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Wstep.

Modelowanie zjawisk termicznych zachodzacych ~w  strukturach
potprzewodnikowych oraz projektowanie przyrzadow potprzewodnikowych
wymaga zhajomos’ci podstawowych parametrow materialowych. Do takich
parametrow zaliczamy m.in. ,,pierwotne” parametry cieplne tj. przewodnictwo
cieplne i ciepto wiasciwe oraz ,wtorne” jak dyfuzyjnosc i efuzyjnos¢ cieplna.
Do podstawowych parametrow optycznych mozna zaliczy¢ wspoiczynniki
absorpcji optycznej, szeroko$¢ przerwy energetycznej poiprzewodnika oraz
parametry poszerzenia termicznego nazywanego ,,ogonem Urbacha”. Konkretne
odmiany materialow stosowanych w procesach technologicznych czgsto maja
parametry ktérych warto$¢ moze odbiegaé, czasami znaczaco, od wartosci
typowych. Z tego powodu istnieje potrzeba opracowywania metod
pomiarowych okreslajacych te parametry. Do takich metod naleza m.in. metody
wykorzystujace zjawiska fototermiczne. Sposréd wielu technik szczegolnie
interesujace sq metody fotoakustyczne i to one sg przedmiotem niniejszej pracy.
W poréwnaniu z metodami fototermicznymi takimi jak defleksyjna, mirazu czy
piezoelektryczna metody fotoakustyczne charakteryzuja si¢ w miarg¢ prostym
modelem matematycznym i nieskomplikowang aparatura. Jak pokazaty badania,
poparte licznymi publikacjami krajowymi 1 zagranicznymi metody
fotoakustyczne sa doskonatym narzgdziem pozwalajacym okresla¢ parametry
cieplne i optyczne typowych materiatow stosowanych w budowie przyrzadow
potprzewodnikowych. W zwigzku z powyzszym mozna postawic teze, ktorej

udowodnienie stanowi tres$¢ niniejszej rozprawy:
. Mozliwe jest okreslenie podstawowych parametrow cieplnych jak i wybranych

parametrow  optveznych — materiatow  polprzewodnikowych  technikq

fotoakustyczng w dziedzinie pomiarow czestotliwosciowych oraz dziedzinie
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pomiarow widmowych zarowno amplitudowych jak i fazowych w roznych

konfiguracjach eksperymentalnych.”

Postawiona teza zostata udowodniona w niniejszej pracy przez realizacje

nastepujacych celow czgstkowych rozprawy:

.

o

(B

Oszacowanie jakie wielkosci dyfuzyjnosci cieplnych sg mozliwe do
okreslania metodami fotoakustycznymi ~w  akustycznym  zakresie
czestotliwosci (20[Hz] do20[kHz]) dla typowych materiatow stosowanych w

elektronice.

Opracowanie algorytméw pomiarowych pozwalajacych wyznaczaé szereg
podstawowych parametrow cieplnych oraz widm wspoétczynnika absorpcji
optycznej materiatow potprzewodnikowych technika fotoakustyczng z
analizy charakterystyk czestotliwosciowych 1 widmowych sygnatu

fotoakustycznego (PA).

Opracowanie metod doswiadczalnych wyznaczania parametrow cieplnych 1
optycznych z charakterystyk czestotliwosciowych i widmowych amplitudy 1
fazy sygnalu fotoakustycznego w roéznych trybach i konfiguracjach

pomiarowych.

Wykonanie pomiarow podstawowych parametréw cieplnych i optycznych
wybranych grup materiatdw i poréwnanie otrzymanych wynikow z danymi

literaturowymi.

Uktad pracy przedstawia sie nastepujaco:

W rozdziale pierwszym przedstawiono istot¢ zjawisk fototermicznych oraz

omowiono szereg metod wykorzystujacych to zjawisko w pomiarach

temperatury i okreslaniu parametrow cieplnych materiatow.

Drugi rozdzial poswigcony jest technikom fotoakustycznym pozwalajacym

okresla¢ parametry cieplne (dyfuzyjnos¢, efuzyjnos¢ oraz przewodnosc

-5-
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cieplna). Omowiono definicje podstawowych parametrow cieplnych. Pokazano
sposoby modelowania temperatury na powierzchni probki  np.  z
wykorzystaniem analogii elektro-termicznej (model linii dtugiej). Na podstawie
modelu  Rosencwaig-Gersho  (R-G)  przedstawiono charakterystyki
czestotliwosciowe  amplitudy 1 fazy sygnatu fotoakustycznego oraz
przeanalizowano ich zaleznos¢ od dyfuzyjnosci 1 efuzyjnosci cieplnej. Po
uwzglednieniu warunkow eksperymentalnych przyjeto do analizy danych
eksperymentalnych uproszczong posta¢ modelu R-G. Omoéwiono szes¢
konfiguracji pomiarowych rozniacych sie trybem rejestracji sygnatu (,,przod”,
Sy, przod-tyt”) oraz wielko$ci mierzone) (amplituda, faza). Pokazano

mozliwos¢ linearyzacji charakterystyk czgstotliwosciowych.

W rozdziale trzecim, poswigconym pomiarom wspotczynnika absorpcji
optycznej i wspotczynnika poszerzenia termicznego- tzw. ,,ogona Urbacha”
metodami fotoakustycznymi, = omowiono  zaleznos¢  charakterystyk
czestotliwosciowych amplitudy i fazy sygnatu od wspoétczynnika absorpceji
optycznej, parametrow cieplnych materiatu i1 czgstotliwosci modulacji swiatla
wzbudzajacego. Porownano model R-G z modelem przedstawionym przez

Ouzafe[ 19] bedacym szczeg6lnym przypadkiem modelu R-G.

Rozdzial czwarty zawiera opis wykonanego stanowiska do pomiarow

fotoakustycznych 1 spektroskopowych.

W rozdziale piatym przedstawiono procedury analityczne stuzace do
wyznaczania parametrow cieplnych 1 optycznych z czgstotliwosciowych

pomiaréw fotoakustycznych amplitudy i fazy.

Rozdziat szésty zawiera wybrane wyniki wykonanych badan,
opublikowanych na wielu konferencjach 1 w wielu czasopismach krajowych i

zagranicznych.
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1. Metody badania zjawisk fototermicznych
stuzagce do okreslania parametrow cieplnych i
optycznych ciat statych.

Fototermiczne metody okre$lania parametrow cieplnych i optycznych

polegaja na pomiarze zmian temperatury w badanym obiekcie lub wokoét niego

wywolane absorpcjqa $wiatla wzbudzajacego. Powstawanie zjawiska

fototermicznego oraz sposoby jego badania przedstawiono schematycznie na

rysunku (Rys. 1-1).

Strumien $wiatla wzbudzajacego

| I 4
Odbicie Absorpcja Rozpraszanie
i

Generacja nosnikow

v v v

Fotoprad Rekombinacja Rekombinacja
(ogniwa sioneczne) promienista bezpromienista

| | |

Zmiana temperatury probki

R

¢

4

Zmiana Zmiana Zmiana gestosci Wyswiecanie
cisnienia gazu gestosci gazu probki (rozszerzainose termiczne
nad prébka nad probka clepine)
i A | {
Fotoakustyczna Deflekcyjna Odbiciowa Termowizja
Piezoelektryczna

Metody pomiarowe stosowane do rejestracji zmian temperatury

Rys. 1-1 Zjawiska fototermiczne oraz metody ich badania.

Strumien $wiatta (Rys. 1-1) pobudzajacy powierzchni¢ prébki moze sie
czesciowo odbic, rozproszy¢ lub jego czes¢ moze by¢ zaabsorbowana. Energia
zaabsorbowana przez probke wywoluje w niej szereg zjawisk fizyko-

chemicznych. Do glownych mozemy zaliczy¢ rekombinacje bezpromienistg

KD
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(drgania sieci krystalicznej), rekombinacj¢ promienista (luminescencja), reakcje
chemiczne (np. zmiana stanu skupienia) a w strukturach 1 przyrzadach
potprzewodnikowych moze spowodowa¢ generacje nosnikow (ogniwa
stoneczne). Wspolna cecha tych zjawisk jest to ze powodujg generacje zrodet
ciepta w osrodku pobudzanym strumieniem Swiatta. Wielkos¢ tych zjawisk
zalezy od rodzaju materialu (ciecz, gaz, ciato stale, poiprzewodnik), jego
parametréw fizycznych, chemicznych, optycznych oraz od zrédla Swiatta
wzbudzajacego (mocy optycznej, dtugosci fali, parametréw modulacji). Procesy
te powoduja zmiane pola temperatury w probce i jej otoczeniu a mogg objawié
si¢ zmianami chemicznymi probki, zmianami gestosci oraz zmianami gestosci i
cisnienia osrodka otaczajacego probke. Pomiar 1 analiza zmian pola temperatury
w préobce lub jej otoczeniu wywotanych strumieniem $wiatta wzbudzajacego
daje informacj¢ o procesach zachodzacych w prébce oraz jej wlasciwosciach

cieplnych i optycznych.

Pomiar temperatury moze by¢ zrealizowany roznymi metodami, poprzez

rejestraci¢[46].|49]:
e bezposrednie) temperatury probki
e emisji w podczerwieni - termowizja

e zmian kata odbicia wigzki sondujacej wywotanych zmianami ggstosci

probki — metoda odbiciowa

e napiecia piezoelektryka przyklejonego do probki wywotanego deformacjq

probki — metoda piezoelektryczna

e zmian ugiecia wiazki sondujacej wywotanych zmianami ggstosci gazu

otaczajacego probke — metoda deflekcyjna (mirazu)

e zmian ci$nienia gazu otaczajacego probke — metoda fotoakustyczna

_8-
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Wymienione metody umozliwiaja wyznaczanie podstawowych parametrow
cieplnych (przewodnos¢ cieplna, ciepto wiasciwe, dyfuzyjnos¢ i efuzyjnosc
cieplna) oraz optycznych (wspoétczynnik absorpcji optycznej i wartosci przerwy

energetycznej).

1.1.1.  Bezposredni pomiar temperatury

Ta metoda polega na bezposrednim pomiarze temperatury w jednym lub
kilku wybranych punktach obiektu. Jako czujnik przewaznie stosowana jest
termopara. Najczesciej mierzona jest temperatura gornej i dolnej powierzchni
probki. Metoda ta wymaga zapewnienia dobrego kontaktu cieplnego miedzy
czujnikiem a powierzchnia probki np. przez zastosowanie past przewodzacych.

Dla cienkich warstw trzeba si¢ liczy¢ z rejestracjg matych roznic temperatur.

Rys. 1-2 Schemat ukladu pomiarowego stosowanego w technice bezposredniego pomiaru temperatury.
Zrédto swiatta (Rys. 1-2) lub np. grzatka elektryczna podgrzewa jeden
koniec probki. Za pomocg termopar mierzony jest rozktad temperatury wzdhuz
probki. Stosowana jest takze technika polegajaca na naparowywaniu termopar
na powierzchnie obiektu. Rozwigzujemy w ten sposéb problem dobrego
kontaktu cieplnego migdzy probka a termoparg. Jednakze naparowywanie moze
zmieni¢ parametry cieplne powierzchni co przy pomiarze cienkich warstw moze

znaczaco wplynaé na wynik.

Metody bezposredniego pomiaru temperatury stosuje si¢ m.in. do

okredlania przewodnosci, dyfuzyjnosci i efuzyjnosci cieplnej. Wyrdznia sig

9.
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metody mierzace rozklad temperatury w badanej probce w stanie ustalonym i

nieustalonym.

Ze wzgledu na ksztalt stosowanych probek dzieli si¢ te metody na:
4 ,ﬂHot—Pialte’i probka ma ksztatt krazka;

¢ _Hot-Rod™- probka ma ksztatt preta.

Ponadto poszczegolne metody roznig sie iloscig zastosowanych czujnikow
temperatury oraz ich rozmieszczeniem. Dodatkowo rozroznia si¢ metody z
izolowanymi powierzchniami (pewne powierzchnie probki izoluje sig¢ cieplnie
od otoczenia) 1 nie izolowanymi powierzchniami (uwzglednia si¢ wtedy
wymiang ciepta migedzy powierzchniami probki a otoczeniem np. przez
konwekcje). Pewne z tych metod staly si¢ standardami w pomiarach
przewodnosci cieplnej np. metody ,,Hot-Plate” z izolowang [13] i nie izolowang

powierzchnia | 14].

Metoda ,Hot-Plate”

Przyklad wykorzystania jednej z odmian metody ,Hot-Plate” mozna
znalez¢ w pracy E.P Fitzgerald i M.R.D.Davies [23]|. Autorzy wykorzystali tq
technik¢ do pomiaru przewodnosci cieplnej materiatow plastikowych
wykorzystywanych do wytwarzania obudow elementow elektronicznych.
Mierzone probki miaty srednice 30[mm] i grubos¢ 2.4[mm]- cienka probka oraz
5.5[mm]- gruba probka. Rozmieszczenie termopar oraz sposdéb mocowania

probki przedstawiono na rysunku ponizej.

-10-
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Podglad kamerg na
podczerwien

Tt
i

Probka 1 «TP3

Th
. «TP1

w*

i Grzejnik foliowy .. i

| Przektadka aluminiowa |

Grzejnik foliowy 3
Probka 2

e -

Rys. 1-3 Mocowanie probki oraz rozmieszczenie czujnikéw w metodzie ,,Hot-Plate”.

Dla zachowania symetrii uktadu wykorzystuje si¢ dwie probki przy czym
mierzy si¢ rozktad temperatury jednej probki. Miedzy probkami umieszczone sa
grzejniki foliowe dostarczajace ciepto do uktadu. Przektadka aluminiowa stuzy
do rownomiernego rozprowadzenia ciepla na powierzchni grzejne;.
Powierzchnie boczne odizolowane sa od otoczenia za pomoca izolacji (wata
szklana). Rozk}ad temperatury mierzony jest wzdtuz probki za pomoca trzech
czujnikow z jednej strony (TL1, TL2, TL3) oraz z drugiej (TP1, TP2, TP3).
Dodatkowo dwa czujniki mierza temperatur¢ na srodku przedniej i tylnej
powierzchni probki (Tt i Th). Za pomoca kamery na podczerwien kontrolowano

rownomiernosc¢ rozktadu temperatury na powierzchni probki.

Metody stanu nieustalonego temperatury
Tego typu techniki polegaja na pomiarze zmian temperatury w czasie po
wilaczeniu zrdédla ciepta podgrzewajacego probke. Jedng z odmian tej metody

zwane] ,,Modified Hot Wire Blotter Technique” zaprezentowano w pracy[47].

=) I
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Blotter

Podtoze

Rys. 1-4 Uklad pomiarowy stosowany w metodzie ,, Hot-Wire”.

Zrédlem ciepta jest grzejnik, umieszczony miedzy podlozem a probka,
wykonany najczesciej jako spirala z drutu oporowego [50] (Rys. 1-5) np. z
niklu. Fakt zmiany rezystancji spirali wywotanej zmiang temperatury
wykorzystano w detektorze temperatury. Spirala wraz z polami kontaktowymi
umieszczona jest migdzy cienkimi warstwami izolatora elektrycznego (folia,

mika itp.).

Spirala grzejna

Rys. 1-5 Budowa grzalki z czujnikiem temperatury.

Po wiaczeniu grzatki nastgpuje pomiar zmian temperatury na powierzchni
probki. Trwa on przez okres w ktorym rozktad temperatury w probce mozna

traktowac jak rozklad temperatury w obszarze potnieskonczonym .

Opis czaso-przestrzennego rozktadu temperatury w poéinieskonczonym

obszarze mozna znalez¢ w pracy [15]:

2P t x
T(x,n)=T, + —-.|— -ierfc 1-1)
(x.0)=T, S-e\[; f(zr“_a-:) (
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- . ! 1
gdzie: ierfe(x) = _[ erfe(y)dy = _[ (1 - | cxp( ¢ _)df idy
' L 7 i
Ly~ temperatura poczqtkowa
P- moc grzania
S- powierzchnia probki (grzania)
¢- efuzyjnosc cieplna
a- dvfuzyjnos¢ cieplna
x- odleglosé w probee od powierzchni grzania

[ —czas grzania

Na powierzchni grzania (x=0) rozwiazanie réwnania wyglada nastepujaco:

|
T(r)=71.+-"—P—- £ (1-2)
S-e \m

Zmiana temperatury na powierzchni probki jest proporcjonalna do el

Dla czasow t<t rownanie 1-2 jest takze spetnione dla obiektow o skonczonej

grubosci I.

47
r=——]s] (1)

-
i

gdzie: [- grubos¢ materiatu [m]
a- dyfuzyjnosé cieplna [ m’/s]
By okresli¢ punkt t=1 stosuje si¢ tzw. blotter- dodatkowg warstwe materiatu
o zupelnie innych parametrach cieplnych niz material badany. W czasie t=0 do
=1 bez wzgledu na rodzaj blottera zmiany temperatury sg zgodne z zaleznoscia
I-3. Po czasie t=1 charakterystyki zaczynaja si¢ roznic¢ co pozwala na okreslenie

niezbednego czasu pomiaru.

1.1.2.  Emisja w podczerwieni — termowizja
Metoda ta wykorzystuje fakt iz kazde cialo w temperaturze powyze) 0K
emituje promieniowanie cieplne. W temperaturze pokojowej (300K) dlugosc

fali emitowanego promieniowania jest rzedu 10um a wiec jest to zakres

=]13=
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podczerwieni. Do rejestracji energil emitowane] przesz obiekt stosowane sy
detektory podezerwieni np. fotodiody wykonane z Hge'le. W celu zwigkszenia
rozdzielczoscer przestrzenne) stosuje sie specjalne reflektory optyczne, a w celu
poprawicenia czulosci chtodzenie detektora do temperatury np. cieklego azotu
(8OK). Metoda ta jest technikg bezkontaktowg pomiaru temperatury co jest ¢
najwiekszg zaleta. W chwili obecnej stosowane sg juz powszechnie kamery na
podczerwien dajace rozktad temperatury na powierzchni. Detektorem w tvm
przypadku jest matrvea fotodiod. Obraz termiczny powierzchni mozna uzyskac
takze majac jeden detektor. W tym momencie nalezy zmienia¢ polozenic
obiektu lub detektora np. za pomocg stolika X-Y. Wzajemne potozenie
czujnika, obiektu 1 zrédta wymuszajacego w roznych konfiguracjach

stosowanych w termowizji przedstawia rysunek ponizej:

Wigzka swiatia

Detektor
wzbudzajacego M Detektor Wigzka $wiatta

wzbudzajacego

a0

Obiekt

_ Obiekt

Rys. 1-6 Sposoby rejestracyi promieniowania termicznego w zakresie podezerwieni.

1.1.3.  Metoda odbiciowa

Generacja zmiennego pola temperatury w obickcie powoduje zmiane
ksztattu powierzchni, Jezeli powierzchnia materiatu bedzie oswietlana wiazka
Swiatla sondujacego to zmiana ksztattu powierzchni wplynie na zmiane
kierunku propagacji swiatta odbitego. Podstawa tej techniki jest wige pomiar
odchylenia wiazki odbitej swiatta sondujacego. Schematycznie jest to pokazane

na rysunku 1-7a.
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E I}RTJ - Woazka sondujaca :
W tazka a3y rl
o r webudzajaca ||
¥ ||.|/ ¥ Fotodetekion |—— - - | I
sondupaca R = ‘ [
|
P u
Wiazka A Zwierciadle

wzbudzajuca Y

. Badany Obiekt J Badany Obiekt
a) L b)

Rys. 1-7 Idea dzialania metod: a) odbiciowej i b) interferencyjnej.

Obiekt jest pobudzany zmiennym strumieniem sSwiatta powodujacym
powstanie deformacji. Odbita wigzka $wiatta sondujacego zmienia swoj
kierunek propagacji. Odchylenie wiazki jest mierzone detektorem — fotodioda
czterosegmentowa. Zjawisko jest skomplikowane ze wzgledu na zaleznosc
sygnatu nie tylko od deformacji obiektu ale i od zmian temperatury gazu. Do
zalet te] metody nalezq bezkontaktowosc i duza czutos¢. Wada jest koniecznos¢
stosowania gladkich powierzchni obiektu oraz koniecznos¢ stosowania duzej

precyzji przy wzajemnym ustawianiu wiazki generujacej i sondujacej.

Rysunek 1-7b przedstawia metode interferencyjng pomiaru temperatury
powierzchni polegajacqg na pomiarze interferencji dwoch wiazek Swiatta
spojnych przestrzennie tzn. wiazki odbitej od zwierciadta i wiazki odbitej od
powierzchni badanego obiektu, ktory podgrzewany jest periodycznym

strumieniem swiatta-wiazka wzbudzajaca.

1.1.4. Detekcja piezoelektryczna

Technika piezoelektryczna polega na pomiarze napigcia na piezoelektryku
bedacego rezultatem odksztatcen probki[S]. Odksztatcenia probki powstaja w
wyniku  pobudzania jej zmiennym  strumieniem = Swiatlta.  Czujnik
piezoelektryczny ma ksztalt krazka lub pierscienia. W przypadku krazka
mozliwy jest pomiar odksztalcenia na powierzchni obiektu przeciwnej do

wzbudzenia. Uzywajac czujnika w postaci pierscienia mozemy mierzy¢

%
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odksztatcenia z dwoch stron. Schematycznie jest to pokazane na rysunku

ponizej.

— Swiatlo
Piezoelektryk —

Pie_zoelektryk

N

o L “J
:m Swiatio |

Obiekt

Piezoelekiryk

Rys. 1-8 Konfiguracje pomiarowe stosowane w rejestracji piezoelektrycznej. a) obiekt przezroczysty, b)
obiekt nieprzezroczysty.

Do zalet te] metody nalezy stosunkowo duza czutosé. Do wad nalezy
zaliczy¢ raczej skomplikowang posta¢ modelu matematycznego opisujacego
zaleznos¢ miedzy naprezeniem termicznym generowanym w probce a
napieciem wytwarzanym w piezoelektryku oraz koniecznos¢ zapewnienia
dobrego kontaktu mechanicznego miedzy probka a detektorem. Problem
polaczenia mechanicznego rozwigzuje si¢ poprzez przyklejenie piezoelektryka
do probki lub zastosowanie pasty sprzggajacej. Inny sposob mocowania probki i
piezoelektryka przedstawiono w pracy|+3] 1 pokazano na rysunku ponizej.

== Swiatlo

| Stalowa
| / potsfera

Rys. 1-9 Inny sposob montowania piezoelektryka.
Periodvczne ugiecia probki, bedace wynikiem ogrzewania jej strumieniem

swiatta 1 powstania periodycznego gradientu temperatury wzdtuz grubosci
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probki przekazywane sa przez polsfere do powierzchni piezoclekirvka i

zamieniane na napiecie.

1.1.5.  Metoda deflekcyjna — mirazu
Zasada dziatania metody mirazu polega na wykorzystaniu zmiany
wspolezvnnika  zalamania  swiatta w  powietrzu  od temperatury (Rys.

1-10)[40.41.49].

il

Swiatto
wzbudzajace

Promien

sondujacy ‘j

Obiekt

Rys. I-10) Zasada dzialania metody mirazu.

Zmiany temperatury probki w punkcie wzbudzenia strumieniem Swiatta
powoduja zmiane temperatury gazu otaczajacego obiekt a w konsekwencji
zmiane wspotezynnika zatamania $wiatta w gazie (w punkcie tym powstaje tzw.
soczewka cieplna). Jezeli tuz nad powierzchnig przeprowadzimy wiazke swiatta
sondujacego to w miejscu powstania soczewki cieplnej nastapi jej odchylenie.
Technika ta wymaga doktadnego ustawienia wiazki sondujacej nad
powierzchnig probki oraz precyzyjnego uktadu do pomiaru odchylenia wiazki

swietlney.

1.1.6.  Detekcja fotoakustyczna

Zasada dzialania tej metody polega na pomiarze zmian ciSnienia gazu w
otoczeniu mierzonego obiektu [2.3]. Probka umieszczona jest w szczelnej
komorce zawierajacej gaz (powietrze) 1 mikrofon. Cieplo wygenerowane w

probce w wyniku pobudzania jej zmiennym strumieniem $wiatta podgrzewa
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periodycznie warstwe przyscienng gazu. Jako ze gaz wokot probki stanowi
zamknigta objetos¢ to podgrzewana periodycznie przyscienna warstwa gazu,
dzialajaca podobnie jak ttok, wywotuje periodyczne zmiany cisnienia gazu.
Zmiany cisnienia rejestrowane sa przez mikrofon. Analogowy sygnatl
otrzymywany z mikrofonu jest zapisywany w funkcji czestotliwosci modulacji
$wiatla (charakterystyka amplitudowa i fazowa) i funkcji dtugosci fali $wiatta
(charakterystyka spektralna). Schematycznie mozna to przedstawi¢ za pomoca

rysunku:

Swiatto
pobudzajgce

Rys. 1-11 Rejestracja sygnalu fotoakustycznego.
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2. Parametry cieplne a fotoakustyczne metody ich
wyznaczania .

2.1. Podstawowe parametry ciepine.

Jezeli jednorodna probka o powierzchni przelkroin poprzecznege S
wykonana jest z materiatu o ggstosci p;, cieplc wiasciwymi ¢; i wspoiczyniniku
przewodzenia ciepta k; oraz wewngtrz ciala wystepuje przeplyw ciepla tylko w
jednym kierunku okreslony w kazdym punkcie gestoscig strumienia ciepta gy to
bilans ciepta dla elementu o dhugosci Ax mozna schematycznie przedstawi¢ w

nastepujacy sposob [18]:

Rys. 2-1 Bilans ciepla w jednowymiarowym modelu prébki.
Gestos¢ strumienia ciepta q przepltywajacego w wyniku mechanizmu

przewodnictwa (zgodnie z prawem Fouriera) jest proporcjonalna do gradientu

temperatury:
— ﬂ[ W } @-1)
% "Ox|m

Wspotczynnik k; nosi nazwe przewodnosci cieplnej wiasciwej lub
konduktywnosci cieplnej. Q;[J/s] jest iloscia energii cieplnej wplywajacej przez
powierzchni¢ S do probki w jednostce czasu nazywana dalej strumieniem
ciepta, Q, jest strumieniem ciepta wyplywajacym z probki a réznica Q,-Q; daje

nam ubytek ciepla z wnetrza elementu.
5 2

174
dQ, =0 -0 =Ax-S- =—Ax-S-k - T 2-2
Ql Qu Q; {,?qu i 5x2 ( )
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dQ, jest wydajnoscia wewnetrznych Zrédet ciepta, a dQ; jest cieptem
kumulowanym wewnatrz elementu wynikajacym z istnienia jego pojemnosci

cieplnej okreslonej cieptem wiasciwym c;.
dQ, = Ax-S-q, 2-3)
inzAx-S-c,piT (2-9)
' at
gy jest ilosciq ciepla generowanq w jednostce czasu i jednostce objetosci elementu

Z bilansu cieplnego wynika, ze ilo$¢ ciepta zkumulowana w elemencie

musi by¢ rowna réznicy ciepta wplywajacego i wyplywajacego z niego.
dQ, = dQ, —dQ, (2-5)

cpl 10, 49, 0

k ot o dt  k x

i

T (2-6)

Parametr o, [m’/s] nazywany jest dyfuzyjnosciq cieplna.

kK | m
a; = ;’ '_’cj T (2-7)

Jednowymiarowy model bilansu ciepta w materiale o dlugosci |,
powierzchni S, gestosci p, cieple whasciwym c; i wspotczynniku przewodzenia
ciepta k; mozna przedstawié, stosujac analogi¢ opisu zjawisk cieplnych i
elektrycznych za pomocg ukladu linii dlugiej zbudowanej z elementow RC

(Rys. 2-2)[1,34].

T(O,1) T(LY) i1=i(0,t) i=i(L,t)

0 X

u+=u(0,t)
uz=u(lLt)

»

Rys. 2-2 Linia dluga jako jednowymiarowy model opisujgcy bilans ciepla w materiale.
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W tym wypadku strumieniowi cieplnemu odpowiada prad w linii diugiej a
odpowiednikiem temperatury jest napiecie. Parametry RC linii dlugiej mozna

opisa¢ za pomocg wiasciwosci cieplnych 1 fizycznych materiatu (c;, ki, p) co

bedzie pokazane dale;.

Element probki o dlugosci Ax mozna opisa¢ za pomocg uktadu

elektrycznego przedstawionego na rysunku ponizej[1]:

1(x,t)  r(x) Ax i(x+Ax,t) r(xtAx) Ax

= -*———(:L—>——[:)- i
~
s 421 1=
——x |
—_ <] <} <]
2 X, i, e
b o (3] =

Rys. 2-3 Analog elektryczny jednowymiarowego modelu prébki
Uktad ten mozna opisaé za pomocg rownan Kirchhoffa:
u(x,t) —r(x)-Ax-i(x + Ax,t) —u(x + Ax,t) =0

‘ Vi _ (2-8)
i(x,0)—c(x)- M-Eu(x,r) —-i(x+Ax,t1)=0

gdzie:

Ax - dlugosé elementu

t - czas

r(x) - rezystancja elementu na jednostke dlugosci (odpowiednik rezystancji cieplnej)
¢(x) - pojemnosé elementu na jednostke diugosci (analog pojemnosci cieplnej)
u(x,t) - napiecie w odleglosci x (odpowiednik temperatury)

i(x,t) - prqd w odleglosci x (analog przeplywajqcego strumienia ciepla)

Jezeli Ax—0 to rownania przyjma postaé:

-
[

i u(x,t) = —r(x)i(x,t) (2-9)

o . . °
g;!(x,f) = —¢(x) E u(x,r) (2-10)

Po zrézniczkowaniu otrzymamy:

a2 )=
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o 22 o)

yu(x.t) =c(x) i/ u(x,r) (2-11)
B cl

rix) ox

Korzystajgc z transformacji Laplace’a:

S —r(m(x,s) (2-12)
dx

it —se(x)U(x,s) 2-1
= —se(x)U (. (2-13)

otrzymujemy uktad réwnan:

dEU(x,s)_ 1 dr(x)dU(x,s)

7 ) dx =t sr(x)e(x)U(x,s)=0 (2-14)

d*I(x,s) 1 dc(x)dl(x,s)
d>  e(x) dx  dx

—sr(x)e(x)I(x,s)=0 (2-15)
Jezeli probka jest jednorodna to rezystancja r(x) i pojemnos¢ c(x) sa stale i nie
zalezg od odlegtosci tzn.:

r(Xx)=ro=const

c(x)=cy=const

to otrzymujemy uktad rownan o postaci:

1*U(x,s

= snalr =0 @-16)
d'l

- df;’s) —srycol(x,8) =0 (2-17)

pierwsze réwnanie opisuje rozktad napigecia wzdluz linii (lub temperatury
wzdtuz probki) a drugie opisuje rozkiad pradu wzdhuz linii (lub strumienia

cieplnego przeptywajacego wzdtuz probki).
Rozwiazanie rownania pierwszego i drugiego sa nastepujace:

H(x)= A,e"‘f"'“‘"' + Aze"‘;m (2-18)
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1 =
](x):-—-(A,e’ﬁ’"T" —Aze"‘m) (2-19)

T
Jezeli przyjmiemy nastepujace warunki poczatkowe:
U(0)=Uy; 1(0)=1; U(1)=Uy; I(1)=I5;

gdzie:
[ - dlugos¢ linii (Tub grubos¢ probki)
U, - napiecie na wejsciu linii (temperatura na przedniej powierzchni probki)
I; - prad wplywajacy do linii (wplywajqcy strumien ciepla)
U; - napiecie na wyjsciu linii (temperatura na powierzchni tylnej probki)
> - prqd wyplywajqcy z linii (wyplywajqcy strumien ciepla)
to réwnania przyjma postac¢

U|=A:+Az;1.=-ff;(A.-AZ) (2-20)
U,=Ae” + A,e™; I, :—(:(Aie"f —Aze""f) (2-21)
gdzie:

ol =s-RC = J j-@RC = ; J- e -wspolczynnik przenoszenia falowego linii;
@,

— pulsacja charakterystyczna linii

- rezystancja catkowita linii(rezystancja termiczna)

- pojemnos¢ catkowita linii(pojemnosé¢ cieplna)

eliminujac z tych wyrazen A, 1 A, otrzymujemy:
R .
cosh(a?)- U, + - -sinh(o?)- 1, = U, 2-22)
ol .
» -smh(m’)—U2 + cosh(ot)- I,=1 (2-23)

Parametr R-(c1)"' nazywany jest impedancja falows linii Zg:
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s Of S -_:'_égi . -,&;1 w

gdzie:

jest efuzyjnoscia cieplng (3:25)

Ostatecznie, jednowymiarowy model probki mozna opisac¢ za pomoca rownan
czwornikowych|34]:

cosh(af)  Z, -sinh(od)
leinh(crf) cosh(a?)

1

U U‘\
"= Ae] 2 (2-27)
I l

Rownania czwoérnikowe nadaja sie rowniez do obliczen uktadow

A= (2-26)

wielowarstwowych. W tym przypadku kazda z warstw opisana jest macierzg A;

U U ; .
[1]=(Alezx..Aﬂ)o[[2:l gdzie n jest

a caty ukiad opisany jest rownaniem: {
| 2

liczbg warstw.

Modelowanie temperatury na powierzchni probki w konfiguracji od przodu
w przypadku obiektow wielowarstwowych rozpatrywane byto réwniez przez

Baumann’a&Tilgner’a [ 10] z wykorzystaniem metody interferencyjne;j.

W zagadnieniach eksperymentalnego okreslania parametréw cieplnych
skoncentrowano si¢ na metodzie ograniczonej do jednej warstwy ,termicznie
cienkiej” na podtozu ,termicznie grubym” jako najbardziej efektywnej z punktu
widzenia wyznaczenia dyfuzyjnosci i efuzyjnosci cieplnej a w konsekwencji

przewodnictwa cieplnego i ciepta wlasciwego.
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2.2. Analiza teoretyczna charakterystyk czestotliwosciowych

amplitudy i fazy sygnatu fotoakustycznego.

2.2.1. Sygnat fotoakustyczny z przodu probki.
Juz w 1880 roku Aleksander Graham Bell odkryl, ze kiedy modulowany

strumien $wiatla pada na metalowg plytke zamknieta w szczelnym pudetku to
po przytozeniu do komorki tuby, ustyszy si¢ dzwigk. Tyndall i Rentgen,
motywowani odkryciem Bella, zauwazyli ze takze gazy i ciecze zamkniete w
szczelnej komorze, pobudzane modulowanym swiattem wytwarzajq dzwigk.
Odkrycie Bella uznano jednak za niepraktyczne i zapomniano o nim. W latach
30-tych XX wieku ponownie przeegzaminowano zjawisko odkryte przez Bella i
uznano jako dobrg technike w analizie gazow. Jednakze przez 90 lat nie
opublikowano zadawalajacego modelu opisujacego zjawisko fotoakustyczne w
ciatlach statych. Dopiero lata siedemdziesiate przyniosty zainteresowanie
zjawiskiem fotoakustycznym w ciatach stalych i potprzewodnikach jako
narzedziem przydatnym przy badaniu ich wilasciwosci fizycznych. Allan
Rosencwaig i Allen Gersho [2] przedstawili model matematyczny opisujacy to

zjawisko.

Zrodio Swiatta |
wzbudzajacego

1

<
X

Hg 0 -1 (1+1y)
Rys. 2-4 Model fizyczny probki umieszcezonej w komérce fotoakustyeznej

Swiatto absorbowane przez probke jest zamieniane w czesci lub catosci, w
wyniku rekombinacji bezpromienistej na ciepto. Jednowymiarowy model

przeptywu ciepla w probce umieszczonej w komorce fotoakustycznej mozna
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przedstawi¢ nast¢pujaco (Rys. 2-4). Komérka ma s$rednice D 1 grubos¢ L.
Probka o grubosci | 1 srednicy D zwrocona jest swoja przednig strong do gazu
(ta powierzchnia jest pobudzana przez swiatlo). Za tylng powierzchnig znajduje

sig warstwa materiatu o grubosci l,. Dtugosc stupa gazu w komorce wynosi |,
Periodycznie modulowany strumien $wiatta o dlugosci A pobudza probke z

intensywnoscig I:

[ ==1,(1+ cos(ar)) (2-28)

| —

Io[W/m’] - jest natgzeniem oswietlenia powierzchni.

Jezeli przez B[m™'] oznaczymy wspotczynnik absorpcji optycznej w probee
dla dtugosci fali Swiatla A to objetosciowa gestos¢ strumienia ciepta g
wygenerowang w odlegtosci x (x przyjmuje dla probki wartosci ujemne od x=0

do x=-1), oznaczang przez
g=AQ/AV

g=AQ/AV (2-29)

gdzie AQ oznacza strumien ciepta generowany w elemencie o objetosci AV

wyrazamy zaleznoscia:
g= %ﬂfu exp(f)- (1 + cos(ar)) (2-30)

Rownania przeptywu ciepla w probce, warstwie tylnej i gazie mozna

wyrazi¢ zaleznosciami:

:—--——v—.-!—--exp(ﬁx)-(1+exp(jmr)) dla-/<x<0 (2-31)

= g dla—(/+1,)sx<-I (2-32)
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r_1.édr

;2 = dla0<x</, (2-33)

a,

gdzie: T- jest temperaturq w punkcie x i chwili t;
ks- przewodnos¢ cieplna probki,

a, Qs 0 -dyfuzyjnosci termiczne gazu w komorze, probki i materiatu bedqcego
podtozem.

Warunki brzegowe na temperature:
T,(0,6)=T,(0,) (2-34)
T,(-1,t)=T,(-1,¢) (2-35)

1 gestos¢ strumienia ciepta

7/
k, - (0,t)=k, o, (0,¢) (2-36)
171
k, ‘Z; (=1,t)=k, '“Z (~1,1) (2-37)

Rozwiazujac te rOwnania otrzymamy (dla sktadowej zmiennej temperatury na

granicy probka-gaz tzn. dla x=0) réwnanie[2,6]:

T Bly ((_r_— 1)b + I)cxp(o'%l): (r + 1)(b —1)exp(- O'sg)-f‘_:?(b = r;)_exp(—_ ﬂl)} -
2k,(8? - 0?) (g +1)b + 1)exp(o,1) - (g — 1)b —1)exp(- o,7)

gdzie
e

b= t,g=t (2-39)

eS e.\'

B
r=-t— (2-40)

20,

. -1
Ji-o-®

g._ :(1+}) = 3 (2-4])

(2-42)

(2-43)
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eq €5, ep-efuzyjnosci termiczne gazu w komorze, probki i materiatu bedqcego podiozem
Wielkos¢ p okresla dlugos¢ drogi na ktoérej nastgpuje e-krotny spadek
amplitudy temperatury (np. jezeli p;=Imm to na odcinku 1mm to amplituda

temperatury zmaleje 2,7 razy).

Wzor (2-39) uzyskano przy zatozeniu ze 1p>>p, 1 1>>p, tzn. gaz w
komorce 1 warstwa tylna sa obiektami termicznie grubymi. Schematycznie
zobrazowano ten warunek na rysunku ponizej. Sktadowa zmienna temperatury

szybko zanika w gazie i podtozu.

Temperatura

Ig}> He 1 \ II:P)P'I:

IR

Zrédto $wiatta
wzbudzajgcego

X +lg 0 -1 '(1+1b)

Rys. 2-5 Pordéwnanie dlugosci drogi dyfuzji zmiennego strumienia ciepla z grubosciami gazu i warstwy
tylnej — warunek stosowalno$ci modelu R-G.

Amplituda i faza skladowej zmiennej temperatury na powierzchni probki
jest funkcjg wielu parametrow. Zalezy ona od dlugosci fali, czestotliwosci
modulacji i natgzenia Swiatta pobudzajacego, parametréw cieplnych probki,
gazu i warstwy tylnej (dyfuzyjnosci i efuzyjnosci cieplnej) oraz grubosci probki.
Zakladajac ze pomiary parametréw cieplnych odbywaé si¢ beda przy
pobudzaniu takg dlugoscia fali dla ktorej iloczyn BI>>1 np. przy zatozeniu

absorpcji powierzchniowej, model RG mozna uprosci¢ do nastgpujacej postaci:

I8
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i [ io
expl f— [+2, expt— ‘j—-—
7{n)= /, . -
2Viw -le, + ( [i i
I (e\ e}.’ J exp E _ RK . Rb exp _ E
a)ﬂ \| m(}

Rg i Ry - sq to wspdlczynniki odbicia strumienia ciepla na granicy dwich warstw,
odpowiednio gaz-probka i warstwa tylna - probka.

(2-44)

l - e.\' —€ 4
R, = o - ( 2-45)
Toldg e +e
R 1-b e, —¢g a2
"Tl4b e, +e, (+40
eg €5 ep-efuzyjnosci termiczne gazu w komorze, probki i materiatu bedqgcego podtozem
Wytwarzanie sygnatu fotoakustycznego

Zrodlem sygnatu fotoakustycznego w komoérce jest okresowy przeplyw
ciepta z probki do gazu. Szybki zanik sktadowej zmiennej temperatury w gazie
(po przejsciu drogi 2mp, amplituda drastycznie spada) powoduje powstanie
przygranicznej warstwy gazu, ktérg mozna porownac do tloka. Dla poréwnania
w powietrzu przy czestotliwosci modulacji 100Hz grubos¢ takiej warstwy
wynosi ok. 0.lem. Warstwa taka rozszerzajac si¢ okresowo powoduje
powstanie periodycznego ci$nienia akustycznego w pozostalej czesci gazu.
Zgodnie z pracqg Rosencwaig’a skladowa zmienna cisnienia w komorce

fotoakustycznej zalezy od sktadowej zmiennej temperatury:

Plw) = i'T('fv)= - T(w) (2-47)
To'lzax Tn-lg-\/i(o-a‘:
gdzie:

¥ - wspolczynnik rozszerzalnosci cieplnej gazu,
Py - cisnienie gazu;
Ty - temperatura gazu;

Z zaleznosci (2-47) wynika ze amplituda sktadowej zmiennej cisnienia jest

proporcjonalna do f L przesuniecie fazy migdzy skladowg zmienng
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temperatury na powierzchni probki a skladowg zmienng cisnienia w komorze

jest state 1 wynosi /4 [rad].
P(@)|~ 7_10_) re)  ae(Po)=are(r(@)- (2-48)

Ponizej przedstawiono analizg ksztattu charakterystyk czestotliwosciowych
amplitudowych 1 fazowych sygnalu fotoakustycznego obiektu optycznie
nieprzezroczystego w celu pokazania mozliwosci zastosowania metody

fotoakustyczne] do wyznaczania parametréw cieplnych.

Charak ki liwoSci obiek nie ni
Ponizej przedstawione sa charakterystyki czgstotliwosciowe amplitudy
(Rys.2-6) 1 fazy (Rys.2-7) sygnatu fotoakustycznego dla probki optycznie

nieprzezroczystej zgodnie z zalezno$cig otrzymang ze wzorow (2-44) i (2-47):

P(a))m# ex’{\/g}mb exp[_\[;:a:]
i cxp[\{% ]—Rb exp[_ \/%]

We wzorze tym pominigto state wielkosci (np. Io, Ty, Pg) nie wpltywajace na

(2-49)

ksztatt charakterystyk czestotliwosciowych. Ponadto, zakiadajac ze gazem w

komorce fotoakustycznej jest powietrze przyjeto wspotczynnik R,=1.
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« Oblerttermlczme c:|e|nk1 I Obiekt termicznie gruby !|

I
. -
% |
® s i i o i S 5 56
C
o |
> | |
m |
O | |
We | |
001" S S ' !
3
WIS B 0.01 0.1 I 10 100
=c=° R=-05 Czestotliwo$é unormowana f/fo
—= R=0
—— R-05 AS)- f
066 R=| Al =ianre
A(fy)- fo

Rys. 2-6 Charakterystyki unormowanego iloczynu Af, amplitudy sygnalu fotoakustycznego A i
czestotliwosci modulacji f w funkeji unormowanej czestotliwosci f,=f/f, dla kilku warto$ci wspdlezynnika
R w trybie pobudzania ,,od przodu”.

5 w_e__e_e—e-—e—e-é—ew [ ) | |

! | | ;

! < Obiekt termicznie cienki E s Obiekt termicznie gruby JI
am® -.’.T ---------- ‘-}n " ‘I

=== G | ! > 3 |I

Faza [deg]
I,
/1
.|
3
[

i |
L

|

I

|

|

|
B

|

|

|

|

|

1*10 ° o 0.01 0.1 1 10 100
===* R=-05 i
-— R=0 Czestotliwosc unormowana fifo
== R=05
800 R=|

Rys. 2-7 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkeji unormowanej czestotliwosci f,=f/fy dla kilku wartosci
wspolezynnika R w trybie pobudzania ,,od przodu”.

Dla czestotliwosci pobudzenia f wigkszych od czestotliwosci

charakterystycznej f, amplituda sygnatu (Rys. 2-6) jest proporcjonalna do 1/f

Bl
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(A-f=const) a faza (Rys. 2-7) wynosi -90°. Przy takich czestotliwos$ciach
pobudzenia amplituda i faza sygnatu nie zaleza od parametréw warstwy podioza
czyli od wartosci wspotczynnika Ry. Mowimy ze obiekt jest termicznie gruby.
Gdy  czestotliwosci  pobudzenia sq  mniejsze od  czgstotliwosci
charakterystyczne;] méwimy ze obiekt jest termicznie cienki. W tym obszarze
czestotliwosci na wielkos¢ amplitudy 1 fazy sygnalu fotoakustycznego
wplywaja juz parametry cieplne podioza. Z wyjatkiem przypadku gdy R, jest
réowne 0 (warstwa podioza ma taka samg efuzyjnos¢ cieplng co obiekt a
zmienny strumien ciepta ,,nie widzi” granicy osrodkéw obiekt-warstwa tylna).
Gdy wspotczynnik Ry>0 to amplituda sygnatu jest wyzsza w poréwnaniu z
amplitudg sygnatu gdy Ry=0, faza maleje od -90° do maksymalnie -135°(R,=1),
gdy Ry<0 charakter zmian amplitudy 1 fazy jest odwrotny tzn. amplituda
sygnatu jest mniejsza od amplitudy sygnaty dla Ry=0 a faza rosnie od -90° do

maksymalnie -45° (R,=-1).

Przy czgstotliwosciach pobudzenia duzo nizszych od  czestotliwoscl
charakterystycznej obiekt zachowuje si¢ znow jak termicznie gruby. Faza
osiaga poziom -90° a amplituda zalezy tylko od stosunku efuzyjnosci cieplnych
probki i podtoza. Wykresy ponizej przedstawiajg charakterystyki amplitudowe
(Rys. 2-8) i fazowe (Rys. 2-9) sygnatu fotoakustycznego wykreslone dla kilku
czestotliwosci charakterystycznych probki 1 wspétezynniku Ry=1. W punkcie f

rownym fj nastgpuje zmiana nachylenia charakterystyki amplitudowe;.
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Sygnat Af,

100

10

1

“boi 0l | 10 100
—6— {0=0.1{Hz]
""" f=0.3[Hz] Czestotliwose f [Hz)
== 13:1%!*2}
=== f0=3|Hz :
008 fI=10|Hz] P L
00 am A o

Rys. 2-8 Charakterystyki unormowanego iloczynu amplitudy sygnalu fotoakustycznego A i czgstotliwosci
modulacji f w funkcji czgstotliwosei f dla kilku wartosci czgstotliwosci charakterystycznych f, w trybie
pobudzania ,,od przodu”.

Natomiast w przypadku fazy ma ona wartosc ok. -117° w punkcie f=f;.

Faza [deg]

80 ”

100

Czestotliwosc¢ f [Hz]

0O O Faza(f0)

Rys. 2-9 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkcji  czgstotiiwosei f dia kilku czestotliwosci
charakterystycznych fy w trybie pobudzania ,,od przodu”.
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Podsumowujac:

. W obszarze niskich cz¢stotliwosci nachylenie charakterystyk amplitudowych
zalezy od wspotczynnika odbicia R czyli od efuzyjnosci cieplnych podioza i
probki. To oznacza ze znajomo$¢ parametrow cieplnych podioza i
oszacowanie wspolczynnika R z pomiaréw charakterystyk sygnatu

fotoakustycznego pozwala na okreslenie efuzyjnosci cieplnej obiektu.

2. Faza sygnatu dla czestotliwosci pobudzenia, przy ktérych nastgpuje przejscie
z obszaru termicznie cienkiego do obszaru termicznie grubego, nie zalezy od
parametréow  podloza, lecz jest zdeterminowana czgstotliwoscig
charakterystyczna obiektu czyli jego dyfuzyjnoscia cieplng i gruboscia, co
oznacza ze obserwacja punktu przejscia z jednego obszaru do drugiego

pozwala na okreslenie dyfuzyjnosci cieplnej obiektu.

MozliwoSci okreslania parametrow cieplnych metodg fotoakustyczng

Mozliwos¢ rejestracji sygnatu fotoakustycznego jest gtownie ograniczona
zakresem czestotliwosci pracy mikrofonu wykorzystanego w pomiarach.
Praktycznie jest to zakres od kilku Hz do kilkudziesigciu kHz. Ten czynnik oraz
grubos¢ probki determinuja zakres dyfuzyjnosci cieplnych mozliwych do
rejestracji metodami fotoakustycznymi. Jak pokazuje analiza charakterystyk
amplitudowych 1 fazowych sygnatu fotoakustycznego wyznaczanie
dyfuzyjnosci cieplnej i efuzyjnosci cieplnej jest mozliwe przy rejestracji
sygnatu w zakresie czestotliwosci przynajmniej 0.1fy do 10f,. Nasuwa sig
pytanie czy probki materialow poétprzewodnikowych o typowych grubosciach
stosowanych przy produkcji przyrzadéw rzedu setek pum. 1 dyfuzyjnosciach
cieplnych rzedu 0.1 do 1 ecm’/s charakteryzujq si¢ czestotliwoscia fy lezaca w
zakresie czestotliwosci akustycznych? OdpowiedZ na to pytanie przedstawia

wykres ponizej (Rys. 2-10).
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1

Krzem
0.9
0.8H1ef003
0.7
06t
3 Kadm
E 0.5k
— 100
® 04 German
{\
031 Arsen /

02
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Grubos¢ | [um]

Rys. 2-10 Dyfuzyjno$é cieplna o w funkcji grubosci prébki 1 dia réznych parametréow f, bedacych
czestotliwosciami charakterystyeznymi prébek.

Dla typowych materiatow wykorzystywanych przy produkcji przyrzadow
potprzewodnikowych takich jak krzem (0=0.9[cm?s]), kadm (0=0.48[cm’/s]),
german(0=0.35[cm’/s]), arsen(a=0.26[cm?/s]) i grubosci rzedu kilkuset
mikrometrow, czestotliwosci charakterystyczne leza w zakresie od kilku Hz do
kilku kHz. Z tego wynika ze mozliwe jest badanie parametrow cieplnych tego
typu materiatow i struktur metodami fotoakustycznymi. Rys. 2-11 przedstawia
charakterystyki amplitudowe i fazowe sygnatu fotoakustycznego dla typowych
wartosci dyfuzyjnosci i grubosci probek. Wynika z nich ze w zakresie
czestotliwosci  akustycznych dyfuzyjnosc cieplna typowych materiatow
stosowanych w mikroelektronice wplywa w sposdb istotny na wielkos¢ i ksztatt
charakterystyk amplitudowych i fazowych sygnatu fotoakustycznego a wigc

rejestracja sygnatu fotoakustycznego pozwala okresla¢ dyfuzyjnos¢ cieplna.
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1o T T 7180 T 1 T T
o= — T
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© | =
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Dyhzyjnost l I I 9] ZIDyhzyjnoéc |
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Rys. 2-11 Amplituda i faza sygnalu akustycznego dla materialow:arsen, german, kadm, krzem o grubosci
200{pm|.

2.2.2. Sygnat fotoakustyczny z tytu probki.

Przypadek rozwazany w rozdziale 2.2.1 opisywal sytuacj¢ pomiaru
sktadowej zmiennej temperatury na powierzchni probki od strony pobudzenia.
Mozna sobie wyobrazi¢ sytuacj¢ odwrotng tzn. probka pobudzana jest z jedne;j

strony a pomiar temperatury odbywa si¢ z drugiej. Schematycznie

przedstawiono to na rysunku ponize;j.

éwiat{d
pobudzajace

Rys. 2-12 Rejestracja sygnalu fotoakustycznego z tylu probki.
Probka oswietlana jest zmiennym strumieniem S$wiatta przechodzacym
przez warstwe podloza. W typowych zastosowaniach tego trybu pomiarowego

warstwg podloza jest gaz otaczajacy badang prébke. Zmienny strumien ciepta
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po przejsciu przez probk¢ wywoluje periodyczne zmiany cisnienia w komorce

fotoakustycznej.

Przy zalozeniu absorpcji powierzchniowej (B—o0), Rg=1 i pominigciu
wielkosci nie wpltywajacych na ksztalt charakterystyki czgstotliwosciowej,

zaleznos¢ sygnatu fotoakustycznego w funkcji czgstotliwosci dana jest wzorem:

P (o)~ ek (250
iw [ fiw ] u{ [io ]
expl .j— [~ Ry expl=.|—
@, @,
gdzie: w=2nf

@y — pulsacja charakterystyczna réwna o/I°

Ry — wspolczynnik odbicia miedzy probkq a warstwq podioza rowna (es-ep)/ (esiep)

Obiekt termicznie cienki __

Sygnat Af,

10 100

—6— R=.
_.ea ﬁzﬁé 5 Czestotliwo$¢ unormowana f/fo
~— R=05 Af,; = =t (f) L

Rys. 2-13 Charakterystyki unormowanego iloczynu Af, amplitudy sygnalu fotoakustycznego A i

czestotliwosci modulacji f w funkceji unormowanej czgstotliwosci f,=f/f, dla kilku wartosci wspélezynnika
R, w trybie pobudzania ,od tylu”.
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Rys. 2-14 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkcji unormowanej czestotliwosei f,=f/fy dla kilku wartosci
wspolezynnika R, w trybie pobudzania ,,od tylu”.

Sygnat Af,

1=10 3 I R 1 seess
0.01 ; 160

—— f0=0.1[Hz]

===+ f0=0.3[Hz] Czestotliwos¢ f [Hz]
== f0=1[Hz]

— — f0=3[Hz| A(F)-
666 f)=10[Hz] Af, :M
00 Amplituda(fo) A(f): £

Rys. 2-15 Charakterystyki unormowanego iloczynu Af, amplitudy sygnalu fotoakustycznego A i
czestotliwo$ci modulacji f w funkeji czestotliwosci f dla kilku wartoSci czestotliwosci charakterystyeznych
fy i Ry=1w trybie pobudzania ,,od tylu”.
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Rys. 2-16 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkeji czestotliwosci f dla kilku wartosci czgstotliwosei
charakterystycznych fyi R,=1 w trybie pobudzania ,,0d tylu”.
2.3. Wyznaczanie dyfuzyjnosci cieplinej.

Jak wynika z analizy charakterystyk czgstotliwosciowych amplitudy i fazy
sygnatu fotoakustycznego w trybie rejestracji ,,od przodu” (rozdziat 2.2.1) i w
trybie rejestracji ,,od tytu” (rozdziat 2.2.2) istnieje zwiazek migdzy ksztattem
charakterystyki czestotliwosciowej sygnatu fotoakustycznego a dyfuzyjnoscig
cieplng badanego obiektu. Celem ponizszych rozwazan jest szczegolowa
analiza charakterystyk pozwalajaca na okreslenie metod wyznaczania
dyfuzyjnosci cieplnej. Ponadto przeanalizowane zostaly charakterystyki bedace
potaczeniem metod ,,Przod” i1 ,,Tyl” tzn. charakterystyki bedace stosunkiem
amplitud ,,Przo6d-TyY” oraz roznicy faz ,Przod-Tyl”. Przedstawione metody
wyznaczania dyfuzyjnosci cieplnej opierajq si¢ na nastepujacych zalozeniach:
absorpcja jest powierzchniowa tzn. iloczyn wspétczynnika absorpcji optycznej

B i grubosci plytki I jest duzo wigkszy od jednosci oraz warstwa podtoza i gaz
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w komorce fotoakustycznej to powietrze czyli wspotczynniki odbicia R, i Ry,
rowne sg 1. W tym przypadku sygnat fotoakustyczny w trybie rejestracji

»Przod”, Tyt oraz ,,Przod-Tyt” opisa¢ mozna nastepujacymi zaleznosciami:

exp(\ji—w]+exp[— i—ai] cosh L:]
S .l @y @)t 1 Jo (3575
) i i if f .,
exp| .[— |—exp — . [— sinh| [~ i
@, @, fo
3
S, -_L Z ~ - 2 1 (2-52)
ex ’— —exp| — ‘_ sinh ‘———'I
@, @y J) fo

! L _ e 1 /i.- )
S_,,.~—2-£[exp(\/w:l]]+exp( Py D 7 cosh[ 7 z] (2-53)

gdzie:
[ czestotliwos¢ modulacji swiatla pobudzajgcego

Jo— czestotliwos¢ charakterystyczna zdefiniowana jako: f, = Z [Hz] (2-54)

2’

a jest dyfuzyjnosciq cieplng probki, 1 to grubosc probki.

2.3.1.  Tryb rejestracji z przodu probki (Front)

Matoda. Amplituds.i76d"
Charakterystyki ponizej przedstawiajg zaleznos¢ amplitudy sygnatu
fotoakustycznego od czestotliwosci wykreslone dla trzech obiektéw o réznych

czestotliwosciach charakterystycznych (0.1[Hz], 1[Hz], 10[Hz]).
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110’ I I | l
1-10° AN | a=p1.f 2
. N
e ) A=b2.f"
E 10 D />(‘\L, K l
= R \
S —_ \
g e = - W
EE RN ?\ P~
s ) 1 S
8 F 0.1 - e 1%
% l:f: 0.01 / Z ‘\\ s \
S 110 ° ___/' // N
5 | for< foz < fo3
- I-l(}_4 \\
e 1 i | |
O 001 o 1 10 100 1-10°

Czgstotliwos¢ [Hz]

Rvs. 2-17 Unormowana amplituda sygnalu foakustycznego w funkeji czestotliwo$ci modulacji f — tryb
pobudzania ,,przéd”.

Charakterystyki maja punkt przegiecia w punkcie o czestotliwosci f=fj.
Amplituda dla czestotliwosci mniejszych od f; jest proporcjonalna do f 32 a dla

czestotliwosci wiekszych od f, jest proporcjonalna do ™.

Jezeli A()=b1-f77 dla f< fyi A()=b2-f' dla f>f, to logarytmujac obustronnie
otrzymamy réwnania dwoch prostych przecinajgcych si¢ w punkcie fj:

3

log(4) =log(f 2)+log(, )dla f < f, (2-55)
log(4) =log(f ") + log(b, )dla 1 > f, (2-56)

Wyznaczajac bl1=A() £~ dla <fy i b2=A(f) f dla f>f;, okreslamy czestotliwosé

charakterystyczna ze wzoru:

§ :(b' J (2-57)

At
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Rysunek 2-18a przedstawia charakterystyki A() FPiAD T Wspétczynniki
bl i b2 wyznaczamy jako srednie kilku punktow pomiarowych. Od dobrania
zakresu czestotliwosei dla ktdrych wyznaczymy wspotczynniki bl i b2 zalezy
doktadnos$¢ wyznaczenia dyfuzyjnosci cieplnej. Jak widaé z Rys. 2-18b

wzgledne  odchylenie  wspétczynnika bl wyrazone  zaleznoscia:

TAWL —1}-100%; od wartosci okreslonej dla bardzo matego fy<<fj
Sal Ay

jest mniejsze od 1% dla f<0.3f,. Natomiast odchylenie wzgledne wspétczynnika
b2 wyrazone zaleznos$cia: bw2(f) ={—AQ)J——1]-100%; od wartosci okreslone;
AT 1,

dla f,>>1; jest mniejsze od 1% dla czgstotliwosci wigkszych od 10f,.

T T
I I
. » , 104,
v ,
-, JAT=b1 -7
w100 ~ 7 = .
2 / ,,’ = ]
i . - ' 1
I S : e —
1Y ’
10 . ¥ £>0.3f, (RS e
. -3l . 0
A1

fowi<1% [ow2|<1%

| L 1 | L . —1 L 1 I .
0.01 01 i 10 100 1-10 ¢.o1 01 ! 10 100 110
— bwl i
Czgstotliwosc [Hz] TT bw2 A

Rys. 2-18 a) Charakterystyki wspélczynnikéw bl i b2 w funkcji czestotliwosci. b) Blad wzgledny
wyznaczenia bl i b2,

M za-przod”
Dyfuzyjnos¢ materialu mozna takze okresli¢ z charakterystyk fazowych

sygnatu fotoakustycznego. Przykladowe wykresy fazy dla trzech probek o

roznych dyfuzyjnosciach przedstawione sg ponizej (Rys. 2-19a).
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80

f0,< 10, < 105

B lad wzgledny %]

8y >0, >\6,
. 0
140 ; : 5 . . 0 06
f [Hz] i,
a) b)

Rys. 2-19 a) Faza sygnalu fotoakustycznego w funkeji czestotliwosci modulacji f, w trybie pobudzania od
w»przodu”; b) procentowe odchylenie wspolczynnika kierunkowego prostej dopasowania od nachylenia

prostej w punkcie @( f,) .

Faza sygnatu zmienia si¢ od -135° (—3;1” [rad]) dla czestotliwosci niskich

(obiekt termicznie cienki) do —90° (—;[rad]) dla czestotliwosci wysokich

(obiekt termicznie gruby). W punkcie f=f;, faza sygnatu réwna jest

do(f) _ 0277 W
df 5

czestotliwoset od  0.7f, do 1.4f, wzgledne, procentowe odchylenie

zakresie

@, =-117" =-2,043[rad] a nachylenie a(f,)=

wspotczynnikéw kierunkowych prostych:

pw =2 =90l 50,
1oa(fy)

wyznaczonych w punktach f'i f; jest mniejsze od 10% (Rys. 2-19b).
W zwiazku z tym czestotliwos¢ charakterystyczna f, okreslana z nachylenia

1 z zaleznosci:

pose - 4640

_0.277[rad]

(2-59)
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z wzglednym biedem procentowym <10%.

2.3.2. Tryb rejestracji z tytu probki (Rear)

Dla czgstotliwosci wiekszych od f tzn. gdy obiekt jest juz termicznie gruby

amplitude sygnatu fotoakustycznego mozna aproksymowa¢ réwnaniem:

IR(f)—wA-—;:-exp[— 2'ff ] (2-60)

gdzie:
Ir- Amplituda sygnalu fotoakustycznego
[~ czestotliwosé modulacji swiatla wzbudzajqcego
Jo — czestotliwos¢é charakterystyczna: f, = 5 a—;{f (a-dyfuzyjnosé cieplna, [-grubosé
- 7:' .
probki)
A — staly wspolczynnik niezalezny od czestotliwosci

Po przeksztalceniu otrzymamy réwnanie prostej: y=a-x+b, gdzie: y=In(l, - f)

Fs f, b=In(4); a=- 21—_ )

[<="Jo

a= ‘?_(l_n(f{f f))= i b= const. (2-61)
d( IS ) 12 /o

Nachylenie tej krzywej zalezy od wielkosci czgstotliwosci
charakterystycznej a wigc o dyfuzyjnosci cieplnej.

Wykres ponizej przedstawia charakterystyki amplitudowe sygnatu
fotoakustycznego  trzech  obiektow o  roznych  czgstotliwosciach

charakterystycznych.
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0 for< fop < fp3

1

In(A-f)

£

f[ Hzl

Rys. 2-20 Logarytm iloczynu amplitudy i czestotliwo$ci modulacji f sygnalu fotoakustycznego w trybie
pobudzania od , tylu”

Kropki przedstawiaja logarytm iloczynu amplitudy 1 czgstotliwosci a linie
przerywane dopasowanie prostg do tych krzywych. Im wigksza czestotliwosé

charakterystyczna tym mniejsze nachylenie prostej (wzoér 2-61).

Na rysunku 2-21 przedstawiono wzgledne odchylenie bw =|“—%.100%

a

1
2.1y

wspoiczynnika  kierunkowego prostej aproksymujacej: a=-

wspolczynnikiem teoretycznym a, = dlinlt, f )]
d\Jf

T T
21 fo - 10%
10 ‘
| -
= LA
5 |/
E 0
g s \1 :
F
@ il 2%
|
" | |

Rys. 2-21 Odchylenie procentowe prostej dopasowania od charakterystyki rzeczywistej.
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Wspotczynnik a, staje si¢ bliski wartosci a=- \/217 dla czestotliwosci
“Jo

wigkszych od fj i jest mniejsze od 10% dla czgstotliwosci wigkszych od 2f; a

dla czgstotliwosci wiekszych od 11f; spada juz do wartosci mniejszej od 2%.

Metoda Faza-tyt

Fazge sygnalu fotoakustycznego w trybie rejestracji ,od tylu” dla
czestotliwosei dla ktorych obiekt jest juz ,termicznie gruby”, podobnie jak
amplitud¢ mozna aproksymowac odcinkiem prostej o nachyleniu:

- d(p, [rad]) = LI const. (2-62)
d( [ f) 2-f,

Charakterystyki ponizej przedstawiajq fazy sygnatu fotoakustycznego w
funkcji |/ dla trzech czgstotliwosci charakterystycznych (0.25, 1, 4 [Hz]) i ich

]
2+ £,

aproksymacje prostymi o nachyleniu a = -

for< foo < fo3

Faza [rad]

/1 1]

Rys. 2-22 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkeji pierwiastka czestotliwosci f w trybie rejestracji od
»tylu™.
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Na rysunku 2-23 przedstawiono procentowe odchylenie bw = ‘u “”2400%
| a
wspotczynnika kierunkowego prostej aproksymujacej: a = - od wartosci
V2 £,

- _d(n(z, 1))
teoretycznej a, = ;

48-fo 10%

=71,
Ibw|<2%

B tad wzgledny [%]

2%

1 10 100

Rys. 2-23 Odchylenie prostej dopasowania od charakterystyki rzeczywiste;j.

Dla czgstotliwosci pobudzenia wigkszych od 4.8f, odchylenie procentowe
wspotczynnika teoretycznego a, od wartosci a=1/(2f;)'? jest mniejsze od 10% a

dla czgstotliwosci wigkszych od 7f; jest juz mniejsze niz 2%.

2.3.3.  Potgczenie metod ,Przod”i , Tyt".

Majac dane o sygnale fotoakustycznym zmierzonym w trybie rejestracji ,,z
przodu” 1 ,z tylu” mozna wyznaczy¢ charakterystyki bedace stosunkiem
amplitud i roznica faz ,przod-tyl”. Jak jest to pokazane ponizej charakterystyki

te takze niosg informacj¢ o dyfuzyjnosci probki.
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gt ; i E 3 !'rgl r;! grz ; ;!‘T ,:»

Charakterystyki ponizej przedstawiaja logarytm stosunku amplitud ,,Przod-

Tyt” w funkcji pierwiastka z czestotliwosci wykreslone dla trzech roznych

dyfuzyjnosci cieplnych.

6

In(Sg)

for< foz < fo3

£ [ Hz]

Rys. 2-24 Stosunek amplitud sygnalu fotoakustycznego

Informacja o dyfuzyjnosci ukryta jest w nachyleniu prostej wykreslonej we
wspoirzednych ln(S A8 )—+ J7 dla stosunku amplitud ,przod-tyt” przy
czestotliwosciach modulacji wigkszych od f; tzn. gdy obiekt jest juz termicznie
gruby.

diin\S, /S
= (n( J J")Jz 1 = const. (2-63)

dJf) V2t

d(in7 )

d(\7)

ze wzrostem czgstotliwosci  pobudzenia f.  Procentowe odchylenie

d(in(Zy,, )

d\Jr

kierunkowego prostej dopasowania a= le‘fprzedstawia charakterystyka
“Jo

Warto$¢ wspotczynnika a, = dazy do wartosci a=1/(2f,)"? wraz

9 =9 .100% wartosci rzeczywistej: a, = od wspoiczynnika

bw =

a

ponizej (Rys. 2-25).
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10%

Btad wzgiedny [%]

2%

Rys. 2-25 Odchylenie procentowe wspélezynnika kierunkowego prostej dopasowania a od wspélezynnika
rzeczywistego a,.

Powyzej czgstotliwosci 2.4f; odchylenie procentowe bw jest mniejsze od 10% a

powyzej 11fj, nie przekracza juz 2%.

"

Ponizej przedstawione sg charakterystyki réznicy faz ,,Przod-Tyl” i proste
dopasowania (wzor 2-64). Informacja o dyfuzyjnosci ukryta jest w nachyleniu
prostej wykreslonej ¢,,[rad]—f dla réznicy faz przy czestotliwosciach

modulacji wigkszych od f;, tzn. gdy obiekt jest juz termicznie gruby.

a= dlgy [rad) O (2-64)

dr)  2f

Roznica faz [rad]

i
|
f0,< f0, < f0, ‘

i SRR <] e R S et ‘
0 ) 0 15

Jf [/ Hz]

Rys. 2-26 Réinica faz sygnalu fotoakustycznego (Phase-Lag).
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a-—a

Procentowe odchylenie sw = -100% wartosci rzeczywistej nachylenia:

a

& = fi(ﬁom [rad]) od

I

d2 Jy

wspotczynnika  kierunkowego  prostej  dopasowania

przedstawia charakterystyka ponizej (Rys. 2-27).

a =

10%

f>11f,
|bw]<2%

Btad wzgledny [%]

|
1 10 100

f/f,

Rys. 2-27 Odchylenie prostej dopasowania od charakterystyki rzeczywistej.

Odchylenie procentowe bw jest mniejsze od 10% dla cze¢stotliwosci wigkszych

od 5f; a dla czestotliwosci wigkszych od 11f; nie przekracza ono 2%.

2.3.4. Zestawienie metod okreslania dyfuzyjnosci cieplnej.

Z pomiaréw  czgstotliwosciowych  amplitudy 1 fazy sygnalu
fotoakustycznego w trybie pobudzania ,,0d przodu” jak i ,,0d tytu” mozliwe jest
okreslenie dyfuzyjnosci cieplnej badanego materiatu. Analiza teoretyczna
charakterystyk czgstotliwosciowych opisanych modelem matematycznym
wlasciwym dla danej metody pomiarowej pozwolita okresli¢ zakres
czestotliwosci w ktorym mozliwe jest ich zlinearyzowanie oraz okreslenie
doktadnosci wyznaczenia f;. Z tego wzgledu metody pomiarowe mozna

podzieli¢ na trzy grupy:
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L; Metoda mieszana
[1.  Metoda srednio-czestotliwosciowa
I1I.  Metody wysokoczestotliwosciowe

Metoda mieszana wymaga pomiaréw amplitudy sygnatu fotoakustycznego dla
czestotliwosci f zarowno niskich (f<fp) jak 1 wysokich (f>fy). Logarytm
amplitudy sygnalu jest proporcjonalny do logarytmu czestotliwosci. We
wspotrzednych log(A)~log(f) wspotczynnik proporcjonalnosci réwny jest —1.5
w zakresie niskich ciqstotliwos’ci (f<fo) a w zakresie wysokich czgstotliwosci
(f>f;) rowny jest -1. Dwie proste: log(A)=-1.5-log(f)+log(b;) i log(A)=-
log(f)+log(b,) przecinajg sie w punkcie f;=(b,/b,)>. Metoda ta w poréwnaniu z
pozostatymi jest najbardziej wymagajgca (szeroki zakres czestotliwosci
pomiarowych) i dajaca najwiekszy blad gdyz na jego wartos¢ wplywajq bledy

okreslenia dwoch wielkosci (b 1 by).

W przypadku metody srednio-czestotliwosciowej (faza w trybie rejestracji ,,od
przodu”) wymagany jest pomiar w okolicach f;. W tym zakresie czestotliwosci
faza jest w stanie przejscia z wartosci -135° (obiekt ,,termicznie cienki) do -90°
(obiekt ,termicznie gruby). Wspoélczynnik kierunkowy prostej styczne] w
punkcie f=f; wynosi 0.277/f, a w przedziale czestotliwosci od 0.7f, do 1.3f,
zmiana warto$ci tego wspotczynnika nie przekracza 10% wartosci 0.277/f.
Btad wzgledny wyznaczenia f; jest proporcjonalny do btedu wzglednego z

d((oF [rad D
d(f) -

jakim okreslono wspotczynnik kierunkowy prostej a =

Grupa III- wysokoczestotliwosciowa wymaga pomiarow amplitudy lub fazy
sygnalu fotoakustycznego dla czestotliwosci wigkszych od f;. W zakresie
duzych czestotliwosci pomiarowych (f>f;) charakterystyki amplitudowe i
fazowe wykreslone w odpowiednich wspétrzednych wilasciwych dla dane;

metody mozna aproksymowac prostg ktorej wspotczynnik kierunkowy wynosi:
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la| = \/.’)1' o Odchylenie wartosci rzeczywiste] wspotczynnika kierunkowego
= 0

prostej (a,) stycznej w punkcie f od wartosci a jest tym mniejsze im wigksza jest

czestotliwosd f.

W tabeli 2-1 przedstawiono funkcje amplitudy i fazy w odpowiednich
wspotrzednych (f lub ) zapewniajace liniowosé charakterystyk umozliwiajace
zastosowanie metody linearyzacji, zwiazki miedzy wspdtczynnikami
kierunkowymi prostych (wspdtczynnikami przesunigcia by i b,- w przypadku
metody ,,amplituda-przod”) a czestotliwoscig charakterystyczng f, oraz
wzgledny blad okreslenia f; wynikajacy z btedu wyznaczenia wspdtczynnikow
kierunkowego (wspolczynnikéw przesunigcia by i by- w przypadku metody
mamplituda-przod”).

Tabela 2-1 Sposoby wyznaczania czestotliwosei charakterystyczne] dla poszezegdlnych metod
pomiarowych.

Grupa | Metoda Sposdb wyznaczania Okreslenie f, Wzgledny biad
okreslenia fo
_ 2 2 2
L | Ampluk | A(f)-f* =bdlaf <], foz[bt} o _, [86] |4k
Af)-f=b,dlaf >, b, A el %
I FaaPaid | d(p[rad]) _ 0277 PO éﬁqzéq
Al °0277a | f, la
I Am;;ﬁmda L_dng, ) 1 P & _, |44
vt d( \/7 ) 2-f, ° 242 fo R
II1 Faza Tyt e d(p, raaﬂ) £ = 1 M _ 5.1Aa
i oy S K DA
II | Stosunek d(ln( @)1 oo 1 M _,.|Aa
. Anﬁh.tj d’I ‘/—) \/E 7. 07 242 fo a
™™
I | RémiaFaz d(pplrad]) 1 1 Af, Aa
i - s f = b B B
Pr2od T | @ aJf) 25 |70 2 Jo a
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Po okresleniu czestotliwosci charakterystycznej wyznaczamy dyfuzyjnosc

cieplna (wzor 2-65) i btad wzgledny (wzor 2-66) zgodnie z zaleznosciami:

a=2-z-f, 1’ (2-65)
aa

2. cpiyer ol (2-66)
a Ta l

gdzie:

Jo.4 fo— czestotliwos¢ charakterystyczna probki i jej blqd oszacowania
I, Al grubos¢ probki i jej blqd oszacowania
Maksymalne btedy okreslenia f; dla poszczegdlnych metod:

L. Amplituda-Przod: w zakresie £<0.3f; i £>5f;; bw=4% (Rys. 2-18b)
II.  Faza-Przod: 0.7f;<f<1.3f;; bw=10%(Rys. 2-19b)
[II.  Amplituda-Tyl: £57f); bw=15%(Rys. 2-21)

Faza-Tyt: £>71;; bw=4%(Rys. 2-23)

Stosunek Amplitud: £>7f;; bw=15%(Rys. 2-25)

Roéznica Faz: £>7f,; bw=4%(Rys. 2-27)

Analizujac poszczegolne sposoby wyznaczania f; pod katem btedu metody
nie mozna jednoznacznie stwierdzi¢ ktory jest najlepszy. W trybach rejestrac;ji
,,od przodu” amplituda sygnatu fotoakustycznego maleje wolniej niz w trybach
rejestracji ,,od tylu” dlatego tez w warunkach eksperymentalnych mozliwy jest
pomiar sygnatu fotoakustycznego dla wiekszych czgstotliwosci modulacji.
Jezeli f; badanego materiatu jest takie ze mozliwy jest pomiar sygnatu w

zakresie ponizej i powyzej f; to stosujemy metody: ,,Amplituda-Przod” i1 ,,Faza-

" Bledy wzgledne zostaly wyznaczone za pomocq metody pochodnych logarytmu. Opis tej metody mozna znalez¢

m.in. w literaturze [4].
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Prz6d”. Jezeli w warunkach eksperymentalnych w trybach rejestracji ,,od-tytu”
mozliwy jest pomiar sygnatu dla czestotliwosci wigkszych od f; lub
czgstotliwosc charakterystyczna badanego materiatu jest mniejsza niz mozliwa
do rejestracji przez aparature (w praktyce czestotliwo$¢ minimalna wynosi
10[Hz]) to stosujemy metody nalezace do grupy III. Z poséréd tych metod
najmniejszy biad okreslenia f;, daja metody fazowe. Metody ,,Stosunek-
Amplitud” 1 ,,ROznica-Faz” sa bardziej pracochlonne (wymagaja pomiarow w
trybach ,,Przod” i ,,Tyt”) ale nie potrzebuja uwzgledniania krzywej kalibracyjne;

toru pomiarowego.

W trakcie pomiardw na czestotliwosciach duzo wigkszych od f; moze
pojawi¢ sie niepozadany efekt tzw. ,drum effect” — dodatkowy sygnat
wywolany drganiami obiektu spowodowany duzym gradientem temperatury
miedzy przednia a tylna warstwa obiektu [7,27]. Wplyw tego zjawiska jest

wigkszy w trybach rejestracji ,,od tytu”.

W zwigzku z tym ze metody opisane powyzej wymagaja odrzucenia
punktow pomiarowych, ktore dajg duzy btad w okreslaniu f, przeanalizowano
mozliwos¢ dopasowywania punktow pomiarowych do krzywej teoretyczne;
metoda najmniejszych kwadratow (SSE=Y (¥, - F(X,, p))’ =min) dla wszystkich
punktow pomiarowych. Przyjete kryteria dopasowania zastosowane dla

poszczegolnych podano w tabeli ponizej.

Estymatory dopasowania policzone dla poszczegdlnych  metod
pomiarowych zamieszczono na wykresach Rys.2-28 a,b,c,d. Z wykresow tych
wynika ze rézne metody pomiarowe sg w roézny sposob wrazliwe na zmiang
parametru p minimalizujacego funkcje SSE w réznych zakresach czestotliwosci
pomiarowych w stosunku do czestotliwosci charakterystyczne) f, mierzonego

obiektu.
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Tabela 2-2 Estymatory dopasowania metodg najmniejszych kwadratow.

Amplituda
Przo d

= thﬂ.’ie{f,f;],R):arg(L p(\Jll /- fU )+R EXpi- 4! ke f fj]
s i-f (\/ffnJRexp{Jrffo)
E SSE = Z Y - thase(Xl,p,) —
= Y
K 1+R
o Ramp(f, fo, R) = |— l
_'é amp :f[e U ffo}Rexp[‘ffj;)l
s > 2
g &w:ZiK“R”?QVRn]=mm
1 1+R
Rph o R) = aro ;
= phase( [, fo, R) = ar{ [exp(\/! s ) R-exp[—ﬂ-ﬁ;‘)ﬂ
E 2
g .wgzziﬁ—&ﬁmi&mn]=mm
- , Y
g explyi- f - ﬁ}J+R expl— i+ f - ﬁ}]
% = SISr(f. fo. R) = =
2
Z g‘ $£=Z{£i%%ﬂﬁﬂJ=mm
Phlag(f, f, R):arg{""lﬂf 'f-}?)+R‘exP(—\/7-f?)}
. 1+R

—_
on
o3

—1

R6 z nica
faz (Phase-

SSE = Z( Y- Ph!af(X,-,p,l)) —

Gdzie: X-wektor czestotliwosci  pomiarowych f; Y-wektor wielkosci
mierzonych; p- czestotliwosé charakterystyczna; fy minimalizujqca
funkcje SSE; R- wspolczynnik odbicia fali cieplnej w tym przypadku
rowny I.
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a)

03 @

Czestotliwoscl
pomiarowe: 0 1§ <f<f,

b)

0.3

—

"-_ Czestotiiwosci
pomiarowe: 0.5f <f<1.5f

&

oo Amplituda-Front €09 Amplituda-Front
000 Faza-Front p/fy ©@O Faza-Front /i
B8 Amplituda-Tyl BEE Amplituda-Tyl Pllo
0680 Faza-Tyl B3B8 Faza-Tyl
—o— SfISr —o— Sf/Sr
--- Phase-Lag - Phase-Lag
¢) d) 7
Czestotliwosci Czestotliwosci
pomiarowe: f,<f<10f; pomiarowe: 10 <f<20f,
0.15 015
é 0l @ (LR
0.05 0.05

660 Amplituda-Front p/fo ©0© Amplituda-Front

OGO Faza-Front OGO Faza-Front p’f{}
B88 Amplituda-Ty! 888 Amplituda-Tyl

860 Faza-Tyl BEE  Faza-Tyl

—— SfISr —&— Si/Sr

~©- Phase-Lag " Phase-Lag

Rys. 2-28 Estymatory dopasowania (SSE) w funkcji parametru p dla wszystkich metod wyznaczania f
wyznaczone dla czterech réznych zakresow czestotliwosci pomiarowych: a) 0.1f,<f<fy; b) 0.5f,<f<1.5f; c)
fg{r<l Ofg; d) l“fu‘(f<20fﬂ

W zakresie matych czgstotliwosci 0.1fy<f<f;, najczulsze na zmiang
parametru p sa metody: ,,Réznica-Faz”, ,Amplituda-Ty}”, ,,Amplituda-Przod”
(Rys. 2-28a).
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W zakresie sSrednich czgstotliwosci 0.5f;<f<1.5f; najczulsze na zmiane
parametru p sa metody: ,,R6znica-Faz”, ,,Amplituda-Tyt”, ,,Amplituda-Prz6d”
(Rys. 2-28b).

W zakresie czestotliwosci fy<f<10f, najczulsze na zmiang parametru p sg

metody: ,,Amplituda-Ty}”, ”Stosunek Amplitud”, ,,R6znica-Faz” (Rys. 2-28c¢).

W zakresie czgstotliwosci 10{;<f<20f; najczulsze na zmiang parametru p sa

metody: ,,Amplituda-Tyt”, ”Stosunek Amplitud”, ,,R6znica-Faz” (Rys. 2-28d).

2.4. Wyznaczanie efuzyjnosci cieplnej.

Znajomos¢ efuzyjnosdci cieplnej materiatu wraz z dyfuzyjnoscia cieplng
pozwala na wyznaczenie przewodnictwa cieplnego. Pomiar efuzyjnosci cieplnej
polega na wprowadzeniu jako warstwy tylnej materialu innego niz powietrze.
Efuzyjno$¢ powietrza jest bardzo mata w poréwnaniu z efuzyjnoscia typowych
materiatldow dlatego wspotczynnik odbicia migedzy warstwg materialu a

powietrza jest bliski jednosci.

Wprowadzenie jako warstwe tylng materialu o znanej efuzyjnosci (np.
wode) wplywa na zmiang charakterystyk czgstotliwosciowych sygnatu
fotoakustycznego. Pomiar tych charakterystyk pozwala na wyznaczenie
wspolczynnika odbicia a co za tym idzie efuzyjnosci cieplnej badanego

materiatu. Wspétczynnik odbicia R zdefiniowany jest nastgpujaco:

% "6
e, +e,

ey ep - efuzyjnosci probki, warstwy tylnej zdefiniowane: e;=(k,C ,—p,)” Z

Metody opisane ponizej opieraja si¢ na pomiarze rdéznic migdzy
charakterystykami  czestotliwosciowymi  amplitudy i fazy  sygnalu
fotoakustycznego w trybie pobudzania ,,od przodu” uktadu prébka-powietrze i

probka-ciecz. Do analizy matematyczne] wykorzystano model R-G. Przy
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zatozeniu ze mierzony obiekt ma duza warto$¢ wspotczynnika absorpcji
optyczne] dla dtugosci fali zrédta swiatta wzbudzajacego, wspétczynnik odbicia
migdzy gazem w komorce fotoakustycznej a probka wynosi R=1 oraz warstwa

podioza jest ,termicznie gruba” dla analizowanych czestotliwosci to model R-G

D
el

mozna uproscic¢ do postaci:

exp

o expll-o,)+R, -exp(-1-5,) 1
o, 0, exp(l-o‘_‘_)— R, -exp(—I -o'_\_) f'-f {
- exp

(2-67)

‘x\k«, ‘*»H

gdzie:

[~ czestotliwosé modulacji swiatla pobudzajqcego

fo — czestotliwoSé charakterystyczna zdefiniowana jako: f, = 2:{2 [Hz]

Ry, —wspdlczynnik odbicia fali cieplnej migdzy probkq a podtozem
2.4.1. Metoda ,Amplituda-przod”

Wykres ponizej przedstawia rodzing krzywych amplitud sygnatu

fotoakustycznego (zaleznos¢ 2-67) wykreslonych w formie:

ol {|s (R f

1S, (F6: B\ fo

] w funkcji logarytmu unormowanej czestotliwosci

f,=f/f, dla parametru R zmieniajacego si¢ od —1 do 1.
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a3

\ T
™ af =1 [A(f,R)-fJ
M n og_ g P e
:}5 A0 B) s
e
T i e
g 0 — e
2 o TR =
» — e ~ X
—
—~
=05 I
01 1 10
—  R=-1dol
XXX R=-1 f =,
— R=0
-+ R=]

Rys. 2-29 Logarytm unormowanej amplitudy sygnalu fotoakustycznego w funkcji
czestotliwosci dla Kilku warto$ci wspolezynnika R.

unormowanej

Z charakterystyk tych widaé¢ wplyw parametrow cieplnych podloza na
amplitude sygnatlu fotoakustycznego w zakresie czestotliwosci ponizej ok. 10f

oraz mozna zaobserwowacé liniowos¢ charakterystyk Af,(f,R)~log(f,).

Przeanalizowano  korelacje  miedzy  nachyleniem  charakterystyk
At (f,R)~log(f,) a wspdtczynnikiem R 1 okreslono jg jako:
Rt =-2 {w] (2-68)
d(log(f,))

Ponizej przedstawiono zalezno$¢ Rt w funkcji czgstotliwosci unormowane]

R—Rt

f, - Rys. 2-30a oraz blad okreslenia R z Rt (bwR =

-100% )- Rys. 2-30b. W

zakresie czestotliwosci modulacji lezacych miedzy 0.1f; a f; btad okreslenia

wspotczynnika R za pomocg zaleznosci 2-68 jest mniejszy od 20%.

Wigkszy zakres czgstotliwosci pomiarowych pozwalajagcych uzyskac
mniejszy btad okreslenia wspodtczynnika R uzyskano analizujac charakter zmian
amplitudy sygnatu fotoakustycznego w stosunku do zmian amplitudy sygnatu

fotoakustycznego mierzonego w warunkach gdy wspoétczynnik R wynosi 1.
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a) b)

150

R. Rt
bwR (%]

-+ [R=0.66 =t/
B85 |RI=0.33

Rys. 2-30 a) Wspolezynnik Rt w funkcji czgstotliwo$ci unormowanej f, b) procentowe odchylenie Rt od
rzeczywistego wspdlczynnika R.

Wspodiczynnik R okreslono ze stosunku unormowanych charakterystyk

Af(f,R)/ Af,(f,R=1) zgodnie z zaleznoscia:

Ri(f)= log(]S,.(f,R)l-f)~log(]8{, (-fU’R)Y'fﬂ) (2-69)
tog(s, (/. R =1 /)-1og[$, (/. R=1)- £,)

Ponizej przedstawiono zaleznos¢ Rt w funkcji czestotliwosci unormowane;]

Z P R - Rt
f, - Rys. 2-31a oraz blad okreslenia R z Rt (bwR :’ .100% )-Rys. 2-31b
a) b)
10
| bt 000
e Rt T j
b T O O O O Or Qe Qe Qe E’:
" z
o or- -y E>
e
—m-npolr -0 000
-0 - O-0-0) .=
= | elmfidintn fbiadeistin e inintos 0(} 1 | 10
0.1 ] 10 s06 IR‘Zl
.= +++ [R=0.66 £, =,
888 |R|=0.33

Rys. 2-31 a) Wspélczynnik Rt w funkcji czestotliwosci unormowanej f, b) procentowe odchylenie Rt od
rzeczywistego wspélczynnika R.
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W  poréwnaniu z metodq okreslania wspotczynnika Rz nachylenia
unormowanych charakterystyk amplitudowych (wzér 2-68) uzyskano mniejszy
btad (bwR<10%) przy szerszym zakresie czgstotliwosci pomiarowych (0.1f; a
10£p).

2.4.2. Metoda ,Faza-przod”

Podobnie jak na amplitude sygnatu tak i na faze sygnatu fotoakustycznego
ma wplyw rodzaj materialu podtoza. Rodzina charakterystyk przedstawiajaca
fazg sygnalu fotoakustycznego w funkcji unormowanej czestotliwosci
modulacji f, dla réznych wartosci parametru R przedstawiono na wykresie

ponizej.

-40 -
G-XF%%)Q‘K\)(
o s Y
e -go = T T T T T e S
i 80 ______‘“&;
g e
00~ — == /’#//3(‘/
—
--—--—-—-’“'#.A’ ]
=120 M
s | -
1400[ 1 10
— R=-1dol
¥-X R=-]
+-+ R=1

Rys. 2-32 Reodzina charakterystyk fazy sygnalu fotoakustycznego w funkcji czestotliwosci dla kilku
wartosci wspélezynnika R.

Wida¢ ze zmiana materialu podiloza powoduje zmniejszenie opodznienia
fazowego w poréwnaniu z faza sygnatu dla R=1. Najwigksza zmiang fazy (90°)
otrzymujemy gdy wspoélczynnik odbicia bedzie rowny —1 a f;; bedzie duzo

mniejsze o 1. Wpltyw podloza maleje wraz ze wzrostem f,. Dla f, wiekszych od
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10 obiekt staje si¢ ,,termicznie gruby” i zanika wplyw parametrow podioza na

fazg¢ sygnatu fotoakustycznego.

Wykres ponizej przedstawia faze¢ sygnatu fotoakustycznego w funkcji

wspdtczynnika odbicia R dla kilku unormowanych czestotliwosci f.

faza+90 [deg]

| ~05 0 0.5 1

866 fn=0.1
+—+ m=1.0
BB8 =20 a
= m=5.0

Rys. 2-33 Faza sygnalu fotoakustycznego w funkeji wspélczynnika R.

Dodatkowo faza przesunigta jest o stalg wartos¢ rowna 90°. Mozemy
stwierdzi¢ liniowg zmiang fazy spowodowang liniowg zmiang wspo6tczynnika
odbicia w pewnym zakresie wartosci f,. Wzrost f;, powoduje spadek nachylenia
zaleznosci ¢=f(f,) a wigc maleje doktadnos¢ wyznaczania wspoétczynnika R.
Przy mniejszych f; (od ok. 0.1) pojawia si¢ nieliniowos¢ charakterystyki. Przy
zachowaniu liniowego obszaru zmian f;, wspétczynnik R mozemy wyznaczy¢
bezposrednio z zaleznosci:

o $uldeg]+90" (270
Br.ildeg] +90°

gdzie:
@r-1 — faza sygnalu fotoakustycznego w sytuacji gdy podlozem jest powietrze

¢r — faza sygnatu fotoakustycznego po zmianie podloza
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Charakterystyki na wykresie ponize] (Rys. 2-34a) przedstawiaja R
wyznaczone za pomoca zaleznosci 2-70 w funkcji f,. Linie przerywane
wskazujg wartos¢ rzeczywista wspotczynnika R natomiast linie -0- wskazuja
wartosci obliczone wspotczynnika R. Rys. 2-34b pokazuje procentowy btad

oszacowania R.

a) b)

.....

Py
s -
o ;
oL 0 — s :
22999000000600006006066000600¢ . ot
- 0900000000000 SODO0E 001
!
110 >
01 : 10 0.1 1 10
70 o
ese R=1 0
+++ |R[=0.66
828 |R}=033

Rys. 2-34 a) Wspélczynnik R wyznaczony za pomocq wzoru 2-70 oraz b) blad wzgledny jego oszacowania.

2.5. Wyznaczanie pozostafych parametrow cieplnych.

W wyniku pomiaru czgstotliwosci charakterystycznej fj, jedng z metod
zaprezentowanych w rozdziale 2.3 i przy znajomosci grubosci | mierzonego
obiektu wyznaczamy dyfuzyjnosé cieplnq. Pomiar wspélczynnika R i znajomos¢
efuzyjnosci cieplnej uzytego w pomiarach podtoza pozwala na obliczenie
efuzyjnosci cieplnej materiatu. Przy znajomosci gestosci materiatu i obliczeniu
dyfuzyjnosci i efuzyjnosci cieplnej mozna wyznaczy¢ pozostale parametry
cieplne: przewodnosé cieplng i1 ciepto wiasciwe. Niezbedne dane i zaleznosci
pozwalajace okresli¢ parametry cieplne z pomiaréw fotoakustycznych zebrano

w tabeli ponizej.
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Tabela 2-3 Zestawienie danych i zaleznosci pozwalajgcych wyznaczyé¢ parametry cieplne.

Parametry Parametr Przyjety lub obliczony biad parametru
katalogowe
Efuzyjnoséé [ Wls ] {w Is }
en ) 2 3 Ae“ “_2
podtoza: m K mh
tosc¢ iatu: k k
Gestos¢ materiatu p{ ¢ ] X p{ ﬂ
m m
Grubos¢ I [m] Al [m]
materiatu:

Parametry okreslone z pomiaréw fotoakustycznych

Czestotliwosc fo[Hz] Afy[Hz]
charakterystyczna
Wspétczynnik R[1/1] AR[1/1]
odbicia
Parametry policzone
Dyfuzyjnosé m? | 2 2
W T O - i Aa || Af, Al
cieplna a,=2-7fo - { % o = [f”] +2[ l] -100[%]
Efuzyjnos¢ ciepina 1+R[ w /s T 2R? [ART:
;5= i . . = 5 s I. W e i 0,
' l—R_mz-K e, "-_[ e, :l +I—R2[R} 1Dl
Przewodnosc¢ [ w : " 2
- K.\' = e.\' ;'Ia" : . :| AK = I:I M‘ + 1 ha g ]00[%]
ciepina L m-K x e 2| @
¥ ! 5
Ciepto wiasciwe e J A, 12 R R
P [ } Ac _ | Ae, i Ap, " I [Aa} 100[%)]
Py as kg ‘ K c II'-;I €, Py 2| a
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3. Pomiary parametrow optycznych metoda
fotoakustyczng.

3.1. Wspébtczynnik absorpcji optycznej.
Wspétczynnik absorpcji optycznej p(hv)® zdefiniowany jest jako wzgledna

szybkos¢ zmniejszania si¢ nat¢zenia Swiatta wzdluz jego drogi poruszania sig.

- di(.hv) [,1.]

L

(3-D

gdzie: hv- energia fotonéw [eV]; I(x, hv)- natezenie swiatla [W]

Wspotczynnik absorpcji optycznej charakteryzuje absorpcje Swiatla w
materiale 1 jest funkcja energii swiatla (dtugosci fali A). Znajomos$¢ tego
parametru ma znaczenie w konstruowaniu np. ogniw stonecznych w ktoérych
fotonapigcie zalezy od ilosci fotonow zaabsorbowanych w obszarze zlacza,
ktora to ilos¢ zalezy od energii fotonow o$wietlajacych zlacze oraz
wspotczynnika absorpcji optycznej. Sytuacjg taka przedstawiono schematycznie

na rysunku ponize;.

Natezenie $wiatta |

Odlegtosé x

Rys. 3-1 Rozklad natgzenia $wiatla I na drodze x dla réZnych wartoséci wspdlczynnika absorpeji p.

? ze wzgledu na stosowanie symbolu ,,a” jako dyfuzyjnosci cieplnej w fotoakustyce i wspotczynnika absorpcji

optycznej w optyce przyjeto w tej pracy symbol ,, B dla oznaczenia wspétczynnika absorpcji optycznej
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Jezeli x to odlegtos¢ od powierzchni ztacza a migdzy L, a L, wystgpuje
obszar aktywny to energia absorbowana w tym obszarze jest wigksza dla
wigkszego wspodtczynnika absorpcji:

L

iexp(— By - x) .

Ly

dla g, > p,: 1, -, Texp(— By 'x)>10 P

Ze zjawiskiem absorpcji w materiatach potprzewodnikowych wiaze si¢
Scile zjawisko termicznego poszerzania pasma absorpcji zwane popularnie
,»ogonem Urbacha”, Zjawisko to zostalo zamodelowane i przedstawione na

rysunku ponize;.

{a16> | : : TP ! g e
|
(el : E;
E to10? | :
o ,' ;
8 !
© | .
{ :
S "
3 | plhv)=Alhv-E,f
3 ’ |
10 -
1 | Blhv)=p, exp[—i— (v - E,,)] |
3 kT .
. L | N IR W l | ]
1.2 1.25 13 1.35 i4 1.45 1.5 1.55 16 1.65 1.7
— Widmo absorpcji

-+=- Ogon Urbacha Energia fotonu [eV]

Rys. 3-2 Przyklad widma wspoélczynnika absorpcji z efektem poszerzenia termicznego.

Teoretycznie w idealnym podlprzewodniku w temperaturze 0°K nie
wystepuje absorpcja dla energii fotonéw mniejszych od przerwy energetycznej
Eg (Rys. 3-2 — linia ciagta - p(hv)=4(nv - E,)**). Jednakze w temperaturze
wiekszej od 0°K pojawia si¢ absorpcja fotonow o energiach mniejszych od Eg
(Rys. 3-2 — kropki). Wielkos¢ tej absorpcji opisuje si¢ rOwnaniem:

)= ool vz,
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gdzie:

Po-punkt przecigcia krzywych: ,, ogonu Urbacha” i wsp. B w obszarze absorpcji pasmo-
pasmo

y - wspolczynnik poszerzenia termicznego .

kT- potencjal elektrotermiczny

3.2. Charakterystyki  widmowe obiektu = optycznie

przezroczystego. <&

Model Rosencwaig-Gersho (R-G)[2] przedstawiony w rozdziale drugim
opisywal zalezno$¢ sygnatu fotoakustycznego bt.:dqcego funkcjg parametréw
cieplnych (dyfuzyjnosci i efuzyjnosci cieplnej) oraz wspoélczynnika absorpcji
optycznej badanej probki. .

P B [ (r - IXb + l)exp(o;!)— (r - le - l)exp(— ol )+ 2(b - r)exp(— ik )J
2k, [ﬁz -0’ )o-g (g +1)b+1)explo,l) —-(g ~1)Xb-1)exp(-o,1)

gdzie:
e e p
=—-b—;g ..—..—g; r=—m—
€ € 20,

o,=(+ia,; o0, =01+ila,

- f - f
om (L0
s ag

a,, as— dyfuzyjnosci cieplne gazu w komorze i probki

eg €5, ey -efuzyjnosci termiczne gazu w ;omorze, probki i materiatu bedgcego podlozem

W celu okreslania parametrow cieplnych zastosowano uproszczorte
zaleznosci zakladajac ze dla dhlugosci fali swiatla pobudzajacego mierzony
obiekt wystepuje absorpcja powierzchniowa tzn. iloczyn Bl jest dix:‘zo wiekszy
od jednosci. W pomiarach wspoétczynnika absorpcji optycznej B korzystamy z
tej samej zaleznosci (patrz wzor wyzej), przy czym wymagana jest znajomosc
dyfuzyjnosci cieplnej .
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Wykres ponizej przedstawia amplitudg sygnatu fotoakustycznego w funkcji
iloczynu wspdtczynnika absorpcji optycznej B i grubosci probki 1 dla kilku
czestotliwosci modulacji $wiatta wzbudzajacego (0. 11, fy, 101, 100£,, 10001).

Amplituda

00y oo ! 10 100 110 1+10
20,146,

R = Y Bl

- - =104

- - =100-f;

699 - t=1000-f,

00 - pl=la,

Rys. 3-3 Amplituda Sygnalu Fotoakustycznego w funkeji iloczynu wspdélczynnika absorpcji optycznej B i
grubosci | dla kilku czestotliwosci pobudzenia f. ,,(1” przedstawiaja punkt w ktérym Bl réwne jest la,.

Poziom sygnalu maleje wraz ze wzrostem cze¢stotliwosci modulacji
natomiast wzrasta zakres wartosci wspofczynnikéw absorpcji mozliwych do
rejestracji. Amplituda sygnatu fotoakustycznego rosnie wraz ze wzrostem
wspodtczynnika absorpcji optycznej B i po przekroczeniu punktu Bl=la; osiaga
poziom nasycenia (saturacji). Im wigksza bedzie czestotliwos¢ pobudzenia tym
wieksza bedzie warto$¢ wspolczynnika absorpcji optycznej  mozliwa do
wyznaczenia.

Ponizej przedstawiono faz¢ sygnatu fotoakustycznego w funkcji iloczynu
wspotczynnika absorpcji optycznej 3 1 grubosci probki 1 dla kilku czestotliwosci

modulacji Swiatta wzbudzajacego (0.11p, fo, 10fs, 1001, 1000£).
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. ____! S s s : " =

—-————— —— =
- | - -

Faza [deg]

- = _ =100
60 - =1000-f
00 -pl=la

Rys. 3-4 Faza Sygnalu Fotoakustycznego w funkeji iloczynu wspélczynnika absorpcji optycznej f3 i
grubosci I dla kilku czestotliwosci pobudzenia f. ,[0” przedstawiaja punkt w ktérym Bl réwne jest la,.

Dla iloczynu Bl<<la; faza sygnalu fotoakustycznego wynosi -135°
podobnie jak dla obiektu termicznie cienkiego. Jezeli Bl jest poréwnywalne z la,
faza zmienia si¢ od -135° do maksymalnie -90° osiagajac punkt nasycenia
(podobnie jak w przypadku amplitudy). Wielko$¢ fazy punktu nasycenia jest
zalezna od czestotliwosci pobudzenia f i dla £>>f; i BI>>la; wynosi ona -90°.

Maksymalny zakres zamian fazy wynosi 45°.

3.2.1. Poréwnanie modelu R-G z modelem Ouzafe
W pracy [19] opisano inng zalezno$¢ na amplitud¢ i faz¢ sygnatu

fotoakustycznego w funkcji wspétczynnika absorpcji optycznej .

2-f,
f

B-u
Am ~ -
e pan \/(ﬁﬁ )

Bl

(3-3)
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|2 . -
Ph=—-g+atan(f- u+1)=-7 + atan[ﬂ - _I.'l - f[ﬁ + ]] (3-4)
gdzie:
[ wspélezynnik absorpcji optycznej
p- diugosé drogi dyfuzji cieplnej 1= | —"—f =l |2 j:i’
'\! . .I.:

[~ czestotliwosé modulacji swiatla
Jfo— czestotliwosé charakterystyczna
a - dyfuzyjnosé cieplna
Na wykresach ponize] poréwnano zaleznos¢ amplitudy i fazy sygnalu

fotoakustycznego dla modelu R-G i zaleznosci podanej przez Ouzafe. Wynika z
nich ze podane zaleznosci sg zgodne z modelem R-G przy zatozeniu termiczne;j
grubosci probki tzn. przy pobudzaniu probki sSwiattem o czestotliwosci

modulacji duzo wigkszej od czgstotliwosci charakterystyczne;j f;.

=T

f=1000-fo

Unormowana Amplituda

~=100-fo

Rys. 3-5 Poréwnanie amplitud sygnalu fotoakustycznego w modelu R-G i Ouzafe. Amplituda jest
unormowana w punkcie odpowiadajgcym duzej absorpcji B i wykreSlona w funkcji iloczynu
wspélczynnika absorpcji optycznej p i gruboSci 1 dla kilku czestotliwosci pobudzenia f. ,0” i ,,X”
przedstawiajg punkt w ktérym Bl rowne jest la,. Linie ciggle — model R-G, przerywane model Quzafe.
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=90 S e o -— —
“a L
f=f0 g o /

@ 100 / 4
T, :
N f=1000-fy
LE 110 4”‘/

=120 \f=100 fg

~f=10-fg
-130
- 140
0.01 0.1 | 10 100 1107 110"

Rys. 3-6 Poréwnanie faz sygnalu fotoakustycznego w modelu R-G i Ouzafe. Faza wykreslona w funkcji
iloczynu wspdlczynnika absorpcji optycznej B i grubosci | dla kilku czgstotliwosci pobudzenia f. ,,[1” i ,,X”
przedstawiajg punkt w ktérym Bl réwne jest la,. Linie ciggle — model R-G, przerywane model Quzafe.

Z zaleznosci (3-3) i (3-4) wyznaczono zaleznosci na wspotczynnik

absorpcji optycznej B:

I ¢*+q- 2-¢°

B= et (3-5)
H (I-¢7)

ﬂ:L.(mn[lgo-(gouso“)]—l] (3-6)
gdzie:

q — amplituda unormowana wzgledem amplitudy nasycenia;

@ - faza sygnatu fotoakustycznego

s ’ La 2/
- dlugosé¢ drogi dyfuzji py= ——  =1-
e f N S

Zaleznosci (3-5) 1 (3-6) zostaly wykorzystane w pracy do wyznaczania widm
wspotczynnika absorpcji w funkcji dlugosci fali swiatla wzbudzajacego A

poprzez pomiar q(A,f) oraz @(A,f).
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4. Stanowisko pomiarowe

W celu przeprowadzenia badan eksperymentalnych zbudowano specjalne
stanowisko pomiarowe. Umozliwia ono zarowno pomiary czgstotliwosciowe
jak i spektrdskopowe w automatycznym trybie rejestracji. Opracowano
oprogramowanie pozwalajace na sterowanie poszczegélnymi elementami

stanowiska oraz pomiar sygnatu fotoakustycznego.

Metodyke wyznaczania parametréw podzielono na dwa etapy: pomiar
badanego obiektu na stanowisku pomiarowym i analiz¢ uzyskanych danych.
Procedury analityczne zaprojektowano w srodowisku pakietu matematycznego

MathCad.

4.1. Opis stanowiska

W skiad zaprojektowanego i wykonanego stanowiska wchodzg nastgpujace

podstawowe urzadzenia:

e Dwa rodzaje Zrodel swiatta (stosowane w zaleznosci od rodzaju badan):
* wysokostabilny laser He-Ne (633[nm] i moc 20[mW])
* lampa halogenowa OPTEL o mocy 240[W]

e monochromator siatkowy ,,OPTEL M250” wraz z kartg sterowania silnikiem
krokowym ,,SK200”, pozwalajacy ustawia¢ dlugos¢ fali z dokladnoscig
0.1[nm] w zakresie od 300[nm] do 1200[nm].

e mechaniczny modulator swiatla ,Scitec Instruments 300C” z zestawem
precyzyjnych tarcz umozliwiajacych reczng lub za pomocy zewngtrznego
napiecia precyzyjng regulacj¢ czestotliwos¢ modulacji $wiatla w zakresie

5[Hz] do 3[kHz].

e Jednofazowy, analogowy, sterowany komputerowo wzmacniacz , lock-in"

»Scitec Instruments MC500” o czutosci od 100[nV] do 1{V] w zakresie
1
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czestotliwosci 10[Hz] do 100[kHz], umozliwiajacy odczyt amplitudy, fazy i
czestotliwosei sygnatu z wyswietlaczy LCD lub za pomoca komputera

podtaczonego do interfejsu szeregowego RS232.
e komputer PC,
e komora fotoakustyczna ze zbiornikiem na ciecz- konstrukcja wiasna.

Schemat blokowy stanowiska [35] przedstawiony zostat ponizej.

Karta SK200 =_E Sygnaf referencyjny ’ o RS Wejscie
J

I Wyb6r zrédta $wiatta Przetworniki C/A

Komora

Kolimujace ukiady optyczne (Stolik X.¥

Rys. 4-1 Schemat stanowiska pomiarowego

W zaleznosci od wykonywanych badan wykorzystywane jest jedno ze

zrodet Swiatta. Do pomiarow parametréow cieplnych stosowany jest laser

=78
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natomiast ~w  pomiarach  spektroskopowych  lampa  halogenowa |

monochromator.

Diugos¢ fali swiatta na wyjsciu monochromatora moze byc ustawiana
recznie lub za pomoca komputera. Odczyt nastawionej dtugosci odbvwa sig za
pomoca licznika umieszczonego w obudowie monochromatora lub za pomoca
programu sterujacego. Do modulacji jasnosci strumilenia swiatla wykorzystano
czoper mechaniczny. Zakres pracy modulatora zmieniany jest za pomoca tarcz o

roznej ilosci okien (Rys. 4-2)

Rys. 4-2 Fotografia przedstawiajgca tarcze modulatora z 2, 5, 10 i 30 okienkami.

Czestotliwos¢ modulacii ustawiana jest recznie lub zewnetrznym napigciem
sterujacym.  Modulator jest takze wyposazony w  wyjscie sygnatu
referencyjnego. Wyjscie to podawane jest do wejscia sygnatu referencyjnego
wzmacniacza ,lock-in”. Wykorzystujac mozliwos¢ programowego odczytu
czestotliwosel sygnatu referencyjnego za pomocg wzmacniacza ,lock-in” oraz
sterowania tg czestotliwoscia zewnetrznym sygnatem napigciowym podawanym
z przetwornika C/A wbudowanym do wzmacniacza ,lock-in” wykonano
programowg procedur¢ ustawiania czestotliwosci modulacji. Zmodulowany
strumien Swiatla pobudza obiekt umieszczony w komorce fotoakustycznej.
Sygnat fotoakustyczny doprowadzany jest do wejscia wzmacniacza . Jock-in” w
ktorym nastepuje pomiar amplitudy 1 fazy sygnatu fotoakustycznego. Mierzone

dane sq rejestrowane przez program sterujacy.

4.2. Program sterujgco-pomiarowy.
Program sterujaco-pomiarowy napisany za pomoca pakietu Lab-Windows
CVI. Srodowisko to doskonale nadaje sie do tworzenia aplikacji kontrolno-
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pomiarowych. Biblioteki standardowych tunkcji umozliwiajg szybka 1 prosta
konstrukcje procedur obstugi interfejsow komputerowych (RS232, IEE488-
GPIB, VXI itp.). Zestawy funkcji obstugujacych konkretne urzadzenia sa
grupowane w modutach programowych zwanych panelami funkcyjnymi. Tak
utworzone panele funkcyjne moga bvc dotaczane do aplikacji wymagajacvch
obstugi tych urzadzen. Graficzny interfejs uzytkownika jest takze wygladem
nastawiony na budowe programow kontrolno-pomiarowych. Procz typowych
kontrolek takich jak ‘pole edycyjne’ czy ‘lista wyboru’ biblioteka pakietu Lab-
Windows CVI zawiera calg game¢ kontrolek przypominajacych wygladem
rzeczywiste elementy umieszczane na panelach urzadzen elektronicznych tj.
przyciski, wytaczniki, mierniki wychytowe czy wyswietlacze LCD. Wszystkie

elementy interfejsu uzytkownika umieszczane sa w oknach zwanych panelami.

Program sterowania stanowiskiem zostat zaprojektowany w sposob modufowy.
Trzy panele wykorzystane w tym programie realizuja funkcje: obstugi procesu

pomiarowego, sterowania monochromatorem i modulatorem swiatla.

Panel glowny

Glowny panel stanowi modut zawierajacy funkcje zwigzane z wyborem
trybu pomiarowego, ustawianiem parametrow pomiaru, wyswietlaniem
wynikow na wykresach oraz obstuga zbiorow z danymi. Wyglad panelu

glownego przedstawiony jest na rysunku ponize].
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Rys. 4-3 Wyglad panelu pomiarowego w trybie- a) tryb ,,Frequency” b) tryb ,,Spectra”.

76~



_Metody fotoakustyczne w pomiarach parametrow cieplnych i optycznych materiatow stosowanych w elektronice.

Panel gtowny umozliwia kontrolg wszystkich urzadzen wykonawczych
wchodzacych w sktad stanowiska tj. modulatora, monochromatora oraz odczyt

amplitudy 1 fazy mierzonej przez wzmacniacz ,,lock-in”.

Panel umozliwia wybodr jednego z dwéch trybéw pomiarowych

(wybieranych w polu ‘Mode’):
¢ Frequency — pomiary amplitudy i fazy w funkcji czgstotliwosci
¢ Spectra — pomiar amplitudy i fazy w funkcji dtugosci fali

Okienka ,Start”, ,End”, ,Points” stuzg do ustawienia odpowiednio
wartosci poczatkowej, koncowej oraz ilosci mierzonych punktéw, natomiast
przyciski ,,Acquire”, ,,Pause” i ,,Stop” do sterowania procesem pomiarowym
(uruchomienie, wstrzymanie i przerwanie). Wyniki pomiaru amplitudy i fazy
sygnatu sa na biezaco kreslone na wykresach. Pole ,,Current point” podaje
numer aktualnie mierzonego punktu a pola ,Mod Status” 1 ,MC500” okreslaja
aktualny stan modulatora 1 wzmacniacza lock-in. Przyciski ,,Save” i ,Load”
pozwalaja na zapis i odczyt danych do i z pliku. Przyciski ,,Monochromator” i
».Modulator” uruchamiaja panele sterujgce, odpowiednio monochromatora i

modulatora. Panele te pozwalaja na reczng obstuge tych urzadzen.

Panel monochromatora

Monochromator sterowany jest za pomocg silnika krokowego. Przektadnia
jest rowna 200[krokéw/1nm]. Program oblicza réznice migdzy aktualng pozycja
a zadana i po przeliczeniu na kroki generuje odpowiednig ich ilos¢ do silnika.
Po uruchomieniu programu nalezy ustawic¢ licznik pozycji monochromatora
(‘Wavelength’) na warto$¢ odczytang z licznika mechanicznego umieszczonego
w monochromatorze 1 zatwierdzi¢ przyciskiem ‘Set Counter’. Program

umozliwia sterowanie monochromatora w zakresie 300[nm}-1200[nm] z

Hoy & A8
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krokiem  0.1[nm]. Rysunek ponizej przedstawia wyglad panelu

monochromatora.

i Monochromstor Vi

- - - - .ﬁnl 1 . P“ﬂ
Wave Length: ST | ot ot L
e, s | S0t Countne] Wrnow BT T D o

300.0 1200.0 3
[Stait I_ Pause jl Htop | M interval [s] 2_2_'_5___1

Rys. 4-4 Panel sterowania monochromatorem.

Panel modulatora

Do sterowania modulatora $wiatta stuzy jeden z 4 przetwornikow C/A
umieszczonych we wzmacniaczu ,lock-in”. Do wejscia sterujacego mozna
podawac napigcia w zakresie od 0+10[V] dlatego wykorzystano tylko potoweg
zakresu pracy przetwornikow C/A (od 0[V] do 10.24[V]). Rozdzielczos¢ 5[mV]
jest wystarczajaca by uzyska¢ regulacje z doktadnoscia 1[Hz], a taka jest
doktadnos¢ odczytu miernika czestotliwosci we wzmaczniaczu lock-in”.
Sygnal referencyjny o czestotliwosci modulacji jest doprowadzany do wejscia
referencyjnego  wzmacniacza ,lock-in”. Wyglad panelu modulatora

przedstawiony jest na rysunku ponize;.

o) Modulator Vi
- ] - b i Power
Frequency: v 110.00 | nterval [s] $25 | DAC1 W W On
{ Are————y ' : = o"
R IR RN RN RN EET
0.00 10000 20000 . ation
_ [Coitation]
fsm I Pause § Stop i | Fnewppod |

Rys. 4-5 Panel sterowania modulatorem.
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Po uruchomieniu programu wigczana jest procedura kalibracji tzn. przy
napieciu Vmax=10V mierzona jest maksymalna czg¢stotliwos¢ Fmax. Proces ten

mozna powtorzy¢ w kazdej chwili przyciskiem ,,Calibration”.

Po wprowadzeniu zadanej czestotliwosci (pole ,,Frequency”) uruchamiamy
przyciskiem ,,Start” procedure jej ustawiania (Rys. 4-5). Algorytm dziatania

procedury dostrajania czestotliwosci modulacji przedstawiony jest ponize;.

Czestotliwosc
zadana: Fzad Procedury:
Ustaw(Vnew)- ustawianie

l napiecia na przetworniku C/A

Odczytaj(Feur) — odczytanie
czestotliwosci modulacji

e:=1 //dopuszczalny biad < 1[Hz]
Vnew:=(Vmax/Fmax)Fzad
Ustawi{Vnew)

Fset:=Fzad

L

Odczytaj(Fcur)
Fset:=Fcur

Czy
|Feur-Fzad|<e?

Vnew:=Vnew+{{Vmax-Vnew/(Fmax-Fcur)](Fzad-Fcur) STOP
Ustaw(Vnew)
Fset:=Fcur

Rys. 4-6 Algorytm dzialania procedury destrajania czestotliwosci modulatora.

W pierwszym przyblizeniu wartos¢ poczatkowa napigcia obliczana jest z

W

zaleznosci liniowej: vV, =—"*.F .. Po czasie dt zadanym przez uzytkownika

(pole ,Inteval”) procedura sprawdza czy obroty modulatora sg juz
ustabilizowane (|Fcur(t+dt)-Fcur(t)]<e; e oznacza dopuszczalny uchyb

czgstotliwoscei). Jezeli warunek jest spetniony to sprawdzane jest czy aktualna
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czestotliwosc jest rowna czestotliwosci zadanej. Jezeli tak to procedura sig¢

konczy jezeli nie to ustawiana jest nowa warto$¢ napigcia obliczana z

. r . V = V W
zaleznosci: V,,, =V, +-— e (F_a{, = E.w) .
_ F _-F .

max Cur

4.3. Komorki fotoakustyczne.

Najwazniejszym urzadzeniem stanowiska fotoakustycznego jest komorka
fotoakustyczna. Srednica otworu komory wynosi 10[mm] a grubo$¢ 3[mml.
Jedna strona jest zamknigta szybka szklana natomiast druga jest zamykana
probka. Dodatkowo istnieje mozliwo$¢ zamocowania, z tytu komory, zbiornika

na ciecz. Mikrofon pojemnosciowy umieszczony jest ponizej otworu komory.

Mikrofon i komora potaczone sa kanatlem o srednicy 1[mm]. Ten typ

komorki fotoakustycznej nalezy do tzw. szerokopasmowych.

Rys. 4-7 Komérka fotoakustyczna.

W pomiarach fotoakustycznych a szczegdlnie spektroskopowych
wykorzystuje si¢ rowniez komorki fotoakustyczne rezonansowe. Budowa takiej

komorki przedstawiona jest na rysunku ponize;j.

g

Mikrofon

Rys. 4-8 Budowa komérki fotoakustycznej o wyraznej charakterystyce rezonasowe;j.
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4.4. Kalibracja toru pomiarowego.

Kazdy element toru pomiarowego posiada swoja charakterystyke
amplitudowa 1 fazowa ktorq trzeba uwzgledni¢ przy analizie danych
pomiarowych. W tym celu nalezy wykalibrowa¢ caty tor pomiarowy. Jeden ze
sposobow polega na pomiarze charakterystyk amplitudowych i fazowych
obiektu o znanych parametrach cieplnych. Poréwnanie tych wynikow z
charakterystykami teoretycznymi daje poprawke ktora uwzglednia si¢ w
pomiarach innych obiektow. Jezeli zalozymy ze obiekt jest termicznie gruby
oraz optycznie nieprzezroczysty w zakresie interesujacych nas czestotliwosci to
wyznaczanie krzywe] kalibracyjnej znacznie si¢ uprosci poniewaz iloczyn
amplitudy 1 czgstotliwosci sygnatu fotoakustycznego oraz faza osiagaja staty
poziom w trybie pobudzania probki od przodu.

Jako obiekt ,,termicznie gruby” wykorzystano ptytki aluminiowe o grubosci
3mm. Charakterystyki (Rys. 4-9) pokazujg amplitude i faze modelowego
sygnalu fotoakustycznego. Parametry aluminium przyjete do obliczen byly
nastqpujape:p=2800[kg-m'3]; c=913[J-kg'l-K'I]; k=180[W-m"-K'] Dla tych
parametrow dyfuzyjnos$¢ cieplna wynosi: a—"-7.04-10'5[m2-s"] a czestotliwos¢

charakterystyczna fy=1.2[Hz]. Powyzej czgstotliwosci 10[Hz] iloczyn A-f oraz

faza sa state.
5.0E+00 - : 90.0 {————90— s
4.0E+00 | i T 1000 J
e 3.0E+00 ! } 9, -110.0 | 1.
< o0E+00 N £ § 1200 ;
=t 1.24 1300 L ;
1.0E+00 1243 - —-1.243 |
0.0E+00 ! : | L 1400 .
01 10 100 100.0 1000.0 01 1.0 100 100.0 1000.0

Czestotliwosé [Hz] Czestotliwosé [Hz]

Rys. 4-9 Unormowana charakterystyka iloczynu amplitudy i czestotliwosci oraz faza sygnalu
fotoakustycznego dla obiektu kalibracyjnego o parametrach podanych powyzej.
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Charakterystyki ponizej przedstawiaja amplitude 1 fazg sygnatu

fotoakustycznego zmierzonego dla ptytek aluminiowych o grubosci 3mm.

1.4E-02 —
1.2E-02 | - -
1.0E-02 |-
8.0E-03 |-
Egé:gg | y = 0.0013Ln(x) + 0.0029
2.0E-03 | e
0.0E+00 +——- - T o A0 i sy , _
0 100 200 300 400 0 100 200 300 400

Czestotliwosé [Hz] Czestotliwosé [Hz]

AlmV]

Faza [Deg]

Rys. 4-10 Sygnal fotoakustyczny obiektu kalibracyjnego zmierzony na stanowisku pomiarowym.
Punkty doswiadczalne sygnatlu amplitudowego zostaly interpolowane
roOwnaniem:

S..(f)- £ =0.0013- La(f)+0.0029

a sygnatu fazowego:

S,.(f)=-10.885- Ln(f)—35.564

Poprawke dla amplitudy wyznaczamy w nastgpujacy sposob:

y Al S 1.243
glf)=telln S
S (f)-f 0.0013-Ln(f)+0.0029

a dla fazy:

5. (f)=0(f,)-8,.(f)=-90-S,.(f)+p, =10.885- Ln(f)~54.436

gdzie:

A(fy), Dfy) — teoretyczna amplituda i faza sygnatu dla czestotliwosci dla ktérej obiekt
jest juz termicznie gruby (1)

k- staly wspotczynnik (w tym przypadku rowny 1), pojawiajqcy sie np. przy zmianie
natezenia Zrodia swiatta lub materiatu uzytego jako ciato , termicznie grube”.
Wspolezynnik ten pojawi sie rowniez przy uwzglednianiu poprawki dla
mierzonego obiektu. (lloczyn A(f)f po uwzglednieniu poprawki, w obszarze
termicznie grubym nie da stalej wartosci 1.243).
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@ — Stale przesuniecie fazy sygnatu (w tym przypadku réwne 0). Moze pojawié sie w
momencie zmiany warunkéw pomiaru (poprawka mierzona przy jednym
ustawieniu modulatora mechanicznego a probka przy innym).

Poprawke amplitudowg przemnazamy przez amplitude sygnalu

fotoakustycznego natomiast poprawke fazowg dodajemy do fazy sygnatu

fotoakustycznego.

FY=8,(/) 5. L)k

t
uron

Sy () =8 ()*5,.(N+o,
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5. Procedury analityczne.

Zmierzone dane poddawane sg analizie matematycznej w celu uzyskania
interesujacego nas parametru. W tym celu opracowano procedury analityczne i
programowe do wyznaczania parametrow cieplnych probki oraz wspoétczynnika
absorpcji optycznej probki. Podejscie matematyczne zostalo przedstawione w
rozdziale 2. Arkusze kalkulacyjne przygotowano za pomocg pakietu MathCad
firmy MathSoft, zawierajacego szereg funkcji matematycznych niezbednych w

analizie.

5.1. Wyznaczanie dyfuzyjnosci cieplnej
W celu wyznaczenia dyfuzyjnosci cieplnej badanego materiatu poddawane
sq analizie dane uzyskane w trakcie pomiaréw sygnatu fotoakustycznego w
trybach rejestracji ,Front” i ,Rear”. Przebieg procesu analizy zostat

schematycznie przedstawiony na rysunku ponize;j.

Faza

Dane Amplituda
Pomiarowe
Poprawka
na komore
o NARElH)
Dopasowanie - v
do modelu [ﬁm(smsu(ﬂ)] [Fr"MPL(S;(fL

Wyznaczenie dyfuzyjnosci cieplnej
a=2n-f,-1°

Rys. 5-1 Schemat dzialania programu analitycznego-wyznaczanie dyfuzyjnosci ciepinej.

Procedure wyznaczenia dyfuzyjnosci cieplnej mozna podzieli¢ na cztery etapy:
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a)

d)

Woezytanie danych z pomiaréw w trybach rejestracji ,,Front” i ,Rear”. Pliki
zawierajace amplitude 1 faz¢ sygnatu w funkeji czestotliwosci pobudzenia sa
nastgpnie rozdzielane na dane typu , Amplituda” 1 ,Faza” (Dane: S,(f),

Sar(f)a Spf(f): Spr(f))

Uwzglednienie krzywej kalibracyjnej toru pomiarowego- Wczytywany jest
plik z danymi kalibracyjnymi. Dane sg rozdzielane na zbiory typu

»2Amplituda” 1 ,Faza” 1 dodawane do danych pomiarowych. W efekcie

otrzymujemy poprawione dane: s,df), sa(f), spi(f), sp(£).

Dopasowanie danych do modelu- Dane po uwzglednieniu krzywej
kalibracyjnej toru pomiarowego pobierane sg przez procedury realizujace
dopasowanie ich do modelu matematycznego (fz=MAF(s,(f),1),
f=MAR(s4(D,1), f=MSA(u(f)sa(D), f=MPF(s,(D.1), f=MPR(s(f)1).
fo=MPL(sp((f), sp(f))). Jako wynik otrzymujemy wyznaczone czgstotliwosci

charakterystyczne fj,.

Obliczenie dyfuzyjnosci cieplnej. Z czestotliwosci charakterystycznej f; jest
wyznaczana dyfuzyjno$¢ termiczna materialu na podstawie zaleznosci:

a=2x-f, I’ | fo-czestotliwos¢ charakterystyczna, l-grubos¢ probki.

5.2. Wyznaczanie efuzyjnosci cieplnej.

Okreslenie efuzyjnosci cieplnej materiatu odbywa si¢ na podstawie analizy

amplitudy 1 fazy sygnalu fotoakustycznego w trybie rejestracji ,,Front” przy

zmianie materiatu podtoza. Poza danymi eksperymentalnymi potrzebna jest

jeszcze znajomos¢ dyfuzyjnosci cieplnej i1 grubosci materiatu lub jego

czestotliwos¢ charakterystyczna f, a takze znajomos¢ efuzyjnosci cieplnej

uzytego podtoza e,. W pierwszej fazie dziatania algorytmu nast¢gpuje analiza

wstepna danych pomiarowych, podobnie jak to bylo w przypadku procedury

wyznaczania dyfuzyjnosci cieplnej (patrz rozdziat 5.1), czyli wezytanie danych
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z plikéw, podzial na dane typu ,,Amplituda” i ,Faza” oraz uwzglednienie
krzywej  kalibracyjnej  toru  pomiarowego. Nastgpnie  procedury:
R=MRA(r(f) f) R=MRP(r,(f), fo) wyznaczaja wspotczynnik odbicia R (Rys.
5-2).

Dane Amplituda

Pomiarowe

Poprawka
na komore

Dopasowanie
do modelu

Wyznaczenie efuzyjnoéci ciepinej
1+R

e, =e,
1-R

Rys. 5-2 Schemat dzialania programu analitycznego-wyznaczanie efuzyjnoSci cieplnej.

W ostatnim kroku obliczana jest wartos¢ efuzyjnosci z zaleznosci:e, = e, : +g :

5.3. Obliczenia pozostatych parametrow ciepinych.

Jezeli znana jest gestos¢ materialu ps to po wyznaczeniu dyfuzyjnosci

cieplnej x; i efuzyjnosci cieplnej e obliczana jest takze wartos¢ przewodnosci

; ; e . b s A
cieplnej: x, =e, e, iciepla wlasciwego e=--"* .
o N

Wszystkie wyniki badan umieszczane sa w arkuszu pomiarowym ktorego

przyktad przestawiono w tabeli 5-1.
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Tabela 5-1 Wyniki uzyskane w badaniach.

Parametry katalogowe i inne przyjete do obliczev | ,Faza-Przéd” | ,Faza-Tyt” | ,Amplituda-
prz "
Efuzyjnodt wody: . { W-ls } Gestosc: 2330 2330 2330
. "lm? K [kg}
Al
m
1.55-10° Gruboscé: | [m] | 240-10° 240-10°® 240-10°°
Parametry okreslone z pomiaréw fotoakustycznych
Parametr fy[Hz] 139 139 247
Wspotczynnik R[1/1] 0.76 0.76 0.8
Parametry policzone
2 g 2 0.5 0.5 0.89
Dyfuzyjnosc ciepina: ¢ :[m ] a, =2xf,l
5
Efuzyjnosc ciepina: 1+ R| 11400 11400 13940
[ e =e, -
. W-s * 1-R
{mz -K }
Przewodnos¢ K, =e, -a, 80 80 132
cieplna: x[
m-K |

[ e, 687 687 633
Ciepto wiasciwe: ¢ - G S

kg - K Py =&y

5.4. Wyznaczanie wspofczynnika absorpcji optycznej.

Zalezno$ci matematyczne shluzgce wyznaczaniu absorpcji  optycznej

metodami fotoakustycznymi zostaly opisane w rozdziale 4.

Wspotczynnik absorpcji optyczne] wyznaczamy zaro6wno z pomiarow
amplitudowych jak i fazowych. Widmo amplitudowe sygnalu po uwzglednieniu
charakterystyki widmowej lampy jest normowane do amplitudy nasycenia.
Nastgpnie korzystajac ze wzorow A) i B) (Rys. 5-3) wyznaczamy widmo

wspotczynnika absorpcji.
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Dane Amplituda
Pomiarowe |- Przod | Lampa .
Sw(d) | Lea()

Uwzglednienie
charakterystyki
widmowej lampy

Unormowanie (-~ Sm(ﬁ)
do amplitudy 7= """ »{,1. )
nasycenia e\ vsat )
4 4
il Wyznaczenie wspdfczynnika absorpcji optycznej
A 2 o 2—q? i B i
) fie 1 ¢ +q 2 q | ) ﬁ:l.[m(i.(gaﬂsw)]—l]'-
H (t-q7) , H 180 !

"

Rys. 5-3 Algorytm dziatania procedur sluzacych do wyznaczania wspélczynnika absorpcji optycznej z
pomiaréw widmowych amplitudy i fazy sygnatu fotoakustycznego.

-88-



Metody fotoakustyczne w pomiarach parametrow cieplnych i optycznych materiatow stosowanych w elektronice.

6. Zestawienie uzyskanych wynikow pomiaréw
wilasciwosci ciepinych i optycznych materiatéw
stosowanych w elektronice.

Aby zrealizowaé¢ cel pracy wykonano szereg symulacji teoretycznych i
badan eksperymentalnych na szerokiej gamie materialow stosowanych w
elektronice. Wyniki badan opublikowano w materiatach konferencyjnych i
czasopismach polskich i zagranicznych. Wykonane badania mozna podzieli¢ na
grupe pomiaréw parametrow cieplnych (przyktadowe wyniki przedstawiono w
rozdziale 6.1) oraz na grupe pomiaréw spektroskopowych (przyktadowe wyniki
w rozdziale 6.2). Dla kazdego rodzaju pomiaréw wykonano symulacje
teoretyczne i badania wstepne na materiatach o znanych parametrach cieplnych
i optycznych oraz zbadano nowe rodzaje materiatdw stosowanych w

elektronice.

6.1. Pomiary parametrow cieplinych.

Pod katem wyznaczania parametréw cieplnych przebadano wiele rodzajow
materialow  poczawszy od metali (aluminium, miedz, mosigdz)
[21,22,27,31,36], poprzez materialy potprzewodnikowe
[25,28,29,30,31,36,38,51](r6zne rodzaje krzemu i krysztaly mieszane Si-Ge o
roznej koncentracji frakcji Ge w Si-krysztaty typu Si;.(Gey ) a skonczywszy na
przemystowych klejach przewodzacych [37,39]. W badaniach wykorzystano

rézne tryby pomiarowe (rozdziat 2).

6.1.1. Metody wyznaczania dyfuzyjnosci cieplnej.

W pracach [21,27] zbadano wyznaczanie dyfuzyjnosci cieplnej. Procedury
analityczne zweryfikowano eksperymentalnie. Jako material testowy uzyto
plytki aluminiowe o grubosci 500[um]. Dyfuzyjno$¢ okreslono czterema

metodami na podstawie pomiaru amplitudy i fazy sygnatlu fotoakustycznego w
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trybie pobudzania od przodu i tylu. Dyfuzyjnos¢ cieplng oszacowano na:

" : ) .. ; , . ; . .
d - =067 Podobne wielkosci dyfuzyjnosci cieplnej dla materiatu
C” 5

of =

aluminiowego spotykamy w literaturze [49]. Na wykresach ponizej znajdujq si¢

dane doswiadczalne i dopasowane do nich krzywe teoretyczne.

5a In(I*f) a) ” ¢ [rad] b)
sgitoe g g ___________ ..... ﬁ :
Y - 3

22 10 20 3 40
fQﬂ [S- 1 ﬂ]

Rys. 6-1 Charakterystyki czestotliwo$ciowe amplitudy i fazy sygnalu fotoakustycznego zmierzone w
trybach: a) ,,Amplituda-Tyl”, b) ,,Faza-Tyl”, c) ,,Amplituda-Przéd”, d) ,,Faza-Prz6d” zmierzone dla
plytek Al grubosci I=500[um|.

Dyfuzyjnos¢ cieplng okreslono ze wspodtczynnika kierunkowego prostych z

wykresow amplitudy 1 fazy sygnatu akustycznego w trybie pobudzenia ,0d

tytu”:
: d(In(z, - /) 1 ~Ja ; _
Amplituda: a =- R = = = const. (Wzor 2-61);
e Amplituda: a d(\/ﬂ \/2_70_ i const. (Wzor )
e Faza:g-d@lad) U _Na_ w6262

A7) TG Hr

Gdzie: a-wspolczynnik nachylenia prostej
a-dyfuzyjnosé cieplna
l-grubosc¢ badanego materiatu
fo-czestotiivwos¢ charakterystyczna

W pracach [21,27] pokazano praktyczne wykorzystanie fotoakustycznych

metod wyznaczania dyfuzyjnosci cieplnej opisanych w rozdziatach 2.3.112.3.2
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6.1.2

Modelowe badania metod fotoakustycznych

Prace [31,36] prezentujq modelowe badania metod fotoakustycznych pod
katem wykorzystania ich w okres§laniu wszystkich parametrow cieplnych,
zaro6wno dyfuzyjnosci cieplnej jak i efuzyjnosci cieplnej, przewodnosci cieplnej
i ciepta whasciwego. Do analizy przyjeto trzy typy materialow: Krzem, Miedz,
Mosiadz o znanych parametrach cieplnych. Na te] podstawie obliczono

1
27,

wykreslono charakterystyki czgstotliwosciowe i zbadano zmiang sygnatu

spodziewane wartosci parametru le\/gz 1 R. Dla tych parametrow
a

fotoakustycznego wynikajacego ze zmiany podtoza z powietrznego na wodne.

Tabela 6-1 Podsumowanie wynikéw analizy.

Parametry katalogowe i inne przyjete do obliczen | Krzem Miedz Mosigdz
Efuzyjnost wody: W./s Ge,s;osc: 2330 8900 8600
“I'm* K p{ g}
m}
1.55.10° Grubosé: | [m] | 200-10° 200-10° 200-10°®
o 74 71 329 91
Przewodnosc cieplna: x
m- K
J 858 471 464
Ciepto wiasciwe: ¢
kg - K
o m> K 0.35 0.78 0.22
Dyfuzyjnosc cieplna: o = o, =——
' s Topec
Efuzyjno§¢ cieplna: e =k -p-c 11900 37180 19100
W s
A e
m - K
Parametry policzone
Parametr fy[Hz] y a 139 310 87
* om?
Wspdiczynnik R[1/1] ” e, —e, 0.77 0.92 0.85
B e +e,
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Krzem: fg=139[Hz] R=0 766

phase [deg)

5:0 1(‘)0 ‘I.;)D 200
a) freq [Hz]

Miedz: fp=310{Hz] R=0 921

“120r

g
=
m
~N
]
-135 7 = k 4
0 50 100 150 200
b) freq [Hz]
Mosiadz. fo=87[Hz] R=0.851
00 s :
-105
=
a
R
']
wl
8 120
a
425
130
135 - : - )
50 100 150 200
¢) freq [Hz]

Rys. 6-2 Przyktadowe charakterystyki fazy sygnalu fotoakustycznego w trybie ,faza-przéd” dla
materialow: a) krzem, b) miedz ¢) mosigdz oraz przypadkow gdy podloiem bylo powietrze i woda.

Symulacje teoretyczne pokazaly, ze w zakresie realnych do osiagniecia
przez aparature pomiarowg czgstotliwosci charakterystyki amplitudowe i
fazowe sygnalu fotoakustycznego pozwola na wyznaczenie parametrow
cieplnych materiatéw o podobnych witasciwosciach jak krzem czy miedz i
mosiadz. Analiza teoretyczna zostata zweryfikowana eksperymentalnie w

dalszych pracach.
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6.1.3.  Wyniki pomiaréw parametrow cieplnych

W pracach [25,28,29,30] zweryfikowano opracowane algorytmy
pomiarowe i analityczne pozwalajace wyznaczy¢ dyfuzyjnos¢ cieplna,
efuzyjnos¢ cieplna, przewodno$¢ cieplna i ciepto wiasciwe. Jako materiat
badawczy wykorzystano krzem monokrystaliczny. Przykladowe dane
eksperymentalne z dopasowanymi wynikami teoretycznymi przedstawiono na
wykresach ponizej:

a) b)
phase -100
[deg]

»=0.08

x=0.06 -105

-110
-105 \

116
\R:ﬂ.?

120
&1:0.?5

-125

S e

430 ".\:\

13 <
A30f X - e T i,

-135

-
~
o

phase [dlag]

-126¢

l
~oo0
=i~

f

40— — — = |

0 50 160 1 50 200 o 50 100 150 200
freq [Hz] freq {Hz]

Rys. 6-3 Faza sygnalu fotoakustycznego zmierzona w trybach a) ,,pobudzenie-przéd” i b) ,,pobudzenie-
tyl” dla podloza powietrznego (R=1) i wodnego (R=0.76). ,,*” i ,,+” przedstawiajg punkty doSwiadczalne a
linie ciagle krzywe teoretyczne.

a) b)
3 1
28 \' "
2.6—-——\\ \)F-UE-H- ] f/%
2T e o = 9P 1=
22 ! . p:/vV //’/‘lf ‘._
2 \’P\O\é\k\\ p— UG,P;"- 3 /,/ p=xesal)
18 - R . %
16 \ \’\\ . 05%/'//
14 \\*. 4
12 I~ * 04 b
i
's 10 15 %36 oe5 07 07 08 085 08 085 1

Rys. 6-4 Wyniki otrzymane dia plytek krzemowych: a) pomiar amplitudy, oszacowane x=0.045, b)
oszacowanie R ze stosunku amplitud sygnalu przy pomiarze z uzyciem wody jako podioza do amplitudy
sygnalu gdy podlozem bylo powietrze S(R)/S(R=1)
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W tabeli (Tabela 6-2) przedstawiono wyniki uzyskane w eksperymencie.

Wartosci parametrow cieplnych uzyskanych metodami fotoakustycznymi

poréwnywalne sa z wynikami literaturowymi.

Tabela 6-2 Wyniki uzyskane w badaniach.

Parametry katalogowe i inne przyjete do obliczenn | ,Faza-Przéd” | ,Faza-Tyt” | ,Amplituda-
przod”
Efuzyjnoé wody: , W./s Ges;osc: 2330 2330 2330
el | fa]
m)
1.55-10° Grubo$¢: | [m] | 240-10° 240-10° 240-10°
Parametry okreslone z pomiarow fotoakustycznych
Paramet 1 | 0.06 0.06 0.045
r x| 5] = L)}
Wspétczynnik R[1/1] 0.76 0.76 0.8
Parametry policzone
L "2 1\ | 05 0.5 0.89
Dyfuzyjnosc cieplna: o =| - a. =1
x S 5 x
Efuzyjnosc cieplna: 1+ R| 11400 11400 13940
e W—';S ‘*ew'i—R
Im* K
Przewodnos¢ R =é e | 80 80 132
. W N 5 N
cieplna: x| - ——
m-K |
[ e, 687 687 633
Ciepto wiasciwe:c| — c= :
_.kg * K p 5 ' a\
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6.1.4. Kleje przemystowe EKO Solder AX201

W pracach [37] i [39] przebadano kleje przewodzace typu EKO Solder
AX201 produkcji Amepox Co Ltd £.odz. Dyfuzyjnos¢ cieplng okreslono trzema
metodami: ;,Faza—przéd”, »Faza-tyl” oraz stosunek amplitud ,,Sf/Sr” (Rys.
6-5a,b,c). Wspotczynnik R okreslono z pomiardéw ,.faza-przod” przy uzyciu

wody jako podfoza (Rys. 6-5d).

[—_t

LL——

|
| Gl i : [deg] AW——-
; i 4

X=i1 14 -¥40
-85 R" i
bias =22
| "
‘g -100 180
/ i
2 s a7 LI ;
© . ]
3 ' Mg e |
a 10 BL wf s
| e
-190- -
115 4 | Xt 24 =
ZW[ .
120 L]
| 210 K=y 27
= .
e | PR S IOV S AU VR U YORTIL 230 R S e P e 1y
™ 20 4 B0 B0 100 120 140 160 180 200 10 ) 1 40 50 80 70 80
a) Frea [Hz] b) Frealtal
| ——
e ————— =
G
i
B- Y
T
v
0 G; 5
"] u :
5 & !
“ !
1~
|
2t ‘
e " i : R— 115 4 " " ) !
0 20 40 60 BO 100 120 140 160 180 200 o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
¢) Freq [Hz] d) FreajHz]

Rys. 6-3 Pomiary kleju EKO Solder AX201 (Amepox Co Ltd 1.6dZ) — wyznaczenie dyfuzyjnosci. a)metoda
~faza-przéd” x=0.16[s"?|, b) ,,faza-tyl” x=0.24|s'"], c) stosunek amplitud Sf/Sr x=0.26[s"”] i wspélczynnika
R=0.6 d).

W tabeli 6-3 przedstawiono uzyskane wyniki pomiaréw oraz obliczen.
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Tabela 6-3 Poréwnanie wynikéw pomiaru parametréw cieplnych kleju przewodzicego EKO Solder
AX201 o grubosci 150 pm.

Parametry katalogowe i inne przyjete do obliczen | ,Faza-Przod” | ,Faza-Tyt" | ,S¢/S.”
Efuzyjnosé w ody: _WL; GQSJ:OSC: 3600 3600 3600
" mz ‘K p[ _fg}
3
m
1.55.10° Gruboé¢ 150-10° 150-10° 150-10°
obiektow:| [m]
Parametry okreslone z pomiaréw fotoakustycznych
[q 11016 0.24 0.26
Parametr xl ‘.S] ¥ (2 . f.}) 5
Wspétczynnik R[1/1] 0.6 0.6 0.6
Parametry policzone
- o 12 | 0.028 0.012 0.89
Dyfuzyjnosc cieplna: o =| — Q. =7 ( ]
s o X
Efuzyjnos¢ cieplna: 1+ R| 61960 61960 61960
[wis € =€ 1Tp
Im? K
Przewodnos¢ x. =e. -a. | 103 6.8 6.3
. |: W :l § : T
cieplna: x| —
m-K _
J e, 1036 1554 1683
Ciepto whasciwe: ¢| - c=————
ke K p, -,

Ponizej przedstawiono poréwnanie przewodnosci cieplnej innych lutowi z
badanym klejem EKO Solder i typowg wartoscia przewodnosci cieplnej
krzemu. Badania wykazaly kilkukrotnie mniejsza wartos¢ przewodnosci

cieplnej kleju w poréwnaniu z innymi lutowiami.
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Tabela 6-4 Przewodnosci cieplne réznych cyn lutowniczych, krzemu i kleju przewodzgcego EKO Solder
AX 201 z Ag jako wypelniaczem.

Lutowia Przewodnos¢
cieplna [W-m. K™

Sn63Pb37 50.9
Sn91Bi7.2Ag1.8 39.9

Sn97Ag1.8Cu0.85b0.4 61

Sn91Zn9 85.5

Sn91Zn8Bil 72.7

Sn91Cu9 66.7

Sn97Cu28Bil 74.5

Silicon 100

EKO Solder AX 201 Ag 7.7

filling
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6.1.5. Materiaty krzemowe roznych typow.

W pracy [38] przedstawiono wyniki pomiaréw parametrow cieplnych
materiatléw krzemowych wykonanych réznymi technologiami (monokrysztaty
oraz polikryézta%y: kolumnowe 1 ciggnione). Dyfuzyjnos¢ cieplng okreslono z
pomiarow metodami ,,Phase-Lag” (Rys. 6-6) 1 ,,Stosunek amplitud S{/Sr” a
efuzyjnos¢ cieplna z pomiaréw ,,Faza-Przoéd” (Rys. 6-7) przy wykorzystaniu

wody jako podtoza.

Monokrysztaty:
[=240um x=0.066 [s'?];

Phase-Lag [deg]
a2 2 &

2
[

100 200 300 400

Frequency [Hz]
Polikrysztaly kolumnowe: Rl =
[=350um x=0.084 [s'?] % -
3]
= 50
2
w
=
(=)
100 200 300 400
Frequency [Hz]
Polikrysztaly ciagnione: -
ry y ciagni %ﬂ 100
1=400um x=0.087 [s"?] o
]
5 5(
«
=
a

100 200 300 400
Frequency [Hz]

Rys. 6-6 Wyniki eksperymentalne- metoda ,,Phase Lag”.

98-



Metod'y fotoakustyczne w pomiarach parametrow ciepinych i optycznych materiatow stosowanych w elektronice.

Monokrysztaty: _
oh
[=240um, R=0.72; B 100}t e
2 ‘
R i || o O
100 200 300 400
Frequency [Hz]
Polikrysztaty typu ‘columnar®:
) g R e
Q) -
[=350um, R=0.65: = 162
£-206 .
100 200 300 400
Frequency [Hz]
Polikrysztaty typu ‘ribbon‘: -
1=400um, R=0.75; 2 -100 -
& -120¥, - L
A

100 200 300 400
Frequency [Hz]

Rys. 6-7 Wyniki eksperymentalne-metoda ,,Faza-front”, wyznaczanie wspélezynnika R.
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Podsumowanie uzyskanych wynikow przedstawiono w tabeli (Tabela 6-5).

Tabela 6-5 Podsumowanie uzyskanych wynikéw pomiarowych.

Parametry katalogowe i inne przyjete do obliczert | Monokrysztaty | Polikrysztaty | Polikrysztaty
typu typu ‘ribbon’
‘columnar”
Efuzyjnosé wody: , wls Ge,sfoéc: 2330 2330 2300
allLE
m
1.55.10° Grubosé: [m] | 240-10° 350-10°° 400-10°
Parametry okreslone z pomiarow fotoakustycznych
_1 | 0.066 0.084 0.087
Parametr xl_ sl o (2 . fo) 5
Wspotczynnik R[1/1] 0.72 0.65 0.75
Parametry policzone
2 21041 0.54 0.66
Dyfuzyjno&¢ cieplna: o ={’f’_J 5 i ( f]
. 4 ) .
Efuzyjnosc cieplna: 1+ R| 9516 7300 1084
e, =e, +——
' J:‘I/ I'II. S___ . 1 s R
S{mz : K}
Przewodnos¢  =e -.Ja |61 54 88
cieplna: xj —
m-K |
i e 633 424 571
Ciepto wiasciwe: c| —— C=-———p==
‘kg * K p 5 : ‘.'Iav
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6.1.6. Badanie wtasciwosci cieplnych krysztatow mieszanych Si-Ge.

W celu okreslania parametréw cieplnych materialdw mieszanych typu
Si;..Ge” zastosowano metody opisane w rozdziale 2. Z tych pomiarow
okreslono dyfuzyjnos¢ cieplng, efuzyjnos¢ cieplng oraz przewodnos¢ cieplna.
Ponadto okreslono dyfuzyjnos¢ cieplng materialdéw ze zmienng koncentracjg

germanu wzdhuz jednej z osi.

W celu wyznaczenia dyfuzyjnosci cieplnej materiatéw zmierzono ich
charakterystyki czestotliwosciowe sygnatu fotoakustycznego w trybie rejestracji
,od przodu” i ,,0d tytu”. Jako przykiad podano nizej wyniki badan materiatow
GegsSiys (85% Ge oraz 15% Si) 1 GeysSiz (97% Ge i 3%Si). Okreslone
dyfuzyjnosci cieplne wynosza o=0.074 [cmzs'1] dla probki GegsSiys oraz
a=0.1 [cm?s™] dla probki Geg;Si;. Dyfuzyjnos¢ cieplng wyznaczono ze
stosunku amplitud ,,przéd-tyt” oraz réznicy faz- ,phase—lag”. Przykladowe
charakterystyki dla GegsSi;s przedstawiono na rysunku (Rys. 6-8). Dla
porownania przedstawiono na wykresach charakterystyki teoretyczne stosunku

amplitud i roznicy faz obliczone dla probki Germanu (linie ciggle).

Efuzyjnos¢  cieplng  okreslono na  podstawie  charakterystyk
czestotliwosciowych stosunku amplitud sygnatu fotoakustycznego mierzonych
na podlozu powietrznym i wodnym. Okreslone wspotczynniki odbicia fali
termicznej wynoszg R=0.60 dla materialéw GegsSi s oraz R=0.53 dla Gey;Si; .
Przyktadowe charakterystyki przedstawiono (Rys. 6-9). Dla poréwnania
przedstawiono na wykresach charakterystyki stosunku amplitud i réznicy faz

obliczone dla germanu.

¥ Krysztaly wyhodowane byly w Instytucie Hodowli Krysztalé w w Berlinie przez Dr N.Abrasimowa.
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GegsSiys GegsSiys

4:1‘ T =7 T G 3 2507 T
’"éf' m: W ]
3 - - = I_'m. '
10 - mo/
|
e — :

=l e | l =
1] 13 2 25 30 35 10 15 2 25 kL 33

Phase Lag [deg}

Amplitude Ratio
=

i | P L ErH RS IS L

Frequency [He| b) Frequency {Hz]

a)

Rys. 6-8 Charakterystyki czgstotliwo§ciowe stosunku amplitud (a) i réznicy faz (b) sygnaléw
fotoakustycznych w trybie rejestracji ,przéd” i ,,tyl”. Linie przerywana przedstawia krzywg dopasowama
do danych dosSwiadczalnych (krzyzyki). Wyznaczona dyfuzyjnos$¢ cieplna wyniosla a=0 0‘?4 Icm s l
Linia ciggla przedstawia krzywg obliczong dla germanu o dyfuzyjnosci cieplnej a=0. 3[cm s ]

GegsSiys

et TR r

Germanium R=0 8]

|
ilij'i— -
I: R=0.67

e
=
©
! ) e
g 0-81 Re0.60 x> e/
5 | R=053
07 1
[17Y P (R N R
it} 25 0 a5 40

Frequency [Hz]

Rys. 6-9 Charakterystyki czgstotliwo$ciowe stosunku amplitud sygnalu fotoakustycznego przy zmianie
podloza z powietrza na wodg. Krzyiyki przedstawiaja dane doSwiadczalne, linie ciggle: przebieg sygnalu
w przypadku gdyby materialem badanym byl german (R=0.81) oraz dla wyznaczonego R réwnego 0.60.
Linie przerywane okreSlajg warto$é minimalng i maksymalnga oszacowania R (0.53+0.67).

Wyniki obliczonych parametrow cieplnych przedstawiono w tabeli ponizej.
Dla poréwnania zamieszczono takze literaturowe parametry cieplne krzemu i
germanu.

Tabela 6-6 Literaturowe i otrzymane do$wiadczalnie wyniki pomiaréw prébek Si; ,Ge,

Dyfuzyjnos¢ cieplna | Efuzyjnosé ciepina | Przewodnosé ciepina
cm’s’! W K'm s/ W mK?
German 0.351 1.01E+04 6.00E+01
Krzem 0.902 1.56E+04 1.48E+02
GegsSiis 0.074 6.36E+03 1.73E+01
GegySis 0.1 5.17E+403 1.63E+01
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Celem tych badan byto okreslenic przestrzennych zmian parametrow
cieplnych w materialach o zmiennej koncentracji domieszek. Dla badanych
obiektow zmierzono charakterystyki czestotliwosciowe ,,punkt po punkcie”,
wzdluz gradientu koncentracji domieszek. Ponizej przedstawiono wyniki
otrzymane dla krysztaléw mieszanych w ktérych zawartos¢ germanu zmieniata

sie od 4.5% do 7%.

0.34

0.12

OI_L

a [em?/sec]

|
0.08

0.06 ' - b et —-
45 5 55 6 65

Koncentracja Ge [%]

Rys. 6-10 Dyfuzyjnos¢ cieplna w funkeji koncentracji Ge w prébee Si; (Ge,

Parametry cieplne krysztalow mieszanych znacznie roznigq si¢ od
parametrow cieplnych poszczegolnych pierwiastkow sktadowych. Jak pokazaty
badania krysztaly mieszane maja ogolnie gorsze parametry cieplne. Wielkos¢
koncentracji wptywa takze na wielkos¢ parametréw cieplnych. Wzrost
koncentracji pogarsza dyfuzyjno$¢ cieplng co zostalo zaobserwowane w
badaniach i powinno by¢ brane pod uwage przy konstruowaniu przyrzadéw

zbudowanych na bazie materialow Ge,Si, .
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6.2. Pomiary spektroskopowe-fotoakustyczne.

6.2.1.  Widmo wspodtczynnika absorpcji CdTe.

W pracach [52, 53] zbadano widmo wspétczynnika absorpcji B serii probek
wykonanych z CdTe o grubosci 0.19mm. W celu okreslenia dyfuzyjnosci
cieplnej zastosowano metode¢ ,,Stosunku amplitud Sf/Sr”. Oszacowana w ten

sposob dyfuzyjnosé cieplna CdTe wynosi 0=0.065 [cm*s™'].

120 )(

100 -
8 X
e 8 7
o 60 s
3 e
rx 40 EX

20 x]

. X

0 5 10 15 20

Frequency [Hz]
Rys. 6-13 Sygnal Sf/Sr- okreslenie dyfuzyjnosci CdTe. "x”-punkty do$wiadczalne, linia ciggla-
dopasowanie teoretyczne .:Jr.={}.{36|5|l;:m2 -s"l.
Przeanalizowano sygnat fotoakustyczny dla ditugosci fal $wiatla
wzbudzajacego od 500-900nm. Dla diugosci fal ponizej 800nm stwierdzono

efekt nasycenia dlatego tez powtornie zmierzono obiekt w zakresie 800-900nm

z krokiem 10nm. Wyniki pomiarow prezentujg wykresy (Rys. 6-14a 1 b).

0.03
—J
0.025
‘*’4\ —e— 15 [Hz]
g 002 \ —— 20 [Hz)
= S
Z 0015 ;z ‘:zz]
£ o0t e, [
g \| N —%—120 [Hz]
0.005 i N
‘ >w3§;ﬁ=j=£§%-a
0

800 810 820 830 B840 850 860 870 880 890 900
Dtugosc¢ fali [nm]

a)
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170
/:k-—)k—ak-—,(
160
/" —e—15
150
2 140 ] % — —30
= 2 e 1
§ 130- > T , 1 |——¢0
* 120 —_— ™ T
o W_N
100 }

800 810 820 830 840 850 860 870 880 890 900
Dtugosc fali [nm]
b)

Rys. 6-14Amplituda i faza sygnalu fotoakustycznego dla prébki CdTe w funkeji dlugosei fali $wiatla A dla
czgstotliwodci modulacji: 15, 20, 30, 60, 120 Hz.

Charakterystyki widmowe amplitudy i fazy sygnatu fotoakustycznego
postuzyly do wyznaczenia widma wspotczynnika absorpcji optycznej préobki

CdTe dla roznych dlugosci fali swiatta wzbudzajacego -B(A).

Dopasowanie widma wspdétczynnika absorpcji optycznej z charakterystyk
amplitudowych i fazowych przedstawione jest ponizej. Linia ciagla reprezentuje

zaleznos¢ teoretyczna o nastg¢pujacej postaci:

124125

A

B(A)=22-107 ( -1.495)"

gdzie
Eg=1.495 [eV] - przerwa energetyczna CdTe w temperaturze pokojowej
wspblezynnik: Ag=2.2*10[em™eV'?]

A - dlugos¢ fali wyrazona w nanometrach.
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400

200

800 810 820 830 840

Wspdiczynnik absorpcj optycznej Blem’]

S O Amplituda
milens Tgim Dtugos¢ fali [nm]
Teoria

Rys. 6-13 Widmo wspélezynnika absorpcji optycznej CdTe w temperaturze pokojowe;j.

Na wykresie ponizej, jako przyklad, przedstawiono uzyskane widmo
wspotczynnika absorpcji w zakresie ponizej przerwy energetycznej E, tzn. w

zakresie ,,ogona Urbacha”. Parametry dopasowania zaleznosci teoretycznej:

p(rv)= B, exp[{—;; (hv -.--Eg-_)] (wzor 3-2) do punktow doswiadczalnych wynosza:

L=100cm™, 5=1.

)
2

100 D

Wspdlczynnik absorpcji optycznej Blem’]

800 820 840 860 880 900

Dtugosc¢ fali [nm]

Rys. 6-14 Ogon Urbacha-wyznaczone parametry dopasowania wynoszg:3,~80cm”’, ;=1.”0”-punkty
dos$wiadczalne.
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6.2.2. Widmo wspofczynnika absorpcji krzemu domieszkowanego typu
nitypu p.
W pracy [42] przedstawiono rezultaty  pomiarow widma sygnatu
fotoakustycznego dla krzemu domieszkowanego borem(B) i fosforem(P).
Przyktadowe widmo fotoakustyczne dla Si:P przedstawiono na rysunku ponizej

(Rys. 6-15).

Photoacoustic signal

Energy [eV]

Rys. 6-15 Widmo sygnalu fotoakustycznego dla krzemu domieszkowanego fosforem Si:P (,,+”). Linia
ciggla przedstawia teoretyczne widmo sygnalu fotoakustycznego dla krzemu niedomieszkowanego. ,,[1”-
réinica widm mig¢dzy krzemem domieszkowanym i niedomieszkowanym.

Dla poréwnania przedstawiono unormowang charakterystyke widma sygnatu
fotoakustycznego policzonego z widma wspélczynnika absorpcji typowego
materiatu krzemowego niedomieszkowanego. Badania pokazaly ze mozliwa jest
obserwacja zmian wspolczynnika absorpcji za pomoca badania charakterystyk
widmowych sygnatu  fotoakustycznego poprzez rejestracje  sygnatu
fotoakustycznego w funkcji energii fotonéw wzbudzajacych. Domieszki typu
fosfor a wigc typu donorowego w Si maja glebokos¢ okoto 40[meV]. Wartos¢ ta
jak to pokazano w pracy [42] jest mozliwa do detekcji za pomoca techniki

fotoakustycznej
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6.2.3. Spektroskopowe pomiary krysztatow mieszanych
Zn.xyMg,Be,Se i Zn4.Be,Se.

) widma

W pracach [52] i [53] przedstawiono wyniki obliczen®
wspotczynnika absorpcji optycznej B(hv) i przerwy energetycznej E, krysztalow
mieszanych Zn;.,MgBe,Se i Zn,Be,Se. Krysztaly Zn,, Mg Be,Se badane
byty przy jednym skladzie (w przypadku pracy [52] x=0.14 y=0.06) a rdznej
technologii obrdbki natomiast krysztalty Zn,..Be,Se badane byly przy roznej
koncentracji domieszek berylu. Przykladowe, uzyskane wyniki przedstawiono
ponizej w formie wykresow i tabel.

Badania przeprowadzono na serii probek krysztaléw mieszanych Zn, Be,Se dla
x w zakresie 0,04 do 0.26. Przyktadowe widmo absorpcji badanych krysztatow
przedstawiono na rysunku 6-17 (w tym przypadku dla x=0.04). Z dopasowania
krzywej teoretycznej do danych doswiadczalnych okreslono wartos¢ przeerwy
energetycznej Eg w temperaturze pokojowej réwnag 2.75[eV] oraz wartos¢

12

wspoltczynnika normalizujacego wartos¢ absorpeji A=800 [cm™'eV™"?] (patrz

tabela 6-7).

Absorption coeff. [em-1]

1 | SR 2k =SSN P S|
16 8 3 32 34 i6

Energy [eV]

Rys. 6-16 ZaleZzno$¢ wspolczynnika absorpcji optycznej wyznaczona z pomiaréw przy czestotliwosci
modulacji 21[Hz]. Linia ciggla przedstawia teoretyczng zalezno$¢ wspoélczynnika absorpcji.

Y Krysztaty Zn . Mg,BeSe i Zn; . Be,Se zostaly wyhodowane i zmierzone w Zakladzie Fizyki Polprzewodnikow
Uniwersytetu Toruviskiego przez zespol prof. dr hab. H. Meczynskiej.
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Roznica wspoétczynnikéw absorpcji obserwowana w eksperymencie ponizej
wartosci przerwy energetycznej Eg zostala zinterpretowana jako tzw. ,,ogon
Urbacha” wystepujacy w probkach materiatow polprzewodnikowych w
temperaturach pokojowych 1 jest interpretowana jako wynik termicznego

poszerzenia pasma absorpcji.

Wyniki eksperymentalne wspotczynnika absorpcji oraz dopasowanie
teoretyczne danych doswiadczalnych w obszarze energii fotonéw fali

wzbudzajacej ponizej przerwy energetyczne] Eg przedstawiono na rysunku

ponizej.

A
=

Absorption coeff. [em-1]

| [}
SEIRREIEENLLEARL
.

25 255 26 2.65 27 2.75
Energy [eV]

Rys. 6-17 Zaleinos¢ wspélczynnika absorpcji w regionie ponizej przerwy energetycznej Eg. Punkty
reprezentuja dane do$wiadczalne natomiast linia ciagla przedstawia krzywa teoretyczng. Dla obszaru
“ogonu Urbacha” wyznaczono nastepujace parametry: £5,~100cm™, j=1.

Wartos¢ parametru dopasowania y=1 wskazuje na typowo termiczny charakter
poszerzenia (wzor 3-2). Zebrane wyniki badan wykonane na serii probek w

zakresie x od 0.04 do 0.26 przedstawiono w tabeli 6-7.

Tabela 6-7 Przerwa energetyczna Eg i parametry wyznaczone dla ,,ogonu Urbacha” przy réinych
koncentracjach berylu.

Zn,..Be,Se
Koncentracja berylu: x 0.04 0.09 0.21 0.26
EjleV] 2.75 2.89 3.04 3.06
Ag [cmleV ] 800 1200 1800 3700
Bolcm™] 100 100 100 180
v [1] 1 0.75 0.45 0.42
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Ponizej przedstawiono zaleznos$¢ przerwy energetycznej od koncentracji berylu.

EgleV]

(0 ol 02 03

Rys. 6-18 Wyznaczona zalezno$¢ przerwy energetycznej od koncentracji berylu (x).

Wykres 6-18 wykazuje ze w miar¢ wzrostu koncentracji berylu wzrasta wartosé

przerwy energetycznej Eg.

Celem badan przeprowadzonych na krysztatach mieszanych Zn,.. Mg Be,Se
bylo okreslenie w jakim stopniu obrdbka technologiczna probek wplywa na
wartoéci  parametrdw  optycznych otrzymywanych drogg pomiaréw
fotoakustycznych. Problem wynika z faktu iz sygnat ktdry jest rejestrowany w
komorze fotoakustycznej pochodzi jedynie z warstw przypowierzchniowych
probek o glebokosci w przyblizeniu réwnych dlugosci drogi dyfuzji ciepta p(f).
Fakt ten powoduje iz stan powierzchni probek odgrywa istotng rol¢ w procesie
okreslania parametrow optycznych. W przypadku metod transmisyjnych sygnat
jest proporcjonalny do sredniej wartosci absorpcji w calej grubosci probki.
Przyktadowe rezultaty obliczen wspolczynnika absorpcji w funkcji energii
fotonow swiatta wzbudzajacego dla materialu Zn;.,Mg,Be,Se: x=0.14, y=0.06
przedstawiajg rysunki 6-19a,b,c.
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Rys. 6-19 Widmo wspélczynnika absorpcji B z obszarem ,,ogonu Urbacha” wyznaczone dla trzech typow
materialéw: a) bezposSrednio po hodowli, b) po wygrzewaniu i ¢) po wygrzewaniu i polerowaniu.

-111-



Metody fotoakustyczne w pomiarach parametrow cieplnych i optycznych materiatow stosowanych w elektronice.

Wartosci  parametrow optycznych uzyskanych w wyniku pomiarow

przedstawiono w tabeli ponizej.

Tabela 6-8 Przerwa energetyczna Eg i parametry wyznaczone dla regionu Urbacha. Koncentacje
wynosily: x=0.14 a y=0.06.

Znyxy Mgy Bex Se Po hodowli Po wygrzewaniu | Po wygrzewaniu i
polerowaniu

EqleV] 2.89 2.74 2.9

Ao [cmteVv?] 2400 1000 1700

Bolcm™] 150 90 160

y [1/1] 1 1 0.6

Z analizy otrzymanych rezultatow wynika ze istnieje silny wptyw obrébki

technologicznej na wartosci parametréw optycznych.
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7. Whnioski koncowe

Celem pracy bylo opracowanie metod fotoakustycznych, w tym
algorytmow analitycznych i procedur doswiadczalnych pozwalajacych
wyznaczad -parametry cieplne (dyfuzyjnos¢ cieplng, efuzyjnos¢ -cieplna,
przewodnos¢ cieplng i ciepto wilasciwe) i optyczne (wspoétczynnik absorpcji
optycznej) materialdow stosowanych w elektronice z analizy charakterystyk
czestotliwosciowych i widmowych sygnalu fotoakustycznego w réznych
trybach pomiarowych. Zdaniem autora cel zostat osiggnigty gdyz zrealizowano

zadania jakie byty niezbgdne do jego osiggni¢cia a mianowicie:

1. Przeanalizowano modele matematyczne opisujace zjawisko fotoakustyczne
pod katem mozliwosci wyznaczania parametréw cieplnych i optycznych
materialow stosowanych w elektronice. W przypadku metod stuzacych
wyznaczaniu parametréw cieplnych przeanalizowano rézne konfiguracje
pomiarowe. Okreslono warunki dla ktérych istnieje mozliwos¢ linearyzacji

charakterystyk czgstotliwosciowych sygnatu fotoakustycznego.
2. Na bazie przyjetych modeli opracowano procedury pomiarowe i analityczne.

3. Zaprojektowano i zbudowano w peini skomputeryzowane stanowisko, z
oryginalnym i napisanym do tego celu oprogramowaniem sterujgco-
pomiarowym, pozwalajace wykonywa¢ pomiary fotoakustyczne i

spektroskopowe.

4. Potwierdzono, na podstawie badan materialdw o znanych z literatury
parametrach cieplnych 1 optycznych, wiarygodnos¢ opracowanych
algorytmow pomiarowych i procedur analitycznych.

Rezultaty badan materialow testowych potwierdzily stusznos¢ przyjetych

procedur pomiarowych i analitycznych. Otrzymane wyniki parametrow

cieplnych i optycznych nie odbiegaly o znanych z literatury lecz bytly
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wyznaczone za pomocg nowych opracowanych przez autora metod

fotoakustycznych.

Po stwierdzeniu wiarygodnosci i skutecznosci opracowanych algorytmow
przebadano i wyznaczono parametry cieplne i optyczne szerokiej gamy nowych
materialdéw stosowanych w elektronice. Nalezaly do nich materiaty krzemowe
wykonane nowymi technologiami,  krysztalty mieszane Si-Ge o rdznej
koncentracji germanu (krysztaly typu Si;..Ge,- materialy wyhodowane w
Instytucie Hodowli Krysztaldéw w Berlinie przez dr N.Abrasimowa) oraz
bezotowiowe kleje przewodzace stosowane w nowych technologiach montazu
elementow elektronicznych (EKO Solder AX201-Amepox Co Ltd Lodz). W
przypadku pomiardw spektroskopowych przeanalizowano charakterystyki i
wyznaczono widmo wspotczynnika absorpcji grupy krysztaléw mieszanych
typu Zn,.,Mg,Be,Se i Zn,..Be,Se o réznej koncentracji magnezu i berylu oraz
réznej technologii obrobki (wyhodowane w Zaktadzie Fizyki Pétprzewodnikow

Uniwersytetu Torunskiego przez zesp6t prof. dr hab. H. Meczynskiej).

Do najwazniejszych, oryginalnych przyczynkéw naukowych autor zalicza
opracowanie procedur eksperymentalnych i analityeznych pozwalajacych
wyznacza¢ parametry cieplne i optyczne materialéw stosowanych w elektronice
z pomiarow charakterystyk czgstotliwo$ciowych amplitudy i fazy sygnatu
fotoakustycznego oraz weryfikacje praktyczna opracowanych algorytmow
polegajaca na wyznaczeniu parametrow cieplnych i optycznych szerokiej gamy

nowych materialow elektronicznych.

Przeprowadzone badania potwierdzaja tezg¢ ze technika fotoakustyczna jest
doskonalym narzedziem pozwalajacym wyznaczaé parametry ciepline
(dyfuzyjnos¢ cieplna, efuzyjnos¢ cieplna, przewodnos¢ cieplna i ciepto
wilasciwe) 1 optyczne (wspdiczynnik absorpcji optycznej) zar6wno typowych

jak i nowych materiatow elektronicznych.
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9. Dodatki

9.1. Parametry ciepine niektérych materiatow.

Materiat Gestosc Cieplo Przewodnos¢ | Dyfuzyjno$¢ | Efuzyjno$é |[Czestotliwo$é charakterystyczna dla
wiasciwe Cieplna Cieplna Cieplna grubosci l[cm]
kgm® | Jkg'kT | wmTkT | em¥s  [wsZmZk| 001 10,10] 0,50 l 1,00

Gazy
Powietrze ‘ 1,19[ 1008,00 0,03 0,22 5.57| 2175,53] 21 .77| o,a?l 0,22

Ciecze
Aceton 785 2152 0,18 0,00107 551 1.70( 0.068/0.0170| 0.0007
Amoniak 602 2082 0,48 0,00381 778 6.06{0.242/0.0606] 0.0024
Rie¢ 13530 139 8,32 0,04410 3962 70.19{2.808/0.7019| 0.0281
Woda 987 4175 0,61 0,00146 1589 2.32{0.093{0.0232| 0.0008}

Ciala Stale - pierwiastki

Arsen 5780 328 50 0,26 9740 420(16.78f 4.20 0.17
Gal 5900 372 35 0,16 8775 253|110.13| 2.53 0.10
German 5323 320 60 0,35 10123 559122.37| 5.59 0.22
Glin 2700 902 237 0,97 24031 9726{97,26| 3,89 0,97
Kadm 8650 231 96,6 0,48 13896 769{30.78| 7.69 0.31
Krzem 2328 705 148 0,90 15585/ 1436|57.44] 14.36 0.57
MiedZ 8950 384 401 1,16 37152 1855|74.20 18.55 0.74
Platyna 21410 132 71 0,25 14268 401/16.04] 4.01 0.16
Srebro 10480 235 429, 1,74 32520 2771{110.8f 27.71 1.1
Zioto 19280 129 317 1,27 28089 2028|81.12| 20.28 0.81
Zelazo 7870 449 80,3 0,23 16846 362|14.47| 3.62 0.14

Ciata Stale - inne
Bakelit 1270 1590 0.23 0.0012 686 1.84/0.073{ 0.018) 0.00073
Braz 95Cu 5Al 7800 420 82.60 0.25 16450 401.49(16.06] 4.01 0.16
Diament 3510 510 2320 12.97 64419 20653| 826|206.53 8.26
Duraluminium 2800 913 180 0.70 21451 1121 451 11.21 0.45
Grafit 1685 710 0.081 0.000877 311 1.08| 0.04f 0.01] 0.00043
Guma 970 1590 0.150 0.000973 481 1.65{ 0.06] 0.02} 0.00062
Papier 1300 1500 0.210 0.001077 640 1.71] 0.07| 0.02{ 0.00069
Pleksi 1190 1380 0.19 0.001175 563 1.87] 0.07| 0.02| 0.00075
S6l kuchenna 2170 864 6.50 0.0347 3491 55.21f 2.21] 0.55 0.02
Stal 7800 450 80 0.2279 16757 362.93]{14.52| 3.63 0.15
Styropian 16 1200 0.04 0.0208 28 33.17] 1.33] 0.33 0.01
Szkio 2500 700 1.10 0.0083 1387 10.01| 0.40] 0.10{ 0.00400
Tekstolit 1350 1500 0.34 0.0017 830 267 0.11/ 0.03| 0.00107
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9.2. Wydruk fragmentu programu sterujgco-pomiarowego

(panel modulatora).

#include <utility.h>
#include "mod.h"
#include "mod fp.h"
#include <ansi_c.h>
#include <userint.h>
int MOD_enable;

int MOD_status;

int wval;

double MOD_vmax=10.00;
double MOD vnew=10.00;
double MOD fmax=10;
double MOD fmin=10;
int MOD_channel=1;

void MOD_Stop(int panel);

int CVICALLBACK MOD_SetFreq (int panel, int control, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
int MOD_enable;
double Fnew, Fcur,Vcur, Fmax;
switch (event) ({
case EVENT_COMMIT:
//po wybraniu nowej czestotliwosci:
//uaktywnij STOP,PAUSE i ustaw FREQ na INDICATOR
GetCtrlval (panel, MOD_POWERLED, éMOD_enable) ;
if (MOD_enable==1) {
SetCtrlAttribute (panel,MOD_PAUSEBUTTON,ATTR_DIMMED, !MOD_enable);
SetCtrlAttribute (panel,MOD STOPBUTTON,ATTR DIMMED, !MOD enable);
SetCtrlAttribute (panel,MOD FREQSLIDE,ATTR DIMMED, !MOD enable);
SetCtrlAttribute (panel,MOD_FREQSLIDE,ATTR CTRL_MODE,VAL_INDICATOR);
//ukryj calibrate
SetCtrlAttribute (panel,MOD_CALIBRATE,ATTR_DIMMED,MOD_enable);
SetCtrlAttribute (panel,MOD STARTBUTTON,ATTR_DIMMED,MOD_enable);
//wez Fnew i Fmax z panelu
GetCtrlVal (panel, MOD_FREQSLIDE, &Fnew);
GetCtrlAttribute (panel,MOD_ FREQSLIDE,ATTR_MAX VALUE, &§Fmax);
//zapamietaj Fnew w NEWFREQ
SetCtrlval (panel, MOD NEWFREQ, Fnew);
// Policz nowe napiecie i ustaw na lockinie i wyswietl na panelu
MOD_vnew=Fnew*MOD_vmax/Fmax;
//1if (MOD_vnew>MOD_vmax)MOD_vnew=MOD_vmax;
MC500_SetDAC (MOD_channel, MOD_vnew) ;
SetCtrlvVal (panel, MOD_NEWV,MOD vnew);
//uruchom timer
MOD_status=MOD_STEP:
SetCtrlval (panel,MOD_IND,MOD_status);
SetCtrlAttribute (panel,MOD_TIMER1,ATTR_ENABLED, 1);
}
break;
1

return 0;

int CVICALLBACK MOD_SetStatus (int panel, int control, int event,
vold *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
int run;
switch (event) {
case EVENT_ COMMIT:
if (control==MOD_STOPBUTTON) MOD_Stop(panel);
else {GetCtrlval (panel,control, &run);
SetCtrilAttribute {panel,MOD_TIMER],ATTR_ENABLED, !run);
}
break;
}
return 0;

int CVICALLBACK MOD SetTStep (int panel, int control, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
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{
double interval;
switch (event) ({
case EVENT COMMIT:
Gé%ctrl?al(panel,ccntrcl,&interval);
SetCtrlAttribute (panel, MOD_TIMERI ,ATTR_INTERVAL, interval);
break;
}
return 0;
}

int CVICALLBACK MOD Timer (int panel, int contrel, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
double Fcur, Fset,Fnew, Fmax,eps;
switch (event) {
case EVENT_TIMER TICK:
eps=0.5;
MC500 GetFrequency(&Fcur),
GetCtr1Val{panel MOD_FREQSLIDE, &Fset);
if (abs{Fcur-Fset)<eps){
switch (MOD_status)
case MOD_STEP: GetCtrlVal (panel,MOD NEWFREQ, &Fnew);
if (abs{Fnew-Fcur)<eps)
MOD_Stop(panel);
else{
GetCtrlAttribute
(panel,MOD FREQSLIDE,ATTR MAX_ VALUE, &Fmax);

MOD_vnew=MOD_vnew+ (MOD_vmax-MOD_vnew) * (Fnew-Fset) / (Fmax-Fset);
SetCtrlval (panel,MOD_NEWV,MOD_vnew);

MC500_SetDAC (MOD_channel,MOD_vnew) ;
}
break;
case MOD CAL: Setctrlnttrlbute
(panel,MOD_FREQSLIDE, ATTR _MAX_ VALUE, Fset):
MOD Stop(panel);
break;
}
}
SetCtrlVal (panel, MOD FREQSLIDE, Fcur);
SetCtrlVal (panel,MOD_IND,MOD_status);
break;
}
return 0;
}

int CVICALLBACK MOD_SetChan (int panel, int control, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
switch (event) {
case EVENT VAL CHANGED:
GetCtrlval (panel, control, éMOD_channel);
break;
}
return 0;

¥

int CVICALLBACK MOD Calibration (int panel, int control, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
double Fcur;
switch (event) {
case EVENT COMMIT:
GetCtrlvVal (panel, MOD POWERLED, &éMOD_enable);
if (MOD_enable==1) {
SetCtrlAttribute {panel,MOD PAUSEBUTTON,ATTR_DIMMED, !MOD_enable);
SetCtrlAttribute (panel, MOD STOPBUTTON, ATTR | DIHMED IMOD enable!,
SetCtrlAttribute (panel, MOD FREQSLIDE, ATTR DIHHED,'HOD enable) ;
SetCtrlAttribute (panel, HOD_FREQSLIDE ATTR_CTRL_MODE, VAL_INDICATOR};
//ukryj calibrate
SetCtrlAttribute (panel,MOD CALIBRATE,ATTR . DIMMED, MOD enable) ;
SetCtrlAttribute (panel, MOD _STARTBUTTON,ATTR DIMMED, MOD _enable);
//ustaw minimalna czestotliwosc
SetCtrlAttribute {panel,MOD_FREQSLIDB,ATTB_HIN_VRLUE,HODuﬁmin};
MOD_vnew=MOD_vmax;
MC500 SetDAC(HOD channel, MOD_ vmax) ;
SyncWait (Timer(),3.0);
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MC500_ GetFrequency (&Fcur);
SetCteral(panel,MOD_FREQSLIDE,Fcur):
//wlacz timer
MOD_status=MOD_CAL;
SetCtrlval (panel,MOD_IND,MOD_status);
SetCtrlAttribute (panel,MOD_TIMER1,ATTR_ENABLED,1);
}

break;

}
return 0;
’ :

int CVICALLBACK MOD Power (int panel, int control, int event,
void *callbackData, int eventDatal, int eventData2)
{
int mod_on=0;
switch (event) |
case EVENT_COMMIT:

break;
case EVENT VAL_CHANGED:

GetCtrlval (panel, contrel, &mod_on} ;

if (MC500 Opened/()==0) {
MessagePopup ("Modulator","Nie moge wiaczyé Modulatora\n"

“poniewaz Lockin jest wyiaczony"):

mod_on=0;
//jezeli nie aktywny MCS500
//to ukryj SET i STOP i przestaw SET na PAUSE
SetCtrlAttribute (panel,MOD PAUSEBUTTON,ATTR._DIMMED, !mod_onj);
SetCtriAttribute (panel, MDD STOPBUTTON, ATTR_ DIHHED !mod_on) ;
SetCtrlval (panel,MOD | PAUSEBUTTON, 0) ;
SetCtrlval (panel,control,mod_on);

}
SetCtrlval (panel,MOD_POWERLED,mod_on);
SetCtrlAttribute (panel,MOD_FREQSLIDE,ATTR_DIMMED, !mod_on);
SetCtrlattribute (panel, MOD CALIBRATE, ATTR_DIMMED, tmod . _on);
SetCtrlAttribute (panel, MOD STARTBUTTON, ATTR DIMMED,‘mod on};
break;
}
return 0;

}

void MOD_Stop(int panel){
SetCtrlAttribute (panel,MOD_TIMER1,ATTR_ENABLED,0);
SetCtrlAttribute (panel, MOD PRUSEBUTTON, ATTR DIMMED, 1) ;
SetCtrlval (panel,MOD_ PAUSEBUTTON, 0) ;
SetCtrlAttribute (panel MOD_STOPBUTTON, ATTR_DIMMED, 1) ;
//pokaz CALIBRATE
SetCtrlAttribute (panel,MOD CALIBRATE,ATTR_DIMMED,O); \
SetCtrlAttribute (panel, HOD STARTBUTTON, ATTR DIMMED, 0) ;
SetCtrlAttribute (panel, HOD_FREQSLIDE ATTR_CTRL_HODE,VRL VALIDATE);
MOD_status=MOD_STOP; -
SetCtrlval (panel,MOD _IND,MOD_status);
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9.3. Wydruk fragmentu programu analitycznego (analiza

sygnatu w trybie Phase-Lag).

Metoda Phase-Lag Dane wejsciowe: Spi

1.Wybranie zakresu danych do analizy- od imin do i imini=11 e =20 VS R~

2.Dopasowanie prostej do punktow: Y=aX+b a = slope(X,Y) b := intercept(X,Y)

n-1

- Z (Y - a-Xg - b)%,3 S, = 0.025
k=0

3.0dchylenie sredniokwadratowe od g := round
prostej regres;ji

n-2
4. Poziom ufnos$ci:  p:=0.95

5. Liczba krytyczna testu t-Studenta:  T_ := qt[0.5(1 + P),n - 2]
6. Wspotczynnik a: 3 = 0.08176

. S
7. Odchylenie wsp. a: Az := mund(Ta-_r— , 3) Aa = 0.01
\/var(X)-n
8. Czgstotliwos¢ charakterystyczna ! f;:= mund[# ,2] fo=748
2
2-a

N A =
9. Btad czestotliwosci Afy: Afy = 2-fy— Afy = 18.29793
a

“

Faza [rad)

25
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