości zl iczeń czgstek p . Blok ten umożliwia również 
zaprogramowanie przyrzgdu w zakresie logarytmicznym krzywej cechowania i bezpo-
średni odczyt na wskaźniku cyfrowym mierzonej grubości warstwy w |jm. Blok ten 
wyposażony jest w układy regulacyjne niezbędne do pomiaru metodę odczytu z krzywej 
cechowania lub też odczytu bezpośredniego. 

Przesłony stanowipce wyposażenie betaskopu umożliwiajg pomiar grubości warstw, 
których pole powierzchni jest nie mniejsze od 1 mm^. Wyboru źródła należy dokonać 
w zależności od przewidywanego zakresu mierzonych grubości oraz materiałów 
warstwy i podłoża. 

POMIAR G R U B O Ś C I WARSTW N A P O D Ł O Ż U C E R A M I C Z N Y M 

Celem dokonania kalibracji przyrzpdu niezbędne były wzorce grubości. Wykonano 
je stosujgc, do nanoszenia warstw metal izacj i , technologię przyjętg w produkcji ; 
składy i gęstości past metalizacyjnych oraz warunki ich spiekania odpowiadały rów-
nież stosowanym w procesach produkcyjnych. 
Podłoża ceramiczne wykonano z ceramiki AI-19 stosdwanej w produkcji obudów cera-
miczno-metalowych . 

Grubości nałożonych wantw określono za pomocp profilografu Hobsona-Taylora 
w zestawie służpcym do pomiarów grubości. 

31 

http://rcin.org.pl



SpoSród wielu próbek na wzorce wybrano te, które wykazywały równomierność grubości 
w granicach ± 1 jjm. 

Za pomocp wzorców wyznaczono krzywe cechowania: dla metalizacji woiframowo-
-manganowej/krzywa I , rys, i metalizacji molibdenowo-manganowej/krzywa I I/ , 
na podłożach ceramicznych. Do pomiaru grubości warstwy metalizacji wolframowo-
-manganowej zastosowano źródło radioaktywne Sr-90; dla tego źródła zakres logaryt-
miczny obejmuje grubości od 10 do 70 ^m. To samo źródło zostało użyte do pomiaru 
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Rys. 5 , Krzywe cechowania 
dla warstw metalizacji wol-
framowej i molibdenowo-
-manganowej na podłożu 
ceramicznym. 

grubości warstw metalizacji mol ibdenowo-manganowej; w tym przypadku zakres loga-
rytmiczny obejmuje grubości od 15 do 100 jsm. Wybrano czas zl iczania 15 s, szerokość 
szczeliny w przesłonie była równa 0,63 mm. 
Różnice między wynikami pomiarów grubości warstw metalizacji za pomocg betaskopu 
i za pomoce profilografu, przeprowadzone na tych samych próbkach nie przekraczają 
średnio 1 0 % . Przykłady takiego porównania przedstawiono w tabeli 1. 

Tabela 1 

Nr próbki 1 2 3 4 5 

Grubość zmierzona profilo-
grafem/w p i r / 18 18 19 18 19 

Grubość zmierzona metodp 
betaskopowg/w ^m/ 17 17,2 17,5 18 17,5 

Zbadano również wpływ spotykanych w praktyce produkcyjnej odchyleń ziarnistości 
past metalizacyjnych oraz wahań temperatury ich spiekania w granicach ± 10 °C na 
wyniki pomiarów grubości metodp betaskopowg. 
Wyn ik i przedstawiono w tabeli 2 i 3 . 
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Tabela 2 

Oznaczenie 
próbki 

Grubość 
warstwy 
d / p r r / 

Średnia liczba zliczeń 
dla metalizacji A 

Średnia liczba zl i-
czeń Xb dla metali-
zacj i B 

D B - D A 
/ p " / 

A2B2 
A3B3 

20 
20 
22 

496,7 
499,3 
502,6 

508.7 
510.8 
516,5 

1,5 
1,0 
2,0 

Uwagi: 
A - oznaczenie pasty metalizacyjnej o prawidłowej ziarnistości, 
B - oznaczenie pasty o składzie analogicznym do A , lecz większej ziarnistości, 
d - grubość worstw metalizacji wyznaczona za pomocp profilografu, 
Dg, Dą - grubości warstw metalizacji B i A wyznaczone metodp betaskopowę, 

^A " wartości średnie liczby zliczeń otrzymane z 5-u pomiarów dla tej samej 
próbki. 

Tabela 3 

Oznaczenie 
próbki 

Grubość 
warstwy 
d / ^¡rr/ 

Średnia liczba zliczeń 
X^ ' /temp. T ' / 

Średnia liczba zli-
czeń Xa ' /temp. T / 

II 

D' - D 

/ F " / 

T 1" 20 496,7 493,2 0,5 
2' 2" 20 499,3 496 0,5 
3' 3" 18 485,2 493,8 1 

Uwagi: 
d - grubość warstwy metalizacji zmierzona profilografem, 
D ' - D" - grubość warstw metalizacji spiekanej w temperaturze T ' i T " - mierzone 

metodp betaskopowę, 
i - wartości średnie liczby zliczeń otrzymane z 5-u pomiarów dla tej samej 

próbki. 

Badania, których przykładowe wyniki przedstawiono w tabeli[2 i obejmowały 
w sumie 72 próbki. Na podstawie tych badań można było stwierdzić, że dopuszczalna 
zmiana ziarnistości pasty powoduje różnice w pomiarze grubości warstw metalizacji 
nie przekraczajpce 10%. Natomiast wpływ temperatury spiekania jest mniejszy 
/ 2 - 5 % / . 

POMIAR GRUB05CI WARSTW W POKRYCIACH DWUWARSTWOWYCH 

Pomiar grubości poszczególnych warstw w tego typu pokryciach jest o wiele bardziej 
złożony niż dla pokryć jednowantwowych [2 , 3], Jeże l i grubość warstwy pośredniej 
/ W 2 - rys. ^ jest większa od grubości "nasycenia", określonej dla danego źródła 
radioaktywnego i materiału, pomiar sprowadza się właściwie do pomiaru grubości 
górnej warstwy W^ no podłożu Wi+W2. Grubość warstwy pośredniej większa od 
określonej wartości d max. nie ma już wpływu na wynik pomiaru. W praktyce jednak 
warstwy pośrednie majp różne grubości, dobierane optymalnie z punktu widzenia 
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parametrów złgcz oraz ze względów technologicznych, Jeźel ! nie da się dobrać 
takiego źródła radioaktywnego, dla którego dana warstwa pośrednia dawałaby nasyce-
nie, procedura pomiaru jest dosyć złożona, jak to wynika z przykładu przedyskutowa-
nego niżej. 

Grubość 
di, dl 

Rys.6 . Wykres ilustrujpcy sygnały betaskopu przy pomiarach grubości w pokryciach 
dwuwarstwowych 

Na rysunku 7 sp przedstawione znormowane krzywe cechowania, wyznaczone przy 
użyciu źródła radioaktywnego TI-204 i odpowiednich wzorców dla warstwy metaliza-
cji wolframowej na podłożu ceramicznym/krzywa b/, oraz dla warstwy żelaza na 
podłożu ceramicznym z warstwp pośrednip metalizacji wolframowej/krzywa o/, 
o wybranej grubości/np. 20 jirr/. 
Wyznaczenie grubości warstwy żelaza wymaga znajomości grubości warstwy pośred-
niej , Pomiar należy więc przeprowadzać w dwóch etapach. Po pokryciu ceramiki 
warstwp pasty wolframowej wyznacza się jej grubość przy użyciu źródła Sr-90 
/punkt 3/. Dopiero po wykonaniu pomiaru naniesiona zostaje warstwa żelaza. 

Jeże l i grubość warstwy metalizacji wolframowej jest zgodna z grubościp warstwy 
pośredniej we wzorcach, wtedy pomiar sprowadza się do odczytu grubości warstwy 
żelaza wprost z krzywej cechowania a/ rys . 7/ . W praktyce grubości warstw metali-
zacji wolframowej posiadajp pewien rozrzut. Znajpc grubość tej warstwy należy 
z krzywej b odczytać liczbę zliczeń względnych/p. Xjy/, oraz przenieść do tego 
punktu poczptek krzywej a . W ten sposób można graficznie uwzględnić udział warstwy 
pośredniej w ogólnej liczbie zliczeń, Z krzywej a odczytuje się wtedy grubość 
warstwy żelaza. Zakres logarytmiczny dla TI-204 obejmuje grubości od 20 do 70 jjm. 
Niech grubość warstwy pośredniej wynosi np. d^ = 28 )jm/punkt E/. Odpowiada to 
względnej liczbie zliczeń Xq =+12. Do tego punktu przenosimy poczptek krzywej a . 
Punkt Fe oo nie ulega oczywiście żadnemu przesunięciu i odpowiada liczbie zliczeń 
Xpg » - 100, W ten sposób powstała zmodyfikowana krzywa a . Z tej krzywej można 
odczytać już na podstawie liczby zliczeń = - 35, grubość warstwy żelaza 
dpg = 31 jim/punkt Ą / . Bez korekcji przebiegu krzywej cechowania a odczytana 
grubość warstwy żelaza wyniosłaby 26 )im/różnica wynosiłaby 5 ^m, a więc ok. 17%/. 
Błpd ten malałby oczywiście ze wzrostem grubości warstwy żelaza przy tej samej gruboś-
ci warstwy pośredniej. W wyżej opisany sposób przeprowadzono pomiary grubości 
warstw żelaza na metalizacji wolframowo-manganowej z podłożem ceramicznym na 
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wielu próbkach. Dla porównania zmierzono grubość v> ârstw na tych samych próbkach 
za pomocg profilografu Hobsona-Taylora, nie stwierdza jgc rozbieżności wyników po-
miarów przeprowadzonych obiema metodami większej od 10% . 
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Rys. 7 . Znormowane krzywe cechowania do wyznaczania grubości warstwy żelaza na 
podłożu ceramicznym z warstwg pośrednig metalizacji wolframowej 

Z A K O N C Z E N I E 

N a podstawie uzyskanych wyników można stwierdzić, że metoda betaskopowa jest 
przydatno dla nieniszczgcego badania grubości warstw metalizacyjnych typu W + Mn 
oraz Mo + Mn no ceramice AI-19. Istnieje również możliwość określania grubości 
warstw żelaza naniesionych na metalizację W + M n . Uzyskiwane dokładności sg 
wystarczajgce dla celów kontroli zachowania zalecanej tolerancji grubości/p. 1/. 

Autorka pragnie podziękować mgr Ewie Kujawie za pracę włożong w przygotowanie 
wzorców. 
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