
第48卷
 

第10期/2021年5月/中国激光 研究论文

1064
 

nm光纤激光器直写聚酰亚胺成碳工艺参数研究
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摘要 采用波长为1064
 

nm的光纤激光器对聚酰亚胺(PI)膜进行激光碳化工艺试验,研究了激光线间距与光斑直

径、扫描速度与脉冲频率、激光功率对激光直写PI膜成碳性能的影响规律。结果表明:激光直写PI膜的产物为三

维多孔碳层结构,其中,C、N、O元素的质量分数分别为84.84%、2.02%、13.14%;激光线间距与光斑直径、扫描速

度与脉冲频率、激光功率这三组工艺参数均会不同程度地影响激光直写PI膜的成碳性能;通过研究激光直写PI膜

成碳的导电性能得到了最佳工艺参数:激光线间距为0.001
 

mm,光斑直径为0.06
 

mm,扫描速度为150
 

mm/s,脉
冲频率为40

 

kHz,激光功率为2.2
 

W;在该工艺参数下,激光直写PI膜的成碳缺陷比例最低,其碳层的方块电阻可

低至55
 

Ω/sq。
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1 引  言

石墨烯是一种由单层碳原子紧密堆积而成的具

有蜂窝状结构的二维材料,得益于其独特的晶体结

构和 电 子 结 构,石 墨 烯 有 着 出 众 的 物 理 化 学 性

质[1-2]。这些独特的物理化学性质使石墨烯在电子

信息[3-4]、能量存储[5-6]、柔性显示[7-8]、复合材料制

备[9-10]、生物和仿生[11-12]等方面具有广阔的应用前

景。合成石墨烯的前驱体处理方法有两种:一种是

化学还原法,另一种是热处理法[13-16]。传统的石墨

烯生产方法不仅工艺繁杂,而且对设备的要求比较

严苛,导致能源浪费现象比较突出;与此同时,强毒

性或高温环境等加工条件对生产设备提出了较高的

使用和安全标准。因此,急切需要一种既不依赖使

用高毒性化工试剂,又不需要特殊高温处理的替代

方法,且最好能够实现“一步法”制备石墨烯。

激光加工技术是一种高效的加工制造手段,该
技术可以在材料上实现表面处理和微加工,已被广

泛应用于加工制造工艺领域[17-18]。2014年,美国莱

斯大学James
 

M.
 

Tour团队[19]首次报道了使用

CO2 激光器在商业聚酰亚胺(PI)膜表面进行激光

直写,采用“一步法”制备了少层多孔激光诱导石墨

烯(LIG)片。与二维石墨烯单晶相比,这种三维多

孔石墨烯具有很多独特的物理化学性质,为众多领

域中石墨烯器件的发展提供了新思路。另外,Wang
等[20]使用波长为455

 

nm、输出功率为5
 

W 的蓝光

激光器直写PI膜也成功制备出了石墨烯,并证明了

激光制备石墨烯取决于输出功率,而与激光的波长

无关。2018年,Duy等[21]通过实验发现,激光制备

石墨烯的临界能量密度约为5.5
 

J·cm-2,过低的

能量密度会导致PI膜的石墨化程度不足。Chyan
等[22]提出了一种使用多次脉冲激光划线将衬底转
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变成激光诱导石墨烯的方法,可应用该方法的衬底

材料种类繁多:从可再生材料(如食物、布料等)到高

性能聚合物,甚至可以是天然煤炭。
目前,国内关于激光直写PI膜的相关研究较

少,还没有人通过系统的研究来探索激光工艺参数

对激光直写PI膜成碳性能的影响。激光直写PI膜

技术不仅可以实现石墨烯的快速生产,而且不需要

传统石墨烯制备方法中的严苛条件。鉴于此,本文

深入研究了各种激光工艺参数对激光直写PI膜成

碳性能的影响,为优化激光直写PI膜成碳工艺提供

参考依据。

2 实验部分

2.1 实验材料

PI膜,购于上海特翔电器绝缘材料有限公司;
无水乙醇(分析纯),购于国药集团化学试剂有限公

司;去离子水,自制。

2.2 样品制备

激光直写PI膜成碳过程如图1所示。PI膜吸收

1064
 

nm激光的能量,产生瞬时高温,PI分子链在高

温下发生化学键的断裂和重排[23],激光直写区域由

棕黄色变成黑色。在本实验中,激光直写PI膜采用

的是FMF20W脉冲光纤激光器,其最大输出功率为

20
 

W,波长为1064
 

nm,最高脉冲频率为90
 

kHz。采

用振镜扫描激光头,以实现对激光光斑运动轨迹的精

确控制。为保证激光直写线路的连续性和稳定性,本
文实验均选用S形激光走线的扫描方式。在激光直

写PI膜之前,先用去离子水和无水乙醇对250
 

μm厚

的PI膜表面进行清洗,以去除其表面的灰尘等;然后

将PI膜置于50
 

℃的干燥箱中干燥8
 

h;最后,将PI
膜平整地固定在操作台上,调整光纤激光器的焦点与

PI膜的表面重合,设置激光加工工艺参数和扫描路

径后,通过计算机操控激光器进行直写。本实验中的

激光直写图形设计为长30
 

mm、宽5
 

mm的矩形结构。

图1 激光直写PI膜成碳。(a)工艺示意图;(b)原理示意图

Fig 
 

1 Carbon
 

formation
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

 a 
 

Process
 

diagram 
 

 b 
 

principle
 

diagram

2.3 测试与表征

采用SUPRA55型场发射扫描电镜(SEM)观
察激光直写PI膜产物的微观形貌;采用DXR2型激

光共聚焦拉曼光谱仪对激光直写PI膜表面的碳化

程度进行表征;采用 Mg
 

Kα激发源(1253.6
 

eV)的

VG
 

ESCALab
 

MK
 

Ⅱ
 

X射线光电子能谱仪记录激

光直写PI膜产物的X射线光电子能谱(XPS),所有

结合能都参考
 

284.5
 

eV
 

处的
 

C1s峰进行计算,用
各元素的峰面积比校正、计算元素的组成;采用

RTS-8型四探针测量仪测量激光直写PI膜产物的

表面方块电阻;采用JC200D型静态接触角测量仪

测试激光直写PI膜产物的表面接触角。

3 结果与讨论

3.1 激光直写PI膜成碳分析

3.1.1 激光直写PI膜产物的微观形貌分析

图2为激光直写PI膜产物表面和截面的扫描

电镜分析结果。从图2(a)中可以看到,激光直写PI
膜产物是由众多不规则的絮状碳颗粒组成的一个连

续多孔的立体结构。这种结构的形成可能与激光直

写材料的表面有关。激光快速照射产生瞬间高温高

压,材料表面的有机物分解,热解产生的气体快速逸

出,从而造就了特定的形貌。根据图2(b)中激光直

写PI膜产物的截面形貌可知,PI膜并没有被激光
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图2 激光直写PI膜产物的微观形貌。(a)表面形貌;(b)截面形貌

Fig 
 

2 Micro
 

morphologies
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

 a 
 

Surface
 

morphology 
 

 b 
 

cross-section
morphology

完全烧蚀,其表面出现了许多“站立”的絮状物,内部

的碳层存在很多大小不一的孔洞,残留的PI膜为材

料提供了有效的力学强度。

3.1.2 激光直写前后PI膜的拉曼光谱分析

激光直写后PI膜表面发生碳化,为了进一步表

征激光直写后表面碳层的石墨化程度,使用拉曼光

谱仪对样品进行分析。图3为激光直写前后PI膜

表面碳颗粒的拉曼光谱,可以清楚地看到,原PI膜

的特征峰在激光直写后被碳的三个特征峰取代,分

图3 激光直写前后PI膜的拉曼光谱图

Fig 
 

3 Raman
 

spectra
 

of
 

PI
 

film
 

before
 

and
 

after
 

laser
direct

 

writing

别为1344
 

cm-1 和1500
 

cm-1 附近的D峰和G峰,
以及2683

 

cm-1 附近的2D峰,且D峰的强度低于

G峰。这一结果说明激光直写后PI膜形成了碳结

构,石墨化程度较高。

3.1.3 激光直写PI膜产物的XPS分析

图4为激光直写PI膜产物的XPS分析结果。
由图4(a)中的结合能全谱图可知,激光直写PI膜

产物的XPS谱图中显示只有C1s、O1s、N1s峰。其

中,N1s代表测试样品材料中含有氮元素,O1s代表

材料表面含有含氧官能团。由各个峰面积之比可以

计算出激光直写PI膜产物中C、N、O元素的质量分

数分别为84.84%、2.02%、13.14%。图4(b)为激光

直写PI膜产物的高分辨C1s
 

XPS谱图,碳原子以

C—C、C—O—C、C—N和C􀪅􀪅O四种形态存在,其中

C—C为激光直写PI膜产物中碳元素的主要成分。

3.2 工艺参数对激光直写PI膜产物性能的影响

3.2.1 激光线间距与光斑直径对激光直写PI膜

产物导电性能的影响

  在激光功率为2.4
 

W、扫描速度为120
 

mm/s、
脉冲频 率 为36

 

kHz的 条 件 下 研 究 激 光 线 间 距

(0.001~0.010
 

mm)与光斑直径d(0.03~0.07
 

mm)

图4 激光直写PI膜产物的XPS谱图。(a)XPS结合能全谱图;(b)高分辨C1s
 

XPS谱图

Fig 
 

4 XPS
 

spectra
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

 a 
 

XPS
 

binding
 

energy
 

full
 

spectrum 

 b 
 

high
 

resolution
 

C1s
 

XPS
 

spectrum
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对激光直写PI膜产物导电性能的影响,实验结果如

表1和图5所示。可以看出:在相同的线间距下,随
着光斑增大,激光直写PI膜产物的方块电阻先降低

后增大。在相同的线间距下,当光斑太小时,相邻两

条线之间的重叠区域小,使得相同区域被重复照射

的次数较少,PI膜的碳化程度太低,方块电阻很大;

随着光斑的增大,相邻两条线之间的重叠区域增大,

PI膜被激光重复照射的次数增多,增大了PI膜的

碳化程度,方块电阻降低;随着光斑继续增大,激光

重复照射的次数过多,形成的碳层被破坏和烧蚀,方
块电阻变大。在相同的光斑下,激光直写PI膜产物

的方块电阻基本随着线间距的减小呈降低的趋势。
表1 不同线间距和光斑直径下激光直写PI膜产物的方块电阻

Table
 

1 Sheet
 

resistance
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
 

line
 

spacing
 

and
 

spot
diameter

 

values

Line
 

spacing
 

/mm
Sheet

 

resistance
 

/(Ω·sq-1)

d=0.03
 

mm d=0.04
 

mm d=0.05
 

mm d=0.06
 

mm d=0.07
 

mm

0.001 102 70 67 62 123

0.002 101 120 102 85 105

0.003 277 321 123 184 240

0.005 392 591 262 345 435

0.007 1315 2446 692 571 2608

0.010 14753 12339 6731 5973 8568

图5 不同线间距和光斑直径下激光直写PI膜产物的

方块电阻

Fig 
 

5 Sheet
 

resistance
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
 

line
 

spacing
 

and
 

  spot
 

diameter
 

values

3.2.2 脉冲频率与扫描速度对激光直写PI膜产物

导电性能的影响

  在激光功率为2.4
 

W、光斑直径为0.06
 

mm、
线间距为0.001

 

mm的条件下,研究激光扫描速度

(100~300
 

mm/s)和脉冲频率f(30~55
 

kHz)对激

光直写PI膜产物导电性能的影响,实验结果如表2
和图6所示。当扫描速度为100

 

mm/s时,随着脉

冲频率的增加,激光直写PI膜产物的方块电阻越来

越大。此时的扫描速度太慢,导致激光照射的点与

点之间的距离太近,重叠区域太大,随着脉冲频率增

加发生了类似于激光切割的情况,最终的结果是激

光击穿 材 料 表 面。在 扫 描 速 度 为150
 

mm/s和

200
 

mm/s时,随着脉冲频率的增加,激光直写PI膜

产物的方块电阻先降低而增加。脉冲频率太低时,相
邻两点之间的重叠区域小,相同位置的照射次数不

够,PI膜的碳化程度低,方块电阻较大;随着脉冲频率

的增加,相邻两点之间的连续性逐渐增加,方块电阻

降低;随着脉冲频率继续增加,相同位置被重复照射

的次数过多,碳层被破坏,因此方块电阻增大。当扫

描速度为250
 

mm/s和300
 

mm/s时,随着脉冲频率

的增加,激光直写PI膜产物的方块电阻呈下降趋势。
此时的激光扫描速度太快,导致相邻两点之间的距离

太远,脉冲频率的增加减小了相邻两点之间的距离,

PI膜成碳的连续性更好,导电性能增加。
3.2.3 激光功率对激光直写PI膜成碳性能的影响

为研究激光功率对激光直写PI膜成碳性能的

影响,在光斑直径为0.06
 

mm、线间距为0.001
 

mm、
扫描速度为150

 

mm/s、脉冲频率为40
 

kHz的条件

下,选取激光功率为1.8~2.8
 

W 进行激光直写

实验。

1)
 

对激光直写PI膜产物形貌的影响

利用扫描电子显微镜观察不同激光功率作用下

激光直写PI膜产物的表面形貌,可以看出,随着激

光功率增加,PI膜的表面损伤程度逐渐增大。由

图7(a)、(b)可以看出,激光直写后只在PI膜表面
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表2 不同扫描速度和脉冲频率下激光直写PI膜产物的方块电阻

Table
 

2 Sheet
 

resistance
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
 

scanning
 

speeds
 

and

pulse
 

frequencies

Scanning
 

speed
 

/
(mm·s-1)

Sheet
 

resistance
 

/(Ω·sq-1)

f=30
 

kHz f=35
 

kHz f=40
 

kHz f=45
 

kHz f=50
 

kHz f=55
 

kHz

100 1419 1614 1750 3932

150 110 73 61 69 73 215

200 146 96 81 72 69 74

250 159 103 88 76 72 68

300 267 155 112 95 85 83

图6 不同扫描速度和脉冲频率下激光直写PI膜产物的

方块电阻

Fig 
 

6 Sheet
 

resistance
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
 

scanning
 

speeds
 

  and
 

pulse
 

frequencies

留下了一些絮状碳颗粒,保留了原PI膜的平整性,
且图7(b)中的絮状碳颗粒有所增多,表面上出现了

一些褶皱。图7(c)、(d)中的絮状结构开始聚集成

片,且图7(d)中的絮状结构进一步增多,覆盖在原

PI膜上。由图7(e)、(f)可以看出,激光彻底破坏了

原来的表面,表面的絮状结构和内部的碳颗粒形成

了三维多孔结构,其形成的原因可能是激光快速照

射过程中产生了瞬间高温高压,氧和氮键断裂,这些

氮和氧原子在键断裂后转化为相应的气体,并从衬

底逃逸。微观形貌的改变对激光直写PI膜产物的

导电性能和亲疏水性等有很大影响。

2)
 

对激光直写PI膜产物拉曼光谱的影响

石墨类材料的拉曼光谱主要包含G峰、D峰以

及2D峰。G峰是石墨类材料的主要特征峰,是由

sp2 碳 原 子 的 面 内 振 动 引 起 的,它 通 常 出 现 在

1580
 

cm-1 附近,该峰能有效反映石墨类材料的规

整程度。D峰是由晶格振动离开布里渊区中心引起

图7 不同激光功率下激光直写PI膜产物表面的扫描电

镜图 像。(a)
 

1.8
 

W;(b)
 

2.0
 

W;(c)
 

2.2
 

W;

  (d)
 

2.4
 

W;(e)
 

2.6
 

W;(f)
 

2.8
 

W
Fig 

 

7 SEM
 

images
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
 

laser
 

powers 
 

 a 
 

1 8
 

W 
 

 b 
 

2 0
 

W 
 

 c 
 

2 2
 

W 
 

 d 
 

2 4
 

W 
 

   e 
 

2 6
 

W 
 

 f 
 

2 8
 

W

的,该峰通常会出现在1350
 

cm-1 附近,用于表征石

墨类材料样品的结构缺陷或边缘,被认为是石墨类

材料的无序振动峰。一般用D峰与G峰的强度比

(ID/IG)来表征石墨类材料中的缺陷密度[24]。2D
峰 是 双 声 子 共 振 二 阶 拉 曼 峰,通 常 出 现 在

2700
 

cm-1 附近,与石墨类材料样品中碳原子层的

层数有关。一般用2D峰与G峰的强度比(I2D/IG)
来表征石墨烯类材料的堆叠层数[25]。

如图8(a)、(b)所示,可以通过比较D峰、2D峰

和G峰相对强度的比值(ID/IG 和I2D/IG)来分析

激光功率对激光直写PI膜成碳质量的影响:ID/IG

的值越小,说明碳材料的缺陷越少;I2D/IG 的值越

大,说明碳层堆叠的层数越多。随着激光功率从

1.8
 

W增加到2.8
 

W,2D峰的峰值强度呈现先上升
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图8 不同激光功率下激光直写PI膜产物的拉曼光谱及拉曼峰强比。(a)拉曼光谱;(b)拉曼峰强比

Fig 
 

8 Raman
 

spectra
 

and
 

Raman
 

peak
 

intensity
 

ratio
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

under
 

different
laser

 

powers 
 

 a 
 

Raman
 

spectra 
 

 b 
 

Raman
 

peak
 

intensity
 

ratio

后下降的趋势,并在2.2
 

W 处达到最大值;与此相

反,D峰的峰值强度呈现先下降后上升的趋势,并在

2.2
 

W 处达到最小值。这一结果表明,在2.2
 

W
处,激光直写PI膜产物的成碳缺陷比例最低并且碳

结晶率最高。

3)
 

对激光直写PI膜产物导电性能的影响

从图9中可以看出,激光直写PI膜产物的方块

电阻随着激光功率的增加呈现出先减小后增大的趋

图9 激光功率对激光直写PI膜产物导电性能的影响

Fig 
 

9 Influence
 

of
 

laser
 

power
 

on
 

conductivity
 

of

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film

势。激光照射材料表面时,能量聚集在材料表面,PI
膜快速碳化;随着激光功率增大,激光烧蚀的深度越

来越大,形成的碳颗粒之间的连续性增强。当激光

功率为2.2
 

W 时,激光直写PI膜产物的方块电阻

低至55
 

Ω/sq,但是随着激光功率的进一步增加,碳
层表面被激光烧蚀,部分碳颗粒在激光冲击下脱离

碳层到周围环境中,碳层的连续性受到破坏,方块电

阻变大。

4)
 

对激光直写PI膜产物表面接触角的影响

图10给出了激光直写PI膜产物表面接触角的

变化。从图中可以看出:接触角随着激光功率的增

加而增大。当激光功率为1.8
 

W和2.0
 

W时,因激

光功率太低,激光直写PI膜产物的表面粗糙度并没

发生明显变化,接触角与原PI膜表面接触角相差不

大;随着激光功率增加,当激光功率为2.2
 

W 和

2.4
 

W时,激光直写PI膜产物表面出现了絮状结

构,表面粗糙度增加,接触角变大,表现出一定的疏水

性能;随着激光功率继续增大,高的激光功率使PI膜

的表面和内部均被碳化,形成了粗糙度很大的三维多

孔结构,接触角进一步增大,表现出超疏水性能。

图10 激光功率对激光直写PI膜产物表面接触角的影响。(a)
 

1.8
 

W;(b)
 

2.0
 

W;(c)
 

2.2
 

W;(d)
 

2.4
 

W;(e)
 

2.6
 

W;(f)
 

2.8
 

W
Fig 

 

10 Influence
 

of
 

laser
 

power
 

on
 

the
 

contact
 

angle
 

of
 

product
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

 a 
 

1 8
 

W 

 b 
 

2 0
 

W 
 

 c 
 

2 2
 

W 
 

 d 
 

2 4
 

W 
 

 e 
 

2 6
 

W 
 

 f 
 

2 8
 

W
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4 结  论

本文通过激光直写PI膜成碳实验,研究了激光

线间距与光斑直径、扫描速度与脉冲频率、激光功率

对PI膜成碳的影响,分析了激光直写PI膜产物的

方块电阻,并详细分析了激光功率对激光直写PI膜

产物微观形貌、成碳质量和亲疏水性的影响。得到

以下主要结论:

1)
 

在脉冲激光作用下,PI膜吸收激光能量,进
行光热转化,形成了连续多孔的三维立体碳层结构,

PI分子链中发生了C—H、C􀪅􀪅O、C—N等化学键

的断裂和重排;激光直写PI膜产物中C、N、O元素

的质量分数分别为84.84%、2.02%、13.14%。

2)
 

光纤激光器激光直写PI膜产物导电性能最

佳的参数条件为:激光线间距0.001
 

mm,光斑直径

0.06
 

mm,扫描速度150
 

mm/s,脉冲频率40
 

kHz。

3)
 

随着激光功率增大,激光直写PI膜被烧蚀

的程度逐渐增大,其表面从少量的絮状碳颗粒变成

三维多孔碳结构;由ID/IG 值和I2D/IG 值可知:碳
层的 缺 陷 程 度 先 降 低 后 增 大,且 在 激 光 功 率 为

2.2
 

W时最低,此时,方块电阻也最小,为55
 

Ω/sq。
另外,激光直写PI膜产物的水接触角随着激光功率

的增加而逐渐增大,在激光功率为2.8
 

W 时,表现

出了超疏水性。
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Abstract

Objective In
 

recent
 

years 
 

graphene-based
 

nanomaterials
 

have
 

been
 

widely
 

studied
 

because
 

of
 

their
 

excellent
 

chemical
 

and
 

physical
 

properties 
 

Among
 

other
 

applications 
 

graphene
 

has
 

been
 

successfully
 

used
 

in
 

sensors
 

and
 

catalysis 
 

Graphene
 

can
 

form
 

a
 

three-dimensional
 

porous
 

structure
 

with
 

a
 

high
 

surface
 

area 
 

depending
 

on
 

the
 

method
 

of
 

synthesis 
 

The
 

assembly
 

of
 

graphene
 

oxide
 

 GO 
 

into
 

foam
 

is
 

one
 

of
 

the
 

conventional
 

methods
 

employed
 

to
 

fabricate
 

porous
 

graphene
 

structures 
 

However 
 

this
 

approach
 

needs
 

the
 

preparation
 

of
 

GO
 

precursor
 

via
 

oxidative-
acid

 

synthesis
 

route 
 

Porous
 

graphene
 

can
 

be
 

processed
 

via
 

chemical
 

vapor
 

deposition
 

on
 

porous
 

substrates 
 

but
 

high
 

temperature
 

and
 

complex
 

post-processing
 

activities
 

limit
 

its
 

commercialization 
 

Recently 
 

a
 

facile
 

approach
 

to
 

the
 

formation
 

and
 

patterning
 

of
 

porous
 

graphene
 

on
 

polyimide
 

 PI 
 

under
 

ambient
 

conditions
 

using
 

commercial
 

laser
 

scriber
 

was
 

reported 
 

This
 

one-step
 

process
 

of
 

making
 

laser-induced
 

graphene
 

is
 

better
 

than
 

conventional
 

methods
 

for
 

synthesizing
 

porous
 

graphene 
 

and
 

the
 

method
 

is
 

also
 

relatively
 

simple
 

and
 

cheaper 
 

Presently 
 

there
 

are
 

few
 

domestic
 

studies
 

on
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI 
 

In
 

this
 

present
 

study 
 

we
 

report
 

the
 

effects
 

of
 

three
 

sets
 

of
 

laser-process
 

parameters
 

on
 

the
 

carbon
 

forming
 

performance
 

of
 

1064
 

nm
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

films 
 

We
 

expect
 

our
 

methods
 

and
 

1002112-8
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findings
 

to
 

provide
 

a
 

reference
 

for
 

the
 

process
 

parameters
 

of
 

carbon
 

forming
 

of
 

PI
 

film
 

written
 

by
 

1064
 

nm
 

laser 

Methods Commercial
 

polyimide
 

films
 

were
 

employed
 

in
 

experimental
 

research 
 

First 
 

the
 

1064
 

nm
 

fiber
 

laser
 

was
 

used
 

to
 

directly
 

write
 

on
 

the
 

PI
 

film 
 

while
 

the
 

PI
 

film
 

carbonized
 

after
 

absorbing
 

the
 

laser
 

energy 
 

A
 

scanning
 

electron
 

microscope 
 

Raman
 

spectrometer
 

and
 

X-ray
 

photoelectron
 

spectrometer
 

were
 

used
 

to
 

analyze
 

the
 

morphology
 

and
 

chemical
 

composition
 

of
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

The
 

four-probe
 

and
 

the
 

contact
 

angle
 

measuring
 

instruments
 

were
 

used
 

to
 

measure
 

the
 

conductivity
 

and
 

hydrophilicity
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

The
 

effects
 

of
 

three
 

groups
 

of
 

parameters
 

 spot
 

size
 

and
 

line
 

spacing 
 

scanning
 

speed
 

and
 

pulse
 

frequency 
 

laser
 

power 
 

on
 

the
 

carbon
 

formation
 

of
 

PI
 

film
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

were
 

studied 

Results
 

and
 

Discussions The
 

Raman
 

spectrum
 

shows
 

that
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

has
 

three
 

characteristic
 

peaks
 

of
 

carbon 
 

D
 

peak
 

at
 

1344
 

cm-1 
 

G
 

peak
 

near
 

1500
 

cm-1 
 

2D
 

peak
 

at
 

2683
 

cm-1
 

 Fig 3  
 

The
 

XPS
 

results
 

of
 

the
 

material
 

show
 

that
 

there
 

are
 

C1s 
 

O1s 
 

and
 

N1s
 

peaks 
 

Carbon
 

atoms
 

exist
 

in
 

four
 

forms
 

 C—C 
 

C—O—C 
 

C—
N 

 

and
 

C􀪅􀪅O  
 

and
 

the
 

C—C
 

bond
 

is
 

the
 

main
 

component
 

of
 

carbon
 

 Fig 4  
 

The
 

spot
 

size 
 

line
 

spacing 
 

scanning
 

speed 
 

and
 

pulse
 

frequency
 

affect
 

the
 

conductivity
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

to
 

certain
 

degrees 
 

When
 

the
 

laser
 

power
 

is
 

low
 

 1 8--2 0
 

W  
 

the
 

laser
 

leaves
 

some
 

flocculation
 

on
 

the
 

surface
 

of
 

the
 

PI
 

film 
 

With
 

an
 

increase
 

in
 

laser
 

power 
 

holes
 

gradually
 

appear
 

on
 

the
 

PI
 

film 
 

leading
 

to
 

the
 

formation
 

of
 

a
 

three-dimensional
 

porous
 

structure
 

 Fig 7  
 

The
 

contact
 

angle
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

is
 

positively
 

correlated
 

with
 

the
 

degree
 

of
 

damage
 

of
 

the
 

PI
 

film
 

surface 
 

By
 

calculating
 

the
 

ID IG
 and

 

I2D IG 
 

it
 

can
 

be
 

deduced
 

that
 

there
 

is
 

an
 

initial
 

decrease
 

in
 

the
 

defect
 

degree
 

of
 

the
 

carbon
 

layer 
 

followed
 

by
 

an
 

increase
 

as
 

the
 

laser
 

power
 

increases
 

 Fig 8  

Conclusions In
 

this
 

study 
 

using
 

1064
 

nm
 

fiber
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film 
 

the
 

influence
 

of
 

laser-process
 

parameters
 

on
 

PI
 

film
 

was
 

studied 
 

The
 

PI
 

film
 

absorbs
 

the
 

pulse
 

laser
 

energy
 

and
 

performs
 

a
 

photothermal
 

conversion 
 

and
 

finally
 

forms
 

a
 

three-dimensional
 

porous
 

carbon
 

layer 
 

In
 

the
 

molecular
 

chain
 

of
 

PI 
 

chemical
 

bonds
 

such
 

as
 

C—H 
 

C􀪅􀪅O 
 

C—N 
 

etc 
 

are
 

broken
 

and
 

rearranged 
 

The
 

mass
 

fractions
 

of
 

C 
 

N 
 

and
 

O
 

elements
 

in
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

are
 

84 84% 
 

2 02%
 

and
 

13 14% 
 

respectively 
 

Using
 

different
 

laser
 

processing-
technology

 

and
 

parameters 
 

the
 

conductivity
 

of
 

the
 

carbon
 

layer
 

formed
 

by
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

is
 

studied 
 

The
 

best
 

combination
 

of
 

parameters
 

for
 

the
 

conductivity
 

of
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

was
 

obtained 
 

the
 

laser
 

line
 

spacing
 

was
 

0 001
 

mm 
 

the
 

spot
 

size
 

was
 

0 06
 

mm 
 

the
 

scanning
 

speed
 

was
 

150
 

mm s
 

and
 

the
 

pulse
 

frequency
 

was
 

40
 

kHz 
 

With
 

an
 

increase
 

in
 

laser
 

power 
 

the
 

degree
 

of
 

microscopic
 

ablation
 

morphology
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

gradually
 

increases 
 

and
 

the
 

surface
 

changes
 

from
 

a
 

small
 

flocculent
 

carbon
 

particle
 

to
 

a
 

three-dimensional
 

porous
 

carbon
 

structure 
 

With
 

a
 

laser
 

power
 

of
 

2 2
 

W 
 

the
 

carbon
 

flaw
 

is
 

the
 

lowest
 

and
 

the
 

carbon
 

crystallization
 

rate
 

is
 

the
 

highest 
 

At
 

this
 

laser
 

power 
 

the
 

sheet
 

resistance
 

is
 

also
 

the
 

lowest
 

 55
 

Ω sq  
 

In
 

addition 
 

the
 

contact
 

angle
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

increases
 

with
 

a
 

gradual
 

increase
 

in
 

laser
 

power 
 

The
 

surface
 

of
 

the
 

laser
 

direct
 

writing
 

PI
 

film
 

shows
 

superhydrophobicity
 

while
 

the
 

laser
 

power
 

is
 

2 8
 

W 
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