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SAZETAK

Povrsinska hrapavost definira se kao mikrogeometrijsko stanje povrsine (sveukupnost
mikrogeometrijskih nepravilnosti) koja ukljucuje kratkovalne nepravilnosti povrsine te je
posljedica proizvodnog procesa, odnosno rezultat je postupka obrade. Mjerenje hrapavosti
provodi se primjenom 2D i/ili 3D mjernih sustava.

U teorijskom dijelu rada opisani su povrsinski (3D) parametri topografije koji su
propisani normom 1SO 25178-2:2012. PovrSinski parametri topografije rezultat su mjerenja
dobivenih primjenom mikroskopa atomskih sila (AFM), koji je opisan u radu. U radu je
provedeno mjerenje amplitudnih povrSinskih parametara topografije te su utvrdene utjecajne
veli€ine na rezultat mjerenja.

Mjerna nesigurnost definirana je kao parametar pridruzen rezultatu mjerenja Kkoji
opisuje rasipanje vrijednosti koje se pripisuju mjernoj veli¢ini uz odredenu vjerojatnost. U radu
su navedene metode za procjenu mjerne nesigurnosti, a za odabrane utjecajne veliCine

procijenjene su sastavnice mjerne nesigurnosti.

Kljuéne rijeci: prostorni parametri topografije, mikroskop atomskih sila (AFM), mjerna

nesigurnost
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SUMMARY

Surface roughness is defined as the microgeometric condition of the surface (the totality
of microgeometric irregularities) which includes shortwave surface irregularities, and is a
consequence of the production process, that is a result of the processing procedure. Roughness

measurement is performed using 2D and/or 3D measuring systems.

The theoretical part of the thesis describes surface (3D) parameters of topography
prescribed by ISO 25178-2:2012. Surface topography parameters are the result of
measurements obtained using an atomic force microscope (AFM), which is described in the
thesis. Amplitude parameters of surface topography were measured, and the influences on the

measurement result were determined.

Measurement uncertainty is defined as a parameter associated with the measurement
result that describes the scatter of the values attributed to the measured quantity with a certain
probability. The thesis present methods for estimating measurement uncertainty, and the

components of measurement uncertainty are estimated for selected influential quantities.

Key words: areal topography parameters, atomic force microscope (AFM), measurement

uncertainty
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1. UvOD

Kada se povrsine proucavaju na dovoljno visokoj razlu¢ivosti, moguce je utvrditi da su
sve povrsine neravne [1]. Kako se razlucivost povecéava, uocljivija je povrsinska nepravilnost.
U konacnici, povrSinske nepravilnosti i najravnijih povrSina nisu glatke gledajuci povrsinu na
razini atoma i molekula.

KoriStenje mikroskopskih slika visokih razlucivosti Siroko je rasprostranjeno u
inZzenjerstvu, medicini, prirodnim znanostima 1 raznim drugim podruc¢jima. Ponekad
diskontinuiteti na razini nanometra mogu igrati presudnu ulogu u funkcionalnom vijeku trajanja
konstrukcija. U mnogim primjenama opisivanja materijala, kao $to su to mikrostruktura i razna
povrsinska oStecenja, zahtijevaju prostornu razlu¢ivost na razini nanometara, pa ¢ak i nizu.

U posljednjim desetlje¢ima doslo je naglog razvoja tehnologije koja utjece na pojavu
sve strozih zahtjeva za kvalitetom obrade povrSina i sve ¢eS$¢ih ispitivanja svojstava, §to
rezultira potrebom razvoja mikroskopa koji imaju moguénosti mjerenja parametara na

nanometarskim razinama.

Postoje razli¢ite metode mjerenja parametara hrapavosti povrSine koje se mogu
klasificirati u niz razli¢itih skupina i podskupina. Glavna razlika izmedu tih skupina je jesu li
one kontaktne ili beskontaktne. Kod kontaktnih metoda dolazi do kontakta izmedu ticala 1
povrsine uzorka, dok kod beskontaktnih metoda kontakta nema te se povrSina opisuje na drugi

nadéin.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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2. POVIJEST I 1IZUM MIKROSKOPA ATOMSKIH SILA

Kako bi se dobili odgovori na pitanja vezana uz prianjanje, lijepljenje, onecis¢enje
povrsine, korozije, hrapavosti, topografije, morfoloske slike povrSine, analize raznih kvarova,
kemijskih i bioloskih znacajki i elektri¢nih i mehani¢kih svojstava na jako tankim materijalima,
potrebna je napredna tehnologija koja moze dati odgovore na §irok spektar pitanja. Rijetko koja
analiticka metoda moze obuhvacati sve odgovore na pitanja. To je dovelo do razvoja posebne
grane mikroskopa koja opisuje sliku povrSine pomocu ticala - mikroskopija skenirajuéim
ticalom (engl. Scanning Probe Microscopy - SPM) [2].

SPM mikroskopi razvijeni su 1980-ih godina kako bi se rijesio problem elektronskih
mikroskopa, a to je ogranic¢ena razlu¢ivost u okomitom smjeru, to jest pokusaj 3D prikaza [3].
Glavna razlika nad opti¢kim i elektronskim mikroskopima je ta $to se SPM ne sastoji od izvora
svijetlosti i le¢a. SPM koristi ticalo oStrog vrha koje skenira povrs§inu uzorka i tim kontaktom

stvara se slika topografije povrsine i Opisuju se odredena svojstva promatranog uzorka.
2.1. Pretrazni mikroskop s tuneliranjem (engl. Scanning Tunneling Microscope - STM)

STM je vrsta mikroskopa koji se koristi za snimanje povrSina na atomskoj razini. [zumili
su ga Gerd Binnig i Heinrich Rohrer 1981. godine te su tim izumom bili nagradeni Nobelovom
nagradom iz fizike 1986. godine [4]. Nacin rada se temelji na tome da se vrh ticala priblizi
povrsini koja se ispituje, puSta se prednapon, 1 taj prednapon izmedu vrha ticala 1 povrSine
uzorka omogucuje elektronima da prolaze kroz vakuum razdvajajuci ih [1]. Informacije se
prikupljaju pracenjem struje, i naj¢esce se prikazuju u obliku slika. Izuzetno je izazovna tehnika
jer zahtijeva Cistocu povrsine, oStar vrh ticala, skupu elektroniku i izvrsnu izolaciju od bilo

kakvih vibracija. Slika 1. prikazuje pojednostavljeni princip rada STM mikroskopa.

Signal struje koji se 3alje
do racunala

Obrada i prikaz podataka

Struja [L'nd]

I

PoloZaj [x'mm]

Piezoelektriéng ?

skener

Vrh ticala
3 Uzorak

Slika 1. Shematski prikaz rada STM mikroskopa [5]
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lako STM daje sliku topografije povrSine promatranog uzorka na razlucivosti pojedinih
atoma, u samim pocecima rada ove vrste mikroskopa bilo je jasno da uzorci moraju imati dobru
i stabilnu provodnost struje kako bi se njihove povrSine mogle snimati [1]. Kako bi se ovaj
problem rijesio, znanstvenici su nasli drugi pristup kako dobiti sliku topografije povrsine i
ostala traZzena svojstva. Slika 2. prikazuje sliku Cestica fenil oktana na nanometarskoj razini

koja se dobila pomoc¢u STM-a.

Slika 2. Slika dobivena STM mikroskopom [6]

2.2. Mikroskop atomskih sila (engl. Atomic Force Microscope - AFM)

Znanstvenici Calvin Quate, Gerd Binnig i Christoph Gerber 1986. godine po prvi puta
predstavljaju AFM (engl. Atomic Force Microscope) [7]. Njegov nacin rada zasniva na malim
povrsinskim silama koje djeluju izmedu vrha ticala i promatrane povrsSine uzorka [8]. Te sitne
povrsinske sile prisutne su svugdje, samo zbog njihovih malog iznosa ¢ovjek ih ne moze osjetiti.
Zbog drugacijeg pristupa koji ne ovisi o elektri¢noj provodnosti promatranog uzorka, moguce
je promatrati povrsSine bilo kakvih uzoraka, od najtvrdih poput keramike i ¢elika, do najmeksih
poput Zivih stanica, §to mu uvelike prosiruje spektar podrucja rada i u to vrijeme dovodi do
velikog otkri¢a. AFM je tehnika koja se koristi za snimanje lokalnih povrSinskih karakteristika
s velikom razluéivos$éu i preciznos$éu [9]. To je nerazorna analiticka metoda koja se moze
koristiti u zraku, tekuéini ili vakuumu [10]. Najcesce se koristi za dobivanje 3D informacija
oblika povrsine, no moguce je dobiti i razna druga svojstva povrsina. Slika 3. prikazuje AFM

koji se nalazi na Fakultetu Strojarstva i Brodogradnje pomoc¢u kojega su provedena mjerenja.
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Slika 3. AFM modela MFP-3D Origin na Fakultetu Strojarstva i Brodogradnje
Na slici modela AFM-a mogu se vidjeti svi dijelovi koji se koriste za prikaz topografske
slike povrSine. S desne strane nalazi se ku¢iste AFM-a koje se sastoji od komore u kojoj se
provode mjerenja, skenera koji provodi mjerenja, podloge na kojoj se provodi mjerenje i na
kojem se nalazi promatrani uzorak i vibracijske izolacije kako ne bi doslo do vanjskih utjecajnih
greSaka. S lijeve strane moguce je vidjeti racunalo na koje dolaze dobivene informacije o
topografiji povrSine i pomocéu softverskih programa dolazi do stvaranja 2D i 3D prikaza

topografije povrsine, kao i odredenih 3D povrSinskih parametara hrapavosti.

Potrebno je napomenuti da AFM nije prvi instrument koji je funkcionirao na nacin
opisivanja povrSine ticalom. Prethodnik mu je bio profilometar koji opisuje topografiju
povrsine kontaktom izmedu vrha ticala i promatrane povrSine uzorka i povlaenjem uzduz

povrsine. Slika 4. prikazuje u kojem se obliku dobiva informacija hrapavosti povrSine.
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Slika 4. Prikaz hrapavosti povrsine profilometrom [11]

Glavni nedostatak ove metode je moguce savijanje ticala koje je rezultat prevelikih
horizontalnih sila koje ticalo ne moze podnijeti. Time se istovremeno dovodi u opasnost ticalo

1 promatrana povrsina.
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3. IZRADA NOSACA TICALA I TICALA

Da bi se dobila slika pojedinih atoma, potrebne su komponente iznimno malih veli¢ina.
U to se ubraja i nosac ticala koji na svom vrhu ima ticalo koje prati putanju povrsine uzorka i
opisuje ju. Ove komponente se izraduju pomocu mikro-elektro-mehanickih sustava (engl.
Micro-electro-mechanical systems). To su komponente veli¢ine izmedu 1 i 100 mikrometara
[12]. U teoriji bi ticalo trebalo biti vrlo dugotrajno, no u praksi ¢esto dolazi do trosenja vrha
ticala zbog kontakta s povr§inom. S druge strane, zamjena ticala nije dugotrajna, ali se treba

uzeti u obzir i cijena ticala koja iznosi od par stotina do par tisuca eura [13].

Slika 5. Prikaz nosaca ticala i ticala na razini mikrometra [14]

Dio na koji se nosac ticala nastavlja naziva se podloga. Sva komercijalno dostupna,
normom propisana ticala imaju podlogu istih dimenzija kako bi se lak$e koristili 1 drugi nastavci
razli¢itih proizvodaca bez komplikacija. Slika 5. i Slika 6. prikazuju nosac ticala i ticalo, sSamo
zbog pojednostavljenja Slika 6. prikazuje shematski prikaz kako bi se lakSe podijelile
komponente cijelog ticala

<«——Podloga

<— Nosac ticala
<«——Ticalo
Slika 6. Shematski prikaz podloge, nosaca ticala, i ticala [15]

Postoji Sirok spektar razlicitih ticala na trzistu, od skupljih do jeftinijih, ovisno o obliku,

vrsti materijala promatranog uzorka i o nac¢inu rada AFM-a.
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Geometrijski oblik ticala presudan je za krajnju kvalitetu slike. Sve slike i informacije
dobivene mikroskopom atomskih sila ovisne su u geometriji i veli€ini ticala jer ticalo je dio koji

se giba u odnosu na povrsinu i opisuje ju.

3.1. Materijal
U pocetku rada AFM-a otkriveno je da bi najbolji materijali za izradu nosaca i vrha

ticala bili silicij i silicijev nitrid (SisNs) [16]. Nosac ticala i samo ticalo ne moraju nuzno biti
izradeni od istog materijala. KoriStenjem AFM-a s ovim materijalima osigurava se da se na
vrhu ticala ne skuplja elektrostaticki naboj koji rezultira loSom kvalitetom i deformiranjem slike
[17].

Silicij je drugi najzastupljeniji element na svijetu koji se koristi za izradu raunalnih ¢ipova i
ostalih mikrokomponenata. Glavni je sastojak visokotehnoloskog svijeta gdje se najcesce
koristi u obliku poluvodica [18].

Silicijev nitrid (SisNs) kemijski je spoj silicija i dusika te je termodinamicki najstabilniji
od ostalih silicijevih nitrida [19]. Materijal je skup zbog svoje kompleksnosti dobivanja, ali
zbog toga ima odli¢na svojstva u specijalnim primjenama, poput izrade ticala. NajcesSce se
koristi u automobilskoj industriji za dijelove motora i lezajeva. Slika 7. prikazuje rudu

silicijevog nitrida i krajnje komponente koje se mogu dobiti iz nje.

Slika 7. Silicij (lijevo) i silicijev nitrid (desno) [20][21]

Nosaci ticala i ticala koji su izradeni od silicijevog nitrida imaju veca zaostala
naprezanja od silicija zbog nacina izrade. Zbog toga komponente izradene od silicija imaju
manju sklonost savijanju. Ticala izradena od silicijevog nitrida mogu biti tanja, no nemaju

dobru mogucénost obrade vrhova te se moZe zakljuciti da silicijev nitrid ima bolju savitljivost,
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dok je silicij puno precizniji i ostriji [17]. No, ovisno o nacinu rada i materijalu promatrane
povrsine, koriStenjem oba materijala postizu se najbolje izvodenje rada AFM-a.

Ponekad, u rijetkim slucajevima koriste se nosaci ticala 1 ticala izradeni od volframa i
nikla [17]. Bitno je spomenuti da se vrh ticala moze prevlaciti, ovisno o zahtjevima i
informacijama koje su potrebne. Moguce ga je prevlaciti metalima poput kobalta i platine kako
bi se mogla mjeriti elektricna 1 magnetna svojstva, ili zlatom kako bi se dobila odredena
kemijska i bioloSka svojstva promatrane povrSine uzorka [16]. Slika 8. prikazuje vrh ticala koje

je prevuceno razli¢itim prevlakama.

Slika 8. Vrh ticala prevucen dijamantom (lijevo) i kromom (desno) [22]

3.2. Nadin izrade

S ciljem dobivanja funkcionalnog ticala potrebno je izabrati dobar materijal i dobiti §to
ostriji vrh ticala. Proizvodnja je masovna, §to znaci da se odjednom proizvede par stotina ticala.
To se radi u kalupima odredenih dimenzija, iz kojih se dobiva velik broj ticala. Slika 9.

prikazuje kalup u kojem se izraduje veliki broj ticala.

uuuuuu LdUdUduiud U
Blalslalslclslalalinlalialalalals]

Slika 9. Prikaz kalupa u kojem se nalazi 400 ticala [23]
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Kroz povijest koriStenja AFM-a Koristile su se dvije metode izrada ticala, a to su

indirektna i direktna [24]. Indirektna metoda prva je metoda koja se koristila za izradu ticala,

no ona se koristi kada su potrebni drugi materijali za ticala, za neke specifi¢ne i rijetke primjene.

Usporedbom ticala dobivenog indirektnom i direktnom metodom zakljuceno je da je vrh ticala
izraden direktnom metodom znatno ostriji Sto je jedno od najbitnijih svojstava, samim time se
direktna metoda i ¢eSc¢e koristi. Kako se u prijaSnjem poglavlju odredio najbolji materijal za
izradu ticala, nije potrebna svestranost materijala koja opisuje glavnu znacajku indirektne
metode.

3.2.1. Postupak izrade nosaca i ticala direktnom metodom
Slika 10. prikazuje cijeli postupak izrade ticala direktnom metodom koji se provodi na

materijalu ticala.

(a)

Fotootporni materijal Fotootpomi materijal
(b)
©
Fotootporni materijal Fotootporni materijal —
F i al -
olootpomi maery Fotooporni materijal Fotootporni mreru! ol B gl
(d) (e) (H (@

Fotootporni materijal

U] 0} (k)

(h)
. . Siliciiev witrid Silicijev nitrid ‘ . ‘ .
Uzorak silicija Uzorak silicija
U] (m) () (0)

Slika 10. Shematski prikaz procesa izrade ticala direktnom metodom [25]
(a) Prvi korak izrade ticala je oksidacija povrSine materijala. Time se na povrSini dobije sloj
silicijevog dioksida.
(b) Prevlacenje silicijevog dioksida fotootpornim materijalom s donje strane. To je vrsta
materijala koja je osjetljiva na svjetlost i na nanesenoj povrsini stvara sloj prevlake [26].
(c) Dolazi do procesa fotolitografije. To je postupak koji se koristi u izradi i oblikovanju jako

sitnih dijelova s tankim prevlakama [27]. Ovim procesom se opisuje oblik straznjeg dijela

nosaca ticala.
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(d) Razvijanje fotootpornog materijala na mjestu gdje je proces fotolitografije djelovao.
(e) Prevlacenje silicijevog dioksida fotootpornim materijalom s gornje strane.

(F) Dolazi do procesa fotolitografije na odredenim mjestima fotootpornog materijala.
(9) Razvijanje fotootpornog materijala na mjestu gdje je proces fotolitografije djelovao.
(h) Mokro izotropno nagrizanje silicijevog dioksida.

(i) Otapanje fotootpornog materijala.

(1) Mokro anizotropno nagrizanje silicija kalijevim hidroksidom koje se u literaturi jo$ nalazi
pod skrac¢enicom KOH. KOH je nagrizajuce sredstvo koje se koristi za nagrizanje silicija
[28].

(K) Mokro anizotropno nagrizanje silicija KOH-om. Vrh ticala se formira kada nestane oksidni
sloj s njega.

() Mokro izotropno nagrizanje silicijevog dioksida.

(m) Postavljanje sloja silicijevog nitrida (SisN4) na stranu nosaca ticala gdje se ticalo nalazi
zbog zaStite.

(n) Mokro anizotropno nagrizanje silicija KOH-om. Ovaj korak sluzi smanjenju debljine
nosaca ticala

(0) Mokro izotropno nagrizanje silicijevog nitrida.

Bitna prednost direktne metode izrade ticala je njena jednostavnost u odnosu na
indirektnu metodu, niska cijena i o$trina vrha ticala. Sto je vrh ostriji, dobiva se bolja razlugivost
1 to¢nost slike. Ticala koja se proizvedu direktnom metodom mogu se koristiti u sva tri na¢ina
rada AFM-a. Potrebno je napomenuti da se ova metoda provodi samo za silicij, zbog kemikalija
koje se koriste za njegovo nagrizanje. Problem ove metode je otezano kontroliranje mokrog

nagrizanja. Slika 11. prikazuje dimenzije nosaca ticala i ticala dobivene direktnom metodom.

Slika 11. Shematski prikaz nosaca ticala i ticala s njihovim dimenzijama [25]
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3.2.2. Postupak izrade nesaca i ticala indirektnom metodom

Ova metoda u literaturi moZe se jo§ pronaci pod nazivom neizravne metoda. Ovaj

postupak izrade prvi je put predstavljen 1990. godine. Postupak izrade ticala od nitrida i pyrex
materijala, od kojih se najcesce proizvode ticala indirektnom metodom. Crvena boja oznacava
silicijev dioksid, zuta boja oznac¢ava fotootporni materijal, plava boja oznacava silicijev nitrid
te blago ljubicasta oznacava pyrex materijal. Slika 12. prikazuje cijeli postupak izrade ticala

indirektnom metodom.Slika 12

(©

o) (m) (n) (0)
(p) @ © (s)

(t) (u) ) (W)

——— = Vo e = v v—
) ) (2)

Slika 12. Shematski prikaz procesa izrade ticala indirektnom metodom [25]
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(a) Oksidacija povrsine materijala s obje strane kako bi se dobio silicijev dioksid.

(b) Prevlacenje silicijevog dioksida fotootpornim materijalom s gornje strane.

(c) Odvijanje procesa fotolitografije s gornje strane na fotootporni materijal.

(d) Razvijanje fotootpornog materijala na mjestu gdje je proces fotolitografije djelovao.
(e) Prevlacenje silicijevog dioksida fotootpornim materijalom s donje strane.

(F) Nagrizanje oksida mjesavinom amonijevog fluorida i fluorovodi¢ne kiseline koja se jo$

naziva BHF. BHF se koristi za uklanjanje tankih slojeva silicijevog dioksida i nitrida.
(9) Uklanjanje fotootpornog materijala acetonom ili izopropanolom.
(h) Narezivanje uzorka silicija KOH-om na mjestima procesa fotolitografije.
(i) Potpuno uklanjanje oksida s povrsine uzorka silicija BHF-om.
(J) Ponovna oksidacija gornje i donje strane uzorka silicija.
(k) Talozenje silicijevog nitrida na oksidni sloj.
(I) Prevlacenje silicijevog nitrida fotootpornim materijalom na gornjoj strani. On sluzi kako
bi se zadrzao sloj oksida 1 nitrida na gornjoj povrsini uzorka silicija.
(m) Uklanjanje silicijevog nitrida i oksida s donje strane.
(n) Uklanjanje fotootpornog materijala acetonom ili izopropanolom.
(0) Ponovno prevlacenje silicijevog dioksida fotootpornim materijalom s gornje strane.
(p) Odvijanje procesa fotolitografije s gornje strane na fotootporni materijal.
(g) Razvijanje fotootpornog materijala na mjestu gdje je proces fotolitografije djelovao.
(r) Na mjestu gdje je proces fotolitografije djelovao dolazi do suhog nitridnog nagrizanja.
(s) Uklanjanje fotootpornog materijala acetonom ili izopropanolom.
(t) Dodavanje pyrex materijala na gornju povrsinu uzorka u predvidenom obliku.

(u) Stvaranje anodne veze izmedu silicija i pyrex materijala i na taj nafin dolazi do

medusobnog povezivanja.
(v) Rezanje pyrex materijala u odredeni oblik .
(w) Uklanjanje srednjeg dijela pyrex materijala, tim korakom pyrex ostaje samo na krajevima.
(x) Potpuno nagrizanje uzorka silicija s donje strane KOH-om.
(y) Nagrizanje oksida BHF-om.

(z) Moguénost nanosenja tankog premaza zlatom u svrhu laserskog odbljeska.
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Zadnji korak nije nuzno potreban te se moze reci da predzadnji korak prikazuje konacan
nosac s ticalom. Ako bi usporedili postupke direktne i indirektne metode, moze se vidjeti da
indirektna metoda ima znatno veci broj koraka kako bi se doslo do izrade ticala te je samim

time i kompleksnija.

Glavna prednost ove metode je fleksibilnost odabira materijala za izradu nosaca ticala i
samog ticala. Najcesce se proizvode ticala od nitrida zbog svoje robusnosti i ¢vrstoce kako bi
se mogle opisivati povrSine ¢vrstih uzoraka kontaktnom metodom. Kao prednost ove metode
moze se uzeti zastita vrha ticala tijekom izrade, jer se nalazi u zasticenom kalupu sve do zadnjeg
koraka i time se smanjuje rizik od puknuca ili loma vrha ticala. Takoder se mogu ticala mogu
izradivati od materijala koji imaju dobru elektricnu vodljivost, 1 time se mogu koristiti i kod

AFM-ai STM-a.
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4. NACIN RADA AFM-A

lako AFM, kao i svi ostali svjetlosni mikroskopi, daje poveéanu sliku uzorka, razlikuje
se od njih zbog toga Sto ne zahtijeva svijetlost. Umjesto svjetlosti koristi se nosa¢ na kojem se
nalazi ticalo s kojim se stvara slika povrSine uzorka. AFM moze raditi na viSe nac¢ina koji ovise

0 odnosu izmedu vrha ticala i povrsine uzorka. Naj¢e$¢i na¢ini rada AFM-a su [1]:
e Kontaktna metoda
e Beskontaktna metoda

e Isprekidani nacin rada (engl. Tapping method )

Kod sva tri nacina rada dolazi do otklona nosaca ticala, koja ovisi o silama izmedu ticala
1 promatrane povrsine uzorka. Kako se nosac ticala pomice, laserski snop udara u vrh nosaca i
odbija se na fotodetektor koji biljezi pomak nosaca ticala, i na taj nacin dobiva informacije o
trodimenzionalnom obliku povrsine [1]. Slika 13. prikazuje pojednostavljeni na¢in rada AFM-

a.

Fatodetektar

Postolje

Slika 13. Shematski prikaz nac¢ina rada AFM-a

Kada se vrh ticala priblizi uzorku na odredenu udaljenost, dolazi do pojave djelovanja
velikog broja malih sila izmedu ticala i povrSine uzorka. Neke sile su jace i bitnije, dok su druge
slabije 1 ne utjecu na kvalitetu slike AFM-a. Tu pojavu i promjenu sila vrh ticala osjeti i poCinje
reagirati u ovisnosti s njima i na taj nacin dolazi do otklona nosaca ticala preko koje se ocitava

povrsina promatranog uzorka.
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4.1. Van der Waalsove sile

Van der Waalsove sile su sile koje ovise o udaljenosti izmedu atoma i molekula. Nastaju
na jako bliskim udaljenostima i nestaju na ve¢im udaljenostima. Iako su slabije od kemijskih
veza, na nanometarskim razinama imaju izuzetno bitan utjecaj. Osim §to imaju vaznu ulogu u
procesima adhezije, kohezije i trenja, ujedno su i najutjecajnije sile izmedu povrsine uzorka i
ticala kod rada AFM-a.

Slika 14. prikazuje najpoznatiji primjer koji opisuje primjenu van der Waalsovih sila, a
to je hodanje gekona po zidovima, koji su ujedno najveca porodica gustera.. Zbog male tezine
gekona i njihovog oblika stopala koja izgledaju poput sitnih resica omogucuju penjanje po

vertikalnim povr§inama.

Slika 14. Poveéani prikaz stopala gekona [29]

Pojava ovih sila rezultat je prijelaznog pomaka gustoée elektrona. Gustoca elektrona
moze se pomaknuti na odredenu stranu jezgre, i time stvara prijelazni naboj. Prijelazni naboj
utjece na susjedni atom, i moze djelovati na njega privlacno ili odbojno. Postoje odredeni
intervali udaljenosti u kojima van der Waalsova sila djeluje privlaéno i odbojno. Ako je
udaljenost izmedu dva atoma veca od 0,6 nm, sila nije toliko jaka i teSko se uocava. No, ako je

udaljenost izmedu atoma manja od 0,4 nm, sila postaje odbojna [30].
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4.1.1. Kontaktni nacin rada AFM-a

Kontaktni nacin prvi je nacin rada AFM-a, koji je ujedno i najjednostavniji za koristiti.
Kontakni nac¢in rada bio je osnova za razvoj ostalih metoda $to znaci da je u potpunosti bilo
potrebno razumijevanje procesa. Ovom metodom moguce je dobiti slike topografije povrsine
visoke razlucivosti te je ujedno i najbrza metoda rada AFM-a. Kao $to i sam naziv govori, dolazi
do kontakta izmedu vrha ticala i promatrane povrsine uzorka.

Kada se vrh ticala priblizava povrSini uzorka, na ticalo pocinju djelovati privlacne van
der Waalsove sile. Ticalo postaje nestabilno i dolazi do progiba samog nosaca te se zbog
privlacnih sila stvara kontakt ticala i povrSine. Kako se ticalo giba po povrsini uzorka, rezim
van der Waalsovih sila se mijenja. Ticalo odredenom silom potiskuje povrsinu uzorka, i zbog
toga dolazi do stvaranja odbojnih van der Waalsovih sila u suprotnom smjeru. Zbog pojave
odbojnog rezima djelovanja van der Waalsovih sila, moguce je oSteCenje vrha ticala i same
povrsine promatranog uzorka. Takoder, moze do¢i do pojava bocnih sila zbog gibanja ticala po
povrsini.

Detektor nadgleda otklon nosaca i ticala, i ako je taj podatak poznat, jakost sile

izraCunava se pomoc¢u Hookeovog zakona ¢ija formula glasi [31]:

F=—k-x (1)

F — sila izmedu povrSine uzorka i ticala
k — konstanta opruge
X — otklon (progib) nosaca ticala

Slika 15. prikazuje pojednostavljeni shematski prikaz rada kontaktne metode AFM-a.

Slika 15. Shematski prikaz rada kontaktne metode AFM-a [9]
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4.1.2. Beskontaktni nacin rada AFM-a

Beskontaktnim nac¢inom rada AFM-a ne dolazi do kontakta ticala i povrSine uzorka. U
ovom nacinu rada nosac s ticalom zajedno oscilira s odredenom amplitudom. Oscilacija je malo
iznad rezonantne frekvencije. Pri rezonantnoj frekvenciji amplituda sustava doseze svoj
maksimum ili minimum. Amplituda titranja ticala kod beskontaktne metode iznosi oko 10 nm

[9]. Slika 16. prikazuje kojom putanjom bi se ticalo kretalo beskontaktnom metodom.

......

Slika 16. Shematski prikaz rada beskontaktne metode AFM-a [32]

Kada se osciliraju¢i vrh ticala priblizi povrSini uzorka, dolazi do pojave privla¢nih van
der Waalsovih sila koje prigusuju oscilaciju i samu amplitudu osciliranja nosaca i ticala. Da bi
doslo do pojave privlaénih van der Waalsovih sila, udaljenost izmedu vrha ticala i promatranog
uzorka je od 0,1 nm do 10 nm [9]. Nosac¢ s ticalom se odrZava na istoj udaljenosti, i praenjem
promjene amplitude se dobiva povrsinska slika uzorka. Slika 17. prikazuje ovisnost udaljenosti

ticala od promatranog uzorka o djelovanju privlaénih i odbojnih sila.

Pri odredenoj udaljenosti javljaju se privlacne
sile, te u tom rasponu konzola i ticalo mogu
oscilirati

—
-

ila

S1

__.,o Odbojna
=

Privlac¢na

Udaljenost

-
-

Slika 17. Shematski prikaz oscilacije unutar djelovanja privla¢nih sila [33]
Beskontaktnom metoda najbolje radi u vakuumu, zbog toga Sto njen rad ovisi u van der

Waalsovima silama i povrsina uzorka mora biti pripremljena kako bi se maknuo povrsinski sloj

Fakultet strojarstva i brodogradnje 16



Lovro Turkalj Diplomski rad
oneciscenja, jer taj sloj u prirodi je ina¢e puno deblji od raspona djelovanja privlacnih van der

Waalsovih sila [Slika 18].

!
Povrsinsko
onediscenjé~

WM/U\WWWWMM

Uzorak | | |

g T
<=

Slika 18. Prikaz utjecaja oneciS¢enog sloja povrsine na rad AFM-a [33]

Takvi slojevi postoje na velikoj vec¢ini uzoraka u zraku i atmosferi. No, ovaj nacin rada

Siroko je primjenjiv od najtvrdih do najmeksih materijala.
4.1.3. Isprekidani nacin rada AFM-a (engl. Tapping method)

Ovaj nacin rada nastao je kako bi se prevladala ogranicenja koja se javljaju kod
kontaktne i beskontaktne metode. Ustanovilo se da se dobivaju znatne prednosti ako dolazi do
isprekidanog kontaktna ticala s povrSinom. Nosac¢ s ticalom takoder oscilira odredenom
amplitudom, samo §to u jednom dijelu perioda vala dolazi do kontakta s povrSinom uzorka.
Oscilacija je malo ispod rezonantne frekvencije [9]. Slika 19. daje shematski prikaz kretanja

ticala u isprekidanom nacinu rada.
s Y

...5

\J

Slika 19. Shematski prikaz isprekidanog nacina rada AFM-a [9]

Amplituda titranja krece se od 20 nm do 100 nm [34]. Oscilacija nosaca i ticala prigusuje
se kad vrh dolazi blize povrSini stvara kontakt s njom. Pomoc¢u promjene amplitude moguce je

pratiti udaljenost izmedu vrha ticala u povrSine uzorka. Nadzire se visina nosaca i ticala kako
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bi se drzala na konstantnoj visini te se na taj na¢in i amplituda drzi konstantnom, i o€itavaju se

promjene u amplitudi te se tako opisuje povrSina uzorka.

-
-

&
\:\\ Interval udaljenosti u
\\ kojem isprekidani
nacin rada radi

? Odbojna
=

1

Sila

\

Privla¢na

Udaljenost

_—

/

Slika 20. Shematski prikaz intervala rada isprekidane metode AFM-a [33]

Slika 20. prikazuje da ovaj nacin rada koristi puno vecu amplitudu od beskontaktne
metode te zbog toga djeluju i privlacni i odbojni rezimi van der Waalsovih sila. Potrebno je
napomenuti da kod ovog nacina rada nema pojave bocnih sila, zbog toga Sto dolazi do
vertikalnog kontakta izmedu ticala u povrSine uzorka. Vrh ticala prolazi kroz sloj oneciS¢enja,
Sto je problem kod beskontaktne metode te se omogucuje odredivanje odredenih svojstava

promatranog materijala.

4.2. Lennard-Jonesov potencijal

Lennard-Jonesov potencijal, potencijal koji se u literaturi moze naé¢i pod nazivom LJ
potencijal, ili potencijal 12-6, je potencijal intermolekularnog para. Smatra se oshovnim
modelom za intermolekularne odnose i interakciji [35]. Lennard-Jonesov potencijal stvara

odbojne i1 privlacne potencijale, koji se mogu opisati formulom:

V() = 4e [(f)12 - (5)6] )

r

r — udaljenost izmedu dvije interakcijske Cestice
¢ - rasprSivanje energije

o —udaljenost na kojoj je potencijalna energija izmedu interakcijskih ¢estica jednaka nuli
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Lennard—Jonesov potencijal prikazuje i opisuje interakcije izmedu atoma i molekula.

Dvije Cestice se medusobno mogu odbijati i privlaciti na vrlo malim udaljenostima, no ako se
cestice medusobno udalje na odredenu daljinu, ne djeluju jedna na drugu. Bitno je naglasiti da
je to parni potencijal, §to znaci da ne djeluje izmedu tri ili viSe tijela, nego samo dva. Slika 21.

prikazuje ovisnost potencijala o udaljenosti izmedu dvije interakcijske Cestice.

ric

Slika 21. Graficki prikaz Lennard - Jonesovog potencijala [35]

Iz grafa mogucée je vidjeti da potencijal poprima pozitivnu i negativnu vrijednost koja
ovisi o udaljenosti izmedu dvije interakcijske Cestice. Ako je udaljenost izmedu Cestica velika,
potencijala nema. Kako se Cestice priblizavaju jedna drugoj, javlja se potencijal pozitivnog
iznosa, sve do odredene udaljenosti kada se potencijal naglo smanjuje i prelazi u negativnu
vrijednost gdje CestiCe poCinju djelovati odbojno jedna na drugu. Lennard—Jonesovim
potencijalom moguce je jako precizno i to¢no opisati van der Waalsove sile, stoga je ovaj
potencijal jedan od osnovnih parametara koji je potreban za razumijevanje sva tri opisana
na¢ina rada AFM-a. Slika 22. prikazuje vrijednost Lennard-Jonesovog potencijala ovisno u

nac¢inu rada AFM-a.

Sila
A
Kontaktna
metoda
Isprekidani
nadinrada  Lemnard-
Jonesov
potencijal
0
;gskontak‘ma
metoda b
-
Udaljenost

Slika 22. Prikaz nac¢ina rada AFM-a ovisno o Lennard-Jonesovom potencijalu [36]
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5. 3D PARAMETRI HRAPAVOSTI

Kako je oblik svake povrsine jedinstven, nemoguce ga je opisati jednim parametrom,
stoga je uveden niz parametara koji opisuju stanje promatrane povrsine. Norma 1SO 25178-
2:2012, naziva Geometrijske specifikacije proizvoda- Tekstura povrSine: Podrucje- Dio 2.:
Pojmovi, definicije i parametri teksture povrSine, sadrzi pojmove, definicije i parametre za
odredivanje 3D oblika teksture povrSine [37]. U parametrima koji ¢e biti navedeni, svaki izraz
slijedi svoj parametar, a zatim simbol. Svi parametri teksture povrSine zapoc€inju s velikim
tiskanim slovom S ili V, popraceni sa sufiksom od jednog ili dva slova. 3D parametri povrSinske
hrapavosti mogu se podijeliti na amplitudne, prostorne, hibridne, funkcijske i raznovrsne

parametre [1].

U nastavku su opisani amplitudni parametri hrapavosti [1] te ¢e se u eksperimentalnom

dijelu rada provoditi mjerenja opisanih parametara.

5.1. Amplitudni parametri
Svi amplitudni parametri definirani su preko teksture promatrane povrsine. Veéina ih

ima matematicke izraze koji se mogu lako prenijeti na oblik ravnine povrsine. Jednadzbe takvih

parametara koriste dvostruke integrale jer se izracunavaju po ravnini povrSini.

Amplitudni 3D parametri su:

Sq — predstavlja srednju kvadratnu vrijednost odstupanja profila na promatranom podrucju
povrsine. Postoji 2D parametar Rq, koji predstavlja korijen srednjeg odstupanja profila [38].
Usporedbom ta dva parametra, vidljivo je da je parametar Sq proSirenje na ravninu (3D)

jednadzbe parametra Rq, koji je definiran za liniju (2D). Sq parametar matematicki je prikazan

Sq = \/%ﬂ z%(x,y)dxdy 3)
A

Ssk — asimetri¢nost (engl. skewness) raspodjele visine ravnine na promatranu povrsinu,

formulom:

vrijednost ovog parametra predstavlja odstupanje od oblika hrapavosti. Ako je ovaj parametar
jednak nuli, znaci da se razlika u visini rasporeduje ravnomjerno, negativna vrijednost
pokazuje odstupanje na gornju stranu, a pozitivna pokazuje odstupanje na donju stranu [39]

[Slika 23]. Matematicki izraz Ssk parametra je:
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1 |1
Ssk = — —ﬂ. z3(x, y)dxd 4
Sq3 A Y Yy ( )
A
5] B 5]
Megativha
asimetriCnost 4 Pozitivna
asimetricnost
2 ol )
— E £
Eo = =
o 2 g
= @ &
£ -2 S 2 > 2 _
Odstupanje Odstupanje
4 1
6 6 6
) 2 4 6 0 0.5 1 5 2 0 2 4 6
9 % %

Slika 23. Opis prikazivanja Ssk parametra [40]
Sku — parametar koji prikazuje mjeru ostrine promatranog profila hrapavosti povrsine.

Matematicki zapis ovog parametra prikazan je formulom:

1|1
Sku = S_q‘*lz [lj z*(x,y) dxdy (5)

Sp - parametar koji definira najvecu vrijednost visine vrha unutar promatranog podrucja. Ovaj
parametar mozemo usporediti s 2D parametrom Rp koji isto opisuje maksimalnu visinu vrha

profila [41]. Jedina razlika ovih dvaju parametara je trea dimenzija.

Sv— parametar koji definira maksimalnu dubinu dola promatranog podruc¢ja. Ovaj parametar
mozemo usporediti s 2D parametrom Rv koji definira maksimalnu dubinu dola u liniji [42].

Razlika ovih dvaju parametara je u tre¢oj dimenziji.

Sz — parametar koji definira maksimalnu visinu izmedu neravnina na promatranom podrucju.
Cini ga suma najviSeg vrha 1 najdubljeg dola na promatranoj povrsini. Moze se usporediti s

2D parametrom Rz koji opisuje istu sumu samo na referentnoj duljini.
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Sz=Sp+Sv (6)

Sa— parametar koji predstavlja aritmeticku sredinu apsolutnih odstupanja profila hrapavosti
na promatranoj povrsini. Ovaj parametar je proSirenje s referentne duljine na povrsinu
parametra Ra [43]. Prikazuje razliku u visini svake to¢ke u odnosu na aritmeticku sredinu

povrsine [Slika 24].

Aritmeticka sredina Sa =l_] f |Z(x,y)| dxdy
apsolutnih vrijednosti Ay 4 '

A
-

_—
-

\_srednja ravnina

Slika 24. 3D Prikaz odredivanja Sa parametra [43]

Matematicki se definira prema formuli:

1
Sa= |7 j ] l2(x, )l dxdy @)
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6. MJERNA NESIGURNOST

Sve stvari imaju mjeru i veli¢inu koja im se pripisuje. Pri svakom mjerenju iz kojeg se
utvrduju neke vrijednosti uzorka pojavit ¢e se greske. Pojava greSaka u mjerenju je neizbjezna,
te se raznim teorijama i na¢inima nastoje odrediti i korigirati mjerene vrijednosti, kako bi se
dobila Sto to¢nija stvarna vrijednost. U realnosti svako mjerenje ima odredenu mjernu
nesigurnost i smatra se kao sastavni dio mjerenja. Potrebno je razlikovati pojam greske i
nesigurnosti. Greska je razlika izmedu izmjerene i stvarne vrijednosti, dok je nesigurnost

sumnja u rezultat mjerenja.

Pojam nesigurnosti relativno je nov u povijesti mjerenja, i kroz povijest se tek pojavio
krajem 20-og stoljeca. Znaéenje nesigurnosti jo§ se moze opisati kao sumnja, $to znaci da bi
pojam mjerne nesigurnosti bio sumnja prema valjanosti rezultata koji se mjerio. Definicija
mjerne nesigurnosti je parametar koji je pridruzen rezultatu mjerenja, i1 opisuje rasipanje
vrijednosti koje bi se razumno moglo pripisati mjerenoj veli¢ini [44].

Pojam mjerne nesigurnosti nije strogo povezan za podrucje strojarstva. U razli€itim
podruc¢jima, ovisno o okolnostima i trazenim zahtjevima, koriste se specifi¢ni proracuni i
matematicki modeli kako bi se izradila i opisala mjerna nesigurnost na trazeni nacin. Najcesce
koristene metode procjene mjerne nesigurnosti su GUM metoda (engl. Guide to the expression
of uncertainty in measurement), Monte Carlo metoda. (engl. Monte Carlo simulation- MCS),

I Bayesova metoda, koje ¢e u nastavku biti objasnjene.
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6.1. GUM metoda

Najpoznatija i najrasirenija metoda procjene mjerne nesigurnosti u strojarstvu je GUM
metoda. Pomoc¢u norme JGCM 100:2008 naziva Vrednovanje mjernih podataka- Upute za
iskazivanje mjerne nesigurnosti, prikazuju se opca pravila kako se odreduju, prikazuju i
izrazavaju mjerne nesigurnosti ¢ija je svrha da budu primjenjive na Sirok spektar mjerenja .
Preporuka norme istice da se nesigurnost mjernog rezultata sastoji opcenito od nekoliko
sastavnica koje se prema na¢inu na koji se procjenjuje njihova broj¢ana vrijednost mogu
razvrstati u dva razreda :

e A sastavnice koje se izraCunavaju statistiCkim metodama
e B sastavnice koje se izraCunavaju na drugi nacin.

Ne postoji uvijek jednostavno podudaranje izmedu razvrstavanja u razred A ili razred
B. Svaki ve¢i izvjestaj o nesigurnosti bi trebao sadrzavati potpun popis tih sastavnica, navodeci
za svaku sastavnicu metodu upotrijebljenu za dobivanje njene brojcane vrijednosti [44].
Osnovni koraci odredivanja standardne nesigurnosti prema GUM metodi mogu se podijeliti na
odredivanje mjernog modela, na odredivanje standardnih nesigurnosti procjena ulaznih
veli¢ina, na odredivanje sastavljene standardne nesigurnosti i na odredivanje proSirene

nesigurnosti.

6.1.1. Odredivanje standardne nesigurnosti prema GUM metodi

6.1.1.1 Odredivanje mjernog modela

Mjerna veli¢ina Y najceS¢e se ne mjeri izravno, ve¢ se odreduje iz vise drugih veli¢ina X.

Prikaz ovog odnosa moze se vidjeti u slijede¢em zapisu.

Y=f(X, Xz X3, ..., Xn) (8)

Xi——mp
X2 _.‘ [ |—=pyYy

Xy——mp

Slika 25. Skalarna ovisnost ulaznih veli¢ina i mjerene veli¢ine [45]
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Slika 25. daje shematski prikaz u uvid gore navedene formule (8).

Ulazne veli¢ine X 0 kojima ovisi izlazna veli¢ina Y mogu se promatrati zasebno kao
mjerne veli¢ine 1 one ujedno mogu same ovisiti o drugim veli¢inama, $to utjeCe na pojavu
slozenijeg funkcijskog odnosa f. Slika 26. daje shematski prikaz kada ulazne veli¢ine

medusobno ovise jedne o drugima.

fi(X1, Xz, X5, ..., Xy) ——m» —

fE(Xl, Xg, Xg, vasy XN) —‘
- - v

fN(Xj, X2 X3 ... XN) —mp _/
Slika 26. Vektorski odnos izmedu ulaznih veli¢ina i mjerene veli¢ine [45]

Skup ulaznih veli¢ina X moze se razvrstati u dva razreda [44]:

e razred veliCina ¢ije se vrijednosti 1 nesigurnosti izravno odreduju u stvarnom mjerenju
1 kao takve se mogu dobiti opazanja ili procjena temeljenih na iskustvu.

e razred veli¢ina Cije se vrijednosti i nesigurnosti uvode u mjerenje iz vanjskog izvora,
kao §to su veli¢ine uz mjerne etalone koje su potvrdene referentnim podacima iz raznih
prirucnika.

Procjena mjerene veli¢ine Y, koja se oznacuje s y, dobiva se iz jednadzbe (8) koristenjem
procjena ulaznih veli¢ina X1, X2,..., Xn za Vvrijednosti tih N veli¢ina X1, X2,..., Xn [44]. Prema

tome se procjena izlazne veli¢ine y mjernog rezultata moZe prikazati slijede¢im izrazom:

y = f(xq, X2, ..., xn) 9

U nekim se slu€ajevima procjena y moze dobiti iz izraza:

n

n
_ 1 1
y=Y=—-) Y%= EZ fXor Xon oor Xni) (10)
k=1 k=1

Kao procjena y uzima se aritmeti¢ka sredina n neovisnih odredivanja Y veli¢ine Y, od

kojih svaki ima istu nesigurnost i temelji se na potpunom skupu opaZenih vrijednosti N
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neovisnih veli¢ina X; dobivenih u isto vrijeme [44]. Do prednosti ovog slu¢aja dolazi kada
funkcija f nije linearna ovisno o ulaznim veli¢inama X.

Sastavljena standardna nesigurnost u.(y) opisuje procijenjeno standardno odstupanje
pridruzeno procjeni izlazne veli¢ine, to jest mjernog rezultata y koji se odreduje iz procijenjenog
standardnog odstupanja pridruzenog procjeni ulazne veliine Xi, koje se naziva standardnom
nesigurnos$¢u i oznacuje se kao u(x;). Svaka procjena ulazne veli¢ine X; i njena pridruzena
standardna nesigurnost u(x;) se dobivaju iz razdiobe mogucih vrijednosti ulazne veli¢ine X;
[44].

6.1.1.2. Odredivanje standardne nesigurnosti A — vrste

Kako bi se odredila standardna nesigurnost A - vrste, potrebno je primijeniti veci broj
ponovljenih mjerenja na promatrani uzorak uz primjenu normalne ili studentove razdiobe. Ona
se zasniva na bilo kojoj vrijedecoj statistickoj metodi, kao $to su racunanje standardnog
odstupanja srednje vrijednosti mjernog niza, primjena metode najmanjih kvadrata odstupanja,
i ANOVA (analiza varijance) [45].

Najcesce je najbolja procjena ocekivane vrijednosti u, veli¢ine g koja se mijenja na
slu¢ajan nacin, kao varijabla koja moze poprimiti bilo koju vrijednost iz odredenog skupa
vrijednosti i za koju je u identiénim mjernim uvjetima dobiveno n neovisnih opaZanja qy,

aritmeticka sredina q od n opazanja [44].

1 n
7=-> av (11)

k=1

Prema tome, da bi se mogao odrediti mjerni rezultat y u jednadzbi (9) za ulaznu veli¢inu
X; procijenjenu i dobivenu iz n neovisnih ponavljaju¢ih opazanja X; , kao procjena x; ulazne
veli¢ine, upotrebljava se aritmeticka sredina X, koja je dobivena iz jednadzbe (11), $to znaci da
je procjena ulazne veli¢ine jednaka aritmetickoj sredini. Procjene ulaznih veli¢ina koje se ne
izraCunavaju na nacin ponovljenih opazanja se moraju dobiti drugim metodama [44].

Pojedinac¢na opazanja q;, razlikuju se po vrijednosti zbog dolaska do sluc¢ajnih promjena
veli¢ina koje utjecu na njih. Eksperimentalna varijanca takvih opazanja koja daje procjenu
varijance o2 razdiobe vjerojatnosti veli¢ine q prikazana je u slijedeéem izrazu:

1 n
$2(q) = —= ) (- 7)° (12
j=1

n—1
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Ta procjena varijance i njen pozitivan drugi korijen naziva se eksperimentalno
standardno odstupanje, i ono opisuje rasipanje opazenih vrijednosti q; 0ko srednje vrijednosti
q. Najbolja procjena varijance srednje vrijednosti 2(g) je prikazan izrazom:

2
u2(x;) = s2(q) = - (fk) (13)

Eksperimentalna varijanca srednje vrijednosti s2(g) i eksperimentalno standardno
odstupanje srednje vrijednosti s(g) koli¢inski odreduju mjeru koliko dobro g procjenjuje
ocekivanje p, veliCine g, te se oboje moZe koristiti kao mjera nesigurnosti srednje vrijednosti
q. Vrijedi obratiti pozornost da je varijanca s2(g) temeljna veli¢ina, i da je standardno
odstupanje s(gq) prikladnije za promjenu jer imaju istu dimenziju kao i veli¢ina g, a i samim
time je lakSe shvatljiva vrijednost nego varijanca.

Kada postoji dobro opisano mjerenje pod statistickim nadzorom, na raspolaganju stoji
skupna procjena varijance s; koja opisuje mjerenje. U slu¢ajevima kada se vrijednost mjerne
veli¢ine q odreduje iz niza neovisnih opazanja, eksperimentalna varijanca aritmeticke sredine
g tih opazanja se moZe procijeniti pomocu izraza s; / n, dok je standardna nesigurnost

jednaka sljedecem izrazu:

(14)

Sl

Kada se dokumentiraju odredivanja vrijednosti sastavnica nesigurnosti A- Vrste,
trebalo bi uvijek priloziti broj stupnjeva slobode v; nesigurnosti u(x;) koji je jednak n — 1 za
jednostavne slucajeve gdje se x; = X; i u(x;) = s(x;) izraunavaju iz n broja neovisnih

opazanja.
6.1.1.3. Odredivanje standardne nesigurnosti B — vrste

Za procjenu x; ulazne veli¢ine X; koja nije dobivena iz ponavljaju¢ih mjerenja,
pridruzena procjena varijance u?(x;) ili standardna nesigurnost u(x;) izracunava se
znanstvenom procjenom koja se temelji na svim raspoloZivim podatcima u mogucoj
promjenljivosti X; i takav skup podataka moze ukljucivati:

e prethodne mjerne podatke

e tehnicke specifikacije proizvodaca
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e iskustvo i poznavanje svojstava tvari i instrumenata
e podatke koji su dane u potvrdama o umjeravanju
e nesigurnosti koje su pridodane referentnim podatcima uzetim iz prirucnika.

Vidljivo je da nije moguce utvrditi mjernu nesigurnost na samome temelju statisticke
analize ponavljanja mjerenja, ve¢ se trebaju primijeniti neke druge metode. Bitno je napomenuti
da ponovljena mjerenja nisu striktno vezana za proracun nesigurnosti A — vrste. Uostalom,
ponovljena mjerenja mogu sluziti kao pomo¢ pri utvrdivanju utjecajnih parametara tijekom
postupka prora¢una nesigurnosti ove vrste.

Tocno 1 ispravno koriStenje raspolozivih podataka koji se koriste za odredivanje
standardne nesigurnosti B — vrste zahtijeva sposobnost opazanja koja se temelji iskljuc¢ivo na
iskustvu i znanju, §to se vremenom dobiva kroz praksu. Odredivanje standardne nesigurnosti B
— vrste moze biti jednako pouzdano i to¢no kao i odredivanje A — vrste, pogotovo ako se
odredivanje mjerne nesigurnosti A — vrste zasniva na manjem broju statisticki neovisnih
opazanja [44].

Procjena se temelji na apriornim razdiobama vjerojatnosti, a to su:

e normalna ili Gaussova

e pravokutna ili jednolika

e trokutasta

¢ bilo koja druga raspodjela koja dobro opisuje ulaznu veli¢inu

1) Normalna ili Gaussova raspodjela

Ako se procjena x; ulazne veli¢ine X; temelji na nizu ponovljenih mjerenja n,
standardna nesigurnost u(x;) dobiva se iz Studentove raspodjele, uz faktor Studentove razdiobe
t,(v) koja ovisi o broju stupnjeva slobode v i vjerojatnosti P koja se trazi [46]. Slika 27.

prikazuje studentovu raspodjelu.

H—ag U u+o

Slika 27. Prikaz studentova raspodjele
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U slucaju kada broj stupnjeva slobode tezi u beskonacno, Studentova razdioba

priblizava se normalnoj razdiobi, a faktor Studentova razdiobe poprima slijedeci oblik:

)~ [(1+ %) k (15)

U tom zapisu faktor k opisuje faktor pokrivanja za normalnu raspodjelu uz vjerojatnost P.

Tablica 1. Vrijednosti faktora pokrivanja za normalnu raspodjelu [45]

Faktor pokrivanja k Razina povjerenja, %
1 68,27 (~68)
1,96 95,00 (~95)
2 95,45 (~95)
3 99,73

2) Pravokutna ili jednolika raspodjela

Ova vrsta raspodjele karakteristi¢na je po tome §to unutar granica intervala pojavljivanja
(podrucje od -a do +a) predstavlja stopostotnu vjerojatnost. To znaci da podrucje koje se ne
nalazi u granicama navedenog intervala, tj. ne nalazi u pravokutniku ima nula posto
vjerojatnosti [Slika 28].

-a U +a

Slika 28. Prikaz pravokutne raspodjele
Time se moze zakljuciti da je ista vjerojatnost ako se podatak nalazi unutar granice
intervala. Ako ulaznu veli¢inu moZemo opisati pravokutnom raspodjelom, standardna

nesigurnost ¢e iznositi:

a
u(x;) = ﬁ (16)
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3) Trokutasta raspodjela

Trokutasta raspodjela koristi se u slu¢ajevima kada se pretpostavlja procjena ulazne
veli¢ine odredene vrijednosti, dok je vjerojatnost ponavljanja u zadanim granicama intervala

nepoznata. Slika 29. daje prikaz trokutaste raspodjele.

—a H +a

Slika 29. Prikaz trokutaste raspodjele

Standardna nesigurnost kod trokutaste raspodjele rauna se na sljedec¢i nacin:

a
u(x;) = ﬁ (17)

6.1.2. Odredivanje sastavljene standardne nesigurnosti

Odredivanje sastavljene standardne nesigurnosti moguce je podijeliti na dva nacina,
koja ovise 0 ulaznim veli¢inama koje mogu biti neovisne ili nekorelirane i meduovisne ili
korelirane. Sastavljena standardna nesigurnost oznaCuje se kao u.(y) i odreduje se

odgovarajuc¢im sastavljanjem standardnih nesigurnosti procjena ulaznih x veli¢ina [45].

6.1.2.1. Nekorelirane (neovisne) ulazne velicine

Ako postoji slucaj da su sve ulazne veli¢ine medusobno neovisne, standardna

nesigurnost jednaka je drugom korijenu sastavljene varijance u2(y) slijedeéim izrazom [46]:
N af\?
W) = X, ) ool = (52) (18)

Ako je slucaj da postoji znacajna nelinearnost funkcije f, potrebno je u izraz za
sastavljenu varijancu ukljuciti i ¢lanove viseg reda njenog razvoja u Taylor-ov red [46]. Ti

¢lanovi koji dani kao parcijalne derivacije ulaznog matematickog modela po ulaznim
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veli¢inama nazivaju se koeficijenti osjetljivosti, i opisuju na koji nacin se procjena vrijednosti

izlazne veli¢ine y mijenja s promjenama vrijednosti procjena ulaznih veli¢ina x. Slika 30.

prikazuje ovisnost koeficijenta osjetljivosti i funkcije.

i 4 v §

O =—U_=U
2 ox
—
C; =—
(_."'
~
-~
o, U, X

Slika 30. Prikaz znacenja koeficijenta osjetljivosti [46]

6.1.2.2. Korelirane ulazne velicine

Kada se kaze da su ulazne veli¢ine korelirane, znaci da njihove promjene ovise jedne o

drugima. Ako su ulazne veli¢ine takve, sastavljena varijanca u2(y) izrazava se sljedeéim

d d
uZ(y) = z a—ga—,’;-u(xi,xj) (19)

i=1,j=1

izrazom [46]:

Pomocu korelacijskih koeficijenata 1 koeficijenata osjetljivosti sastavljena varijanca poprima
1duci oblik:

N

ui(y) = 2 c? - u?(x) + 2 z cicuCx)u(x;) r(x;, x;) (20)

i=1 j=i+1

Bitno je napomenuti da se povezanosti ulaznih veli€ina ne smiju zanemariti, pogotovo ako

znacajno ovise jedne o drugima.
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6.1.3. Odredivanje prosirene nesigurnosti

Prosirena nesigurnost je veli¢ina koja definira interval oko mjernog rezultata za koji je
moguce ocCekivati da objedinjuje velik dio raspodjele vrijednosti koji bi se mogle pripisati

mjernoj veli¢ini. Formula za dobivanje proSirene nesigurnosti glasi:

U=k-u/(y) (21)

gdje je k faktor proSirenja, dok je u.(y) slozena standardna nesigurnost. Faktor proSirenja se
odabire ovisno o trazenim zahtjevima razine povjerenja za interval od y — U do y + U.
Najcesce se kod odredivanja prosirene nesigurnosti vrijednost faktora prosirenja nalazi izmedu

21 3, jer daje postotak povjerenja od ~ 95 % do ~ 99 %.

6.2. Metoda Monte Carlo simulacija

Monte Carlo metoda simulacija jedna je od najcesce koristenih metoda u inZenjerstvu
uz GUM metodu. MoZe sluziti i kao zamjena za GUM metodu. Siroko je rasprostranjena
metoda i u ostalim podru¢jima te se opisuje normom JGCM 101:2008. Opce zasnivanje Monte
Carlo metode je na simulacijama, to jest na racunalnim algoritmima koji se temelje na veéem
broju ponovljenih slu¢ajnih uzoraka mjerenja kako bi se dobili konaéni ishodi i rezultati. Cesto
se Monte Carlo metoda koristi u granama fizike i matematike, i njihovo koriStenje je
najznacajnije kada se drugi pristupi ne mogu koristiti zbog kompleksnosti traZzenih rezultata.
Takoder, ova metoda nudi niz razli¢itth moguénosti vjerojatnosti 1 ishoda, Sto osobi koja
provodi ispitivanje moZe uvelike pomo¢i na shvac¢anju konacnog rezultata i1 problema koji se
moze pojaviti te prikazuje ekstremne mogucnosti i ishode na koje se treba paziti. Ime ove
tehnike prvi puta je upotrijebljeno kada su znanstvenici za vrijeme drugog svjetskog rada radili
na razvijanju atomskih bombi te su joj dali ime Monte Carlo jer je to poznati dio Monaka koji
je poznat po kockarnicama, koje se 1 same zasnivaju na raznim matematickim modelima koji
osiguravanju profit [47].

Monte Carlo metoda izgraduje model na temelju provodenja analiza rizika, ra¢una
moguce rezultate, i te rezultati prikazuje kao vjerojatnosti pojave odredenih sluc¢ajeva. Nakon
toga, ispocetka racuna nove rezultate, ali svakim novim izraGunom koristi razli¢it skup ulaznih
vrijednosti iz funkcija vjerojatnosti. Zbog toga, ova metoda moze ukljucivati i desetke tisuca

ponovljenih izrauna prije davanja konac¢nih rezultata [Slika 31].
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AR

v . "
Ulazne veli¢ine (podaci) Izlazna velic¢ina

Slika 31. Shematski prikaz dobivanja izlazne veli¢ine Monte Carlo metodom

6.2.1. Glavne faze odredivanja nesigurnosti

Glavne faze koje se primjenjuju u Monte Carlo metodi za odredivanje nesigurnosti su
[48]:

e faza formuliranja- u toj fazi se odreduje izlazna veli¢ina koja se namjerava mjeriti,
odreduju se ulazne veli¢ine u kojima ¢e ovisiti izracun izlazne veli¢ine, razvija se model
koji ih povezuje, i na temelju informacija i znanja se ulaznim veli¢inama dodjeljuju
gustoce vjerojatnosti, ako je to moguce

o faza prijenosa- u ovoj fazi se provodi prijenos funkcija gustoce vjerojatnosti slu¢ajnih
veli¢ina kroz model koji se dobio u fazi formuliranja kako bi se dobila sama funkcija
gustoce vjerojatnosti slucajne izlazne veliCine, S§to znaci da ¢e se razli¢itim unosima
vrijednosti ulaznih veli¢ina dobivati razliCite vrijednosti izlazne veliCine.

e faza prikazivanja u sazetom obliku- u ovoj fazi iz funkcije gustoce vjerojatnosti izlazne
veli¢ine dobivaju se razli¢ita ocekivanja i ishodi izlazne velicine, standardna

nesigurnost izlazne veli€ine, i interval vjerojatnosti pokrivanja izlazne veliine.

6.2.2. Provodenje prijenosa raspodjele

Prijenos raspodjele moguce je provesti na vise nacina, a to su [48]:
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e metodama koje daju matematicku sliku funkcije gustoce vjerojatnosti izlazne veliCine,
jo$ poznati kao analiticke metode

e prijenosom nesigurnosti koji se zasniva na zamjeni modela aproksimacijom ¢lanovima
prvog reda razvoja u Taylorov red

e kao i prethodni, samo §to su u aproksimaciju ukljuceni i ¢lanovi viseg reda

e numerickim metodama koje se koriste za prijenos raspodjela, posebnim koriStenjem

Monte Carlo metode.

Bitno je napomenuti da su analiticke metode idealne, $to znaci da ne unose nikakve
aproksimacije te su zbog toga primjenjive samo u jednostavnim sluc¢ajevima. Za fazu prijenosa
treba koristiti odgovarajucu metodu. Takav pristup se moze koristiti ako se moze dokazati da
uvjeti koji su potrebni za okvir nesigurnosti GUM-a daju valjane rezultate. Ako postoje neke
naznake da okvir nesigurnosti GUM-a vjerojatno nije valjan, treba primjenjivati drugi pristup.
Ako se tesko za procijeniti je li okvir nesigurnosti GUM-a valjan. Zbog toga je Monte Carlo
metoda idealna alternativna metoda koja moze sluziti 1 kao provjera same GUM metode i na taj
nacin ocijeniti i testirati to¢nost kakvoce dobivenih rezultata. Ponekad se i Monte Carlo metoda

moze lakSe koristiti 1 provoditi ako postoje poteskoce u izra¢unu koeficijenata osjetljivosti.

6.2.3. Iskazivanje rezultata

Pri iskazivanju rezultata trebali bi se pokriti slijede¢i elementi [48]:
e procjenay izlazne veli¢ine Y
e standardna nesigurnost u(y) pridruzena procjeni y
e dogovorena vjerojatnost pokrivanja od 100p %
e tocke koje su se odabrale kao krajnje toke u pokrivenom intervalu s razinom pokrivanja
od 100p % za izlaznu veli¢inu Y
e svi ostali podaci koji su jo$ bitni za navesti
Procjena y, nesigurnost u(y)i krajnje tocke intervala pokrivanja s razinom od 100 p % izlazne
veli¢ine Y bi se trebali prikazati s tolikim brojem znamenaka da najmanja znamenka bude na
istome mjestu u odnosu na zarez. Ako bi se vrijednosti zaokruzivala na znamenku decimale,

potrebno je uvijek zaokruziti na broj¢anu vrijednost vece razine od dobivene.
6.3. Bayesova metoda

Kao $to 1 samo ime govori, Bayesova metoda dobila je ime po statisti¢aru Thomasu

Bayesu te se u literaturi jo§ mozZe nac¢i pod nazivima kao Bayesovo pravilo ili teorem. Ova
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metoda opisuje vjerojatnost pojave dogadaja na temelju novih informacija koje mogu biti
povezane sa tim dogadajem, to jest izlaznom veli¢inom, i Cesto se primjenjuje u medicinskim
dijagnostikama. Vjerojatnost u Bayesovoj metodi moze se gledati kao stupanj uvjerenja, i ona
se nadograduje dobivanjem novih informacija, pa se moze zakljuciti da su sami temelj ove
metode nove informacije, koje dodatno opskrbljuju postoje¢a znanja. Matematicki zapis

Bayesovog teorema izrazen je na slijedeci nacin:

P(B|A) - P(A
palp) = “C D 22)

Takva vjerojatnost se jo§ moze oznaliti kao Pz(A) i Cesto se naziva kao uvjetna
vjerojatnost od A uz uvjet B. P,(B) takoder je uvjetna vjerojatnost te govori o vjerojatnosti da
se dogodi dogadaj B s obzirom na A. P(A) i P(B) oznacuju vjerojatnosti A i B bez ikakvih
zadanih uvjeta ovisnosti, i poznate su kao grani¢na ili prethodna vjerojatnost [49]. Formula se
ujedno moze i koristiti da se vidi kako ¢e na vjerojatnost izlazne veli¢ine utjecati nove
informacije, pod pretpostavkom da ¢e nove informacije utjecati na izlaznu veli¢inu. Bayesova
metoda moze se jo$ pronaci vjerojatnost prijaSnjeg dogadaja sa uvjetom da je nastupio kasniji
dogadaj.

Kako bi se lakSe shvatila Bayesova metoda, moze se ukratko opisati i sam pojam
Bayesanizma kroz zivot svakog ¢ovjeka. Tokom biranja usmjerenja Skole, studija ili posla,
uvijek se kre¢e od nekih pocetnih vjerojatnosti te se ta pocetna vjerojatnost u mislima mijenja
na dokaze 1 informacije koje dolaze. Ako bi osoba htjela upisati odredeni fakultet, i ako ima
dostupne informacije na internetu koje idu u prilog u donosenju te odluke, vjerojatnost, to jest
Zelja za upisom na taj fakultet na temelju novih informacija ¢e se povecati. No, ako je osoba
dobila informacije koje ne idu u prilog donoSenju te odluke, vjerojatnost se automatski mijenja
1 Zelja za upisom, to jest vjerojatnost se smanjuje. Time se moZe rec¢i da je po Bayesianskom
pristupu cijeli zivot niz odluka koje osoba donosi na temelju poznatih informacija koje kroje

vjerojatnosti po kojima ¢e osoba postupiti.
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7. EKSPERIMENTALNI DIO

Kako bi se procijenile sastavnice mjerne nesigurnost utjecajnih veli¢ina na povrsinske
parametre topografije, na Fakultetu strojarstva i brodogradnje, na Katedri za mjerenje i kontrolu
provedeno je mjerenje topografije odabranih etalona i uzoraka. Koristio se AFM proizvodaca
Oxford Instruments modela MFP 3D Origin, kojim su mjereni amplitudni parametri topografije
povrsine etalona dobivenog uza sami uredaj. Prije svega, potrebno je odrediti koje su to
utjecajne veli¢ine na rezultat mjerenja dobiven primjenom mikroskopa atomskih sila. U ovome
radu analiziran je utjecaj istroSenosti ticala, ponovljivosti i obnovljivosti rezultata mjerenja,

brzine skeniranja, veli¢ine skeniranog podrucja i1 rezolucije skeniranja.
Topografski prikazi profila povrSina mjerenih etalona mogu se vidjeti u nastavku.

e Etalon 1 — mjerio se koriStenim ticalom na 5 nasumi¢nih mjesta po 5 uzastopnih
ponavljanja te se nakon toga uzelo jo$ jedno nasumi¢no mjesto na kojem se provelo 30
uzastopnih mjerenja. Nakon obavljenog mjerenja koristeno ticalo zamijenilo se s novim
ticalom, odabrano je novo nasumi¢no mjesto na etalonu i provedeno je jo$ 30 uzastopnih

mjerenja. Slika 32. i Slika 33. daju 2D i 3D prikaze podru¢ja mjerene povrsine.
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Slika 32. 2D prikaz profila povrsine Etalona 1
Iz 2D prikaza povrSine moze se vidjeti da mjereni etalon ima ponavljajuci uzorak
pravokutnih oblika koji se krece uzduzno. 1z slike se jo§ moze zakljuciti razlika visina,
gdje su pravokutnici svijetlo zelenih linija $to znaci da su uzdignuti od plavih linija

gledaju¢i po mjerilu visine pored.
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Slika 33. 3D prikaz profila povrsine Etalona 1
3D prikaz potvrduje da su svijetlo zeleni pravokutnici izboceni od dna, kao $to se moglo
vidjeti ve¢ 1z 2D slike. Vidljiva je mala izbo€ina koja se nalazi na drugom svijetlo
zelenom pravokutniku, no ona zanemarivo utjeCe na konacan rezultat mjerenih

povrsinskih parametara.

e Etalon 2 — mjerio se ve¢ koriStenim ticalom na jednom nasumic¢no odabranom mjestu
gdje je provedeno 30 uzastopnih mjerenja. Kao i kod prija$njeg etalona, nakon mjerenja
koristeno ticalo zamijenilo se s novim, odabrano je isto mjesto mjerenja na kojem je
ponovo provedeno 30 uzastopnih mjerenja. Slika 34. i Slika 35. daju 2D i 3D prikaze

podruéja mjerene povrsine.
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Slika 34. 2D prikaz profila povrsine Etalona 2
1z 2D prikaza povrSine vidljivi su ponavljajuc¢i uzorci kruznih oblika po cijeloj mjerenoj

povrsini. Iz razlike boja moze se zakljuciti da su kruzni oblici izboceni. Jo§ se moze
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vidjeti razlika u nijansi “dna‘“, koja ima ponavljajuce pravokutne oblike koji se prostiru

horizontalno te se moze vidjeti da je “dno* na kojem se nalaze kruzni oblici nize.

Slika 35. 3D prikaz profila povrsine Etalona 2

e Etalon 3 —mjerio se samo koriStenim ticalom na jednom mjestu. Mjerenje je provedeno

5 uzastopnih puta. Slika 36. i Slika 37. daju 2D i 3D prikaze podru¢ja mjerene povrsine.
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Slika 36. 2D prikaz profila povrsine Etalona 3
1z 2D prikaza povrsine vidljivi su ponavljajuci uzorci kruznih oblika po cijeloj mjerenoj
povrsini kao i kod Etalona 2, ali se iz razlike boja moze zakljuciti da su u ovom slucaju
kruzni oblici uvuceni. Ponovo se moze vidjeti razlika “dna“, koja ima ponavljajuce
pravokutne oblike koji se prostiru horizontalno te se moze vidjeti da je “dno‘ na kojem

se nalaze kruzni oblici u ovom slucaju vise.
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Slika 37. 3D prikaz profila povrsine Etalona 3

7.1. Procjena sastavnice istroSenosti ticala

Prvi cilj eksperimentalnog dijela rada je procijeniti sastavnicu mjerne nesigurnosti
Istrosenosti ticala. S tim ciljem mjereni su amplitudni parametri topografije s ve¢ koristenim
ticalom i novim, nikad prije koristenim ticalom. Provedeno je 30 ponovljenih mjerenja na istom
etalonu na istom mjestu sa starim ticalom, a potom i s novim ticalom. Prije pocetka samog
mjerenja odabrani su ulazni parametri, koji su bili konstantnog iznosa za sva provedena

mjerenja. Odabrani su sljede¢i ulazni parametri skeniranja:
e Velicina skeniranog podruc¢ja: 20 um x 20 um
e Rezolucija skeniranja: 256
e Brzina skeniranja: 1 Hz.

Inace svako mjerenje AFM-om daje podatke o visini mjerene povrSine i daje 2D prikaz
na kojoj se koristi skala boja kako bi se prikazali podaci visine. No, ako nije rije¢ o etalonima,
tesko je percipirati sliku u 3D prikaz. Za to sluze softverski programi koji mogu dati 3D prikaz
i trazene parametre $to jednostavnije. Zbog toga se koristio softverski program Mountains SPIP
(trial version) koji jednostavno i lako 2D prikaz iz znanih visina mjerene povrsine pretvara u

3D prikaz te daje, u ovome slucaju, amplitudne parametre povrsine u samo par klikova.

Tablica 2. prikazuje izgled povrSine izmjerenog etalona u 2D i 3D formatu za prvo,
deseto, dvadeseto i trideseto mjerenje. Iz 2D prikaza povrSine moze se vidjeti da mjereni etalon
ima ponavljaju¢i uzorak pravokutnih oblika koji se kre¢e uzduzno. Vidi se da su 2D 1 3D prikazi

profila povrSine Etalonu 1 isti te nije vidljivo nikakvo medusobno odstupanje.
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Tablica 2. 2D i 3D prikazi profila povrsine Etalona 1 mjerenih starim ticalom

Mjerenje 2D prikaz 3D prikaz
- nm
20
150
15
Prvo
10 100
mjerenje
5 50
0
0 5 10 15 20 pm 0
- nm
20
150
15
Deseto
10 100
mjerenje
5 50
0
0 5 10 15 20 ym 0
- nm
20
150
15
Dvadeseto
10 100
mjerenje
5 50
0
0 5 10 15 20 pm 0
- nm
20
150
. 15
Trideseto
10 100
mjerenje
5 50
0
0 5 10 15 20 pm 0
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Tablica 3. takoder prikazuje izgled povrSine izmjerenog etalona u 2D i 3D formatu za

prvo, deseto, dvadeseto i trideseto mjerenje.

Tablica 3. 2D i 3D prikazi profila povrsine Etalona 1 mjerenih novim ticalom

Mijerenje 2D prikaz 3D prikaz

Prvo

mjerenje

0 5 10 15 20 pm 0

Deseto

mjerenje

Dvadeseto

mjerenje

Trideseto

mjerenje
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Tablica 4. prikazuje povrSinske parametre topografije Sa i Sz, kao rezultat mjerenja
provedenih mikroskopom atomskih sila. Prikazani su parametri za trideset ponovljenih

mjerenja na istom etalonu, sa starim i s novim ticalom.

Tablica 4. Parametri topografije Sa i Sz za trideset ponovljenih mjerenja

Parametgr Sa/nm Sz /nm
topografije
Ticalo Staro Novo Staro Novo
1 50,92 50,32 172,26 300,05
2 51,03 49,73 173,73 170,79
3 51,02 49,66 174,59 200,06
4 51,01 49,63 175,35 247,91
5 50,96 49,40 174,50 271,95
6 50,96 49,28 172,68 224,60
7 50,92 48,87 171,92 293,75
8 50,91 48,44 174,38 169,69
9 50,84 48,50 175,59 187,66
10 50,82 48,10 175,89 195,46
11 50,77 47,58 175,73 339,54
12 50,74 48,22 173,85 288,85
13 50,66 48,14 175,06 293,17
14 50,62 48,05 176,38 381,15
15 50,55 47,73 175,91 380,82
16 50,52 47,19 175,00 169,26
17 50,45 47,30 175,31 363,57
18 50,42 46,68 176,51 329,05
19 50,35 44,87 176,37 164,42
20 50,32 44,59 175,24 164,04
21 50,25 44,52 174,76 163,20
22 50,22 44,43 175,93 162,75
23 50,13 44,40 175,34 163,71
24 50,11 44,25 174,24 165,16
25 50,04 44,22 173,92 164,08
26 50,01 44,12 175,82 163,99
27 49,95 4411 176,87 163,96
28 49,91 44,04 175,28 164,32
29 49,86 43,98 177,71 163,54
30 49,82 43,96 180,41 163,07
x 50,50 46,81 175,22 225,79
S 0,40 2,24 1,63 76,67
|Ax| 3,69 50,57
a 1,85 25,28
u(ticalo) 1,07 14,60
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Takoder, u tablici su izraCunate aritmeticke sredine i standardne devijacije prikazanih
nizova. Za procjenu sastavnice mjerne nesigurnosti koriStena je sastavnica B-vrste.
Pretpostavljena je pravokutna raspodjela u granicama +/— a, a procijenjena sastavnica
izraCunata je prema formuli (16). Iznosi procjene sastavnica mjerne nesigurnosti za parametar
Sa iznosi u(ticalo, Sa) = 1,07 nm, a za parametar Sz u(ticalo, Sz) = 14,60 nm. Slika 38. i Slika

39. prikazuju dobivene pravokutne raspodjele.

-1,85 [ (Sa) 1,85

Slika 38. Prikaz pravokutne raspodjele Sa parametra

-14,60 I (52) 14,60

Slika 39. Prikaz pravokutne raspodjele Sz parametra

7.2. Procjena sastavnice ponovljivosti i obnovljivosti

Prema normi I1SO 5725-2:2019 naziva To¢nost mjernih rezultata — Dio 2: Osnovna
metoda za odredivanje ponovljivosti i obnovljivosti standardne mjerne nesigurnosti [50],
ponovljivost se definira kao usko slaganje izmedu rezultata uzastopnih mjerenja iste mjerene
veli¢ine izvedenih u istim mjernim uvjetima koji ukljucuju: isti mjerni postupak, istog

mijeritelja, isto mjerilo upotrebljavano u istim uvjetima, isto mjerno mjesto te ponavljanje u
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kratkom vremenu. Obnovljivost je rasipanje rezultata dobivenog od veceg broja mjeritelja kod
ponovljenih mjerenja iste karakteristike na istim ili sli¢cnim predmetima uz koristenje istih ili

razlic¢itih mjernih instrumenata i mjernih postupaka.

Tablica 5. Formule za izracun sastavnica ponovljivosti i obnovljivosti [50]

Naziv
aritmeticka sredina i-tog mjernog niza
(ni rezultata mjerenja)

aritmetic¢ka sredina od N rezultata
mjerenja

eksperimentalno (procijenjeno)
standardno odstupanje pojedinacnih
opazanja (mjerenja) unutar i-tog
mjernog niza

skupno eksperimentalno
(procijenjeno) standardno odstupanje
pojedina¢nih opazanja (mjerenja)
unutar mjernih nizova
eksperimentalno (procijenjeno)
standardno odstupanje pojedinacnih
opazanja (mjerenja)
medulaboratorijsko eksperimentalno
(procijenjeno) standardno odstupanje

rasipanje aritmetickih sredina mjernih

m YAV
) ) . ) ) m n(x; —x
nizova oko aritmeti¢ke sredine svih =1 i(x; )

opazanja (mjerenja) m—1
medulaboratorijsko  eksperimentalno S 2
(procijenjeno) standardno odstupanje SR = 1/5r )
mjerna vrijednost ponovljivosti r=tV2s,
vrijednost

mjerna vrijednost obnovljivosti R =tV2 sg

S ciljem procjene sastavnica ponovljivosti i obnovljivosti provedena su tri ponovljena

mjerenja na pet razli¢itih mjesta na etalonu.
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Tablica 6. 2D i 3D prikazi profila povrsine Etalona 1 mjerenih na 5 razli¢itih mjesta

Mijesto 2D prikaz 3D prikaz

Prvo

mjesto

0 5 10 15 20 pm 0

Drugo

mjesto

Trece

mjesto

Cetvrto

mjesto
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Peto

mjesto

3D prikazi potvrduju da su svijetli pravokutnici izboceni od dna, kao $to se moglo vidjeti

ve¢ iz 2D prikaza. Na 3D prikazima prvog, drugog i petog mjesta mjerenja vidljive su male

izboCine. To su Cestice praSine koje su se naSle na mjestima uzorka ili je doSlo do pojave

artefakta. Kod 3D prikaza treeg i Cetvrtog mjesta nisu vidljive nikakve neravnina i izbocCine,

Sto znaci da je etalon na tim mjestima potpuno cist.

Tablica 7. Parametri topografije Sa i Sz za pet mjernih mjesta

Parametﬁr Sa/nm Sz /nm
topografije
Miemo | 4 1 5 | 3 | 4 | 5 1 2 3 4 5
mjesto
1 51,22 | 51,5 | 52,32 | 51,46 | 50,92 | 198,15 | 160,83 | 140,33 | 180,91 | 172,26
2 51,24 | 51,63 | 52,4 | 51,52 | 51,03 | 197,45 | 159,35 | 140,11 | 189,18 | 173,73
3 51,27 | 51,64 | 52,43 | 51,5 | 51,02 | 199,43 | 159,64 | 139,83 | 190,15 | 174,59
X 51,24 | 51,59 | 52,38 | 51,50 | 50,99 | 198,34 | 159,94 | 140,09 | 186,74 | 173,15
Si 0,03 | 0,08 | 0,06 | 0,03 | 0,06 1,00 0,79 0,25 5,08 1,17
X 51,54 171,73
Sr 0,053 2,402
Sd 0,526 22,787
SL 0,525 22,745
SR 0,528 22,871
r 0,148 6,639
R 1,46 63,207

7.3. Procjena sastavnice brzine skeniranja

Kako bi se procijenila sastavnica brzine skeniranja, provedeno je mjerenje povrsinskih

parametara topografije na istom uzorku, istom mjernom mjestu, istim ulaznim parametrima

(veli¢ina skeniranog podrucja: 20 pm X 20 um, rezolucija: 256), samo razli¢itom brzinom
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skeniranja. Odabrano je Sest razli¢itih brzina skeniranja — od 0,5 Hz do 1,8 Hz. Dobivene

vrijednosti prikazuje Tablica 8.

Tablica 8. Usporedba parametara topografije za razlifite brzine skeniranja [51]

Br;ina_ Paramet_a}r Sq Ssk Sku Sp Sv Sz Sa
skeniranja topografije
Mjerna
Hz A nm — — nm nm nm nm
jedinica
Mjerenje br. 1 76,98 -0,834 4837 | 24745 | 30551 | 552,96 57,65
Mjerenje br. 2 77,45 -0,844 4806 | 251,25| 30543 | 556,68 57,99
0,50 Mjerenje br. 3 77,72 -0,849 4,792 | 252,62 | 305,77 | 558,39 58,15

=1

77,381 | -0,843 4,812 | 250,441 | 305,569 | 556,010 | 57,931

s 0,373 0,008 0,023 2,681 0,175 2,775 0,256

Mjerenje br. 1 76,81 | -0,810 4,845 | 249,80 | 306,80 | 556,60 57,59

Mjerenje br. 2 78,35 | -0,842 4,779 | 254,31 | 309,97 | 564,27 58,55

0,80 Mjerenje br. 3 78,54 | -0,842 4,764 | 253,92 | 310,39 | 564,31 58,66
x| 77,899 | -0,831 4,796 | 252,675 | 309,055 | 561,730 | 58,266

S 0,950 0,018 0,043 2,496 1,961 4,438 0,590

Mjerenje br. 1 76,26 | -0,786 4,834 | 251,79 | 301,66 | 553,44 57,33

Mjerenje br. 2 78,14 | -0,813 4,711 | 259,30 | 305,94 | 565,24 58,47

1,20 Mijerenje br. 3 78,30 | -0,814 4,682 | 256,35| 307,49 | 563,84 58,63
x| 77569 | -0,804 4,742 | 255,812 | 305,029 | 560,841 | 58,142

s 1,135 0,016 0,081 3,787 3,022 6,447 0,709

Mjerenje br. 1 77,85 | -0,797 4,741 | 254,36 | 307,48 | 561,84 58,12

Mijerenje br. 2 77,21 | -0,796 4,813 | 249,97 | 306,07 | 556,04 57,42

1,40 Mjerenje br. 3 76,77 | -0,802 4,845 | 247,06 | 30541 | 55247 56,97
x| 77277 ] -0,798 4,800 | 250,463 | 306,319 | 556,782 | 57,502

S 0,546 0,003 0,053 3,673 1,058 4,728 0,583

Mjerenje br. 1 75,52 | -0,778 4844 | 24328 | 303,44 | 546,72 56,03

Mjerenje br. 2 74,12 | -0,790 4872 | 236,58 | 29852 | 535,10 54,92

1,60 Mjerenje br. 3 74,02 | -0,791 4876 | 236,63 | 29842 | 535,05 54,82
X| 74555 | -0,786 4,864 | 238,830 | 300,129 | 538,959 | 55,257

S 0,841 0,007 0,018 3,853 2,872 6,725 0,672

Mijerenje br. 1 72,83 | -0,747 4,788 | 233,50 | 295,04 | 528,54 54,12

Mjerenje br. 2 72,53 | -0,742 4,779 | 233,73 | 293,15| 526,88 53,89

1,80 Mijerenje br. 3 72,65 | -0,735 4,765 | 234,02 | 293,52 | 527,53 53,98
X| 72669 | -0,742 4,777 | 233,751 | 293,900 | 527,651 | 53,994

S 0,148 0,006 0,011 0,258 1,004 0,839 0,116

Fakultet strojarstva i brodogradnje 47




Lovro Turkalj Diplomski rad
Tablica 9. prikazuje rezultate mjerenja parametara Sa i Sz za najmanju i najvecu brzina

skeniranja i iznos pripadne sastavnice mjerne nesigurnosti.

Tablica 9. Procjena sastavnice nesigurnosti u(Vscan)

Parametﬁr Sa/nm Sz/nm
topografije
Brzina 0,5 18 0,5 1,8
skeniranja, Hz
1 57,65 54,12 552,96 | 528,54
2 57,99 53,89 556,68 | 526,88
3 58,15 53,98 558,39 | 527,53
x 57,931 53,994 | 556,01 | 527,651
S 0,256 0,116 2,775 0,839
|A%| 3,94 28,36
a 1,97 14,18
U(Vscan) 1,14 8,19

Iz Tablice 8. uzete su dobivene vrijednosti parametara Sa za najveéu i najmanju brzinu
skeniranja te je dobiven interval pojavljivanja a koji opisuje podruéje unutar granica intervala
kao stopostotnu vjerojatnost rasipanja rezultata. Standardna nesigurnost za parametar Sa iznosi

1,14 nm. Slika 40. prikazuje izgled pravokutne raspodjele za parametar Sa.

-1,97 W (Sa) 1,97

Slika 40. Prikaz pravokutne raspodjele za parametar Sa
Isti postupak ponovio se za parametar Sz. Standardna nesigurnost za parametar Sz iznosi

8,19 nm. Slika 41. prikazuje izgled pravokutne raspodijele za parametar Sz.

-14,18 u(SZ) 14,18

Slika 41. Prikaz pravokutne raspodjele za parametar Sz
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7.3. Procjena sastavnice veli¢ine skeniranog podrudcja

Kod procjene sastavnice veli¢ine skeniranog podru¢ja mijenjala se ulazna veli¢ina
skeniranog podrucja. Prvo se skeniralo podrucje velic¢ine 20 um % 20 um. Nakon toga podrucje
se povecalo na dimenzije 100 um x 100 pum. Veli¢ine skeniranih podruc¢ja dovoljno su velikih

razlika da bi se prikazale promjene u rezultatima povrsinskih parametara ako postoje.

Tablica 10. prikazuje rezultate mjerenja parametara Sa 1 Sz za razliCite veliCine

skeniranih podrucja te iznos pripadne sastavnice mjerne nesigurnosti.

Tablica 10. Procjena sastavnice nesigurnosti u(Ascan)

Parametgr Sa/nm Sz /nm
topografije
Veliina skeniranog | . > | 100 % 100 | 20 %20 | 100 x 100
podrucja, um X um
1 50,92 43,73 172,26 | 111844
2 51,03 44,34 17373 | 1092,61
3 51,02 44,03 17459 | 111337
F 57,931 44,03 556,01 | 1108,14
s 0,256 0,31 2,78 13,69
AT 13,90 552,13
a 6,95 276,07
U(Ascan) 4,01 159,39

Iz Tablice 10. moze se vidjeti da za parametar Sa sastavnica mjerne nesigurnosti iznosi
4,01 nm, dok interval pojavljivanja iznosi 6,95 nm. Za parametar Sz mjerna nesigurnost iznosi
159,39 nm, a interval ponavljanja iznosi 276,07 nm.

Slika 42. prikazuje pravokutnu raspodjelu s dobivenim intervalom ponavljanja za

veli¢inu uzorka 20 pm x 20 pm.

'6,95 u (Sa) 6595

Slika 42. Prikaz pravokutne raspodjele za veli¢inu skeniranog podrudja 20 pm x 20 pm

Slika 43. prikazuje pravokutnu raspodjelu s dobivenim intervalom ponavljanja za

veli¢inu uzorka 100 pm % 100 pum.
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276,07 I (s2) 276,07

Slika 43. Prikaz pravokutne raspodjele za veli¢inu skeniranog podrucja 100 pm x 100 pm

7.4. Procjena sastavnice mjerne nesigurnosti zbog rezolucije skeniranja

Kako bi se mjerenje moglo provesti, potrebno je definirati ulazne parametre. Pod ulazne
parametre spadaju brzina skeniranja, veli¢ina podrucja koje se Zeli skenirati i rezolucija
skeniranja. U radovima [51] i [52] prikazano je da promjena brzine skeniranja i promjena
veli¢ine podrucja skeniranja statisticki zna¢ajno utjecu na rezultat mjerenja.

Provedenim planom pokusa pokazano je da promjena rezolucije skeniranja statisticki
znacajno ne utjece nNa povrsinske parametre topografije, koji uklju¢uju i promatrane amplitudne
parametre [52]. Zbog toga, sastavnica nesigurnosti rezolucije skeniranja smatra se

zanemarivom te u radu nije proveden izracun iste.
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8. ZAKLJUCAK

Sve strozi zahtjevi koje se postavljaju na kvalitetu povrSine dovode do razvoja novih
mjerenih metoda i instrumenata. Mikroskop atomskih sila je mjerni instrument koji ima
mogucnost karakterizacije povrSine u raznim medijima i svojom jednostavnoscu koristenja i
visokoj rezoluciji se probija na trziSte kao jedan od najpouzdanijih mikroskopa za analizu i
mjerenje topografije povrsine. Potkrepljuju ga razni softverski programi koji dobivene
informacije mogu pretvoriti u slike, parametre i razne druge oblike. U ovom diplomskom radu
opisana su nacini rada i primjena mikroskopa atomskih sila te je utvrden utjecaj istroSenosti
ticala i utjecaj ponovljivosti rezultata mjerenja na mjernu nesigurnost amplitudnih parametara

promatranih povrSina.

Mjerenja su provedena na tri etalona koja sadrze karakteristiéne ponavljajuce uzorke
duz povrsine i time se medusobno razlikuju. Etaloni su namijenjeni za podeSavanje mikroskopa
atomskih sila. Ukupno je provedeno 150 mjerenja triju razli¢itih etalona pri kojima su se
mijenjala ticala i ulazni parametri kako bi se ustanovio utjecaj navedenih parametara na mjernu
nesigurnost rezultata mjerenja. Za prikaz slika i dobivanje podataka o vrijednostima

amplitudnih parametara koristio se softverski program Mountains SPIP (trial version).

Sastavnice mjerne nesigurnosti procijenjene su GUM metodom sukladno normi JCGM

100:2008 naziva Vrednovanje mjernih podataka- Upute za iskazivanje mjerne nesigurnosti.
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