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Abstrakt

Hlavnim cilem této prace je dokonceni pfistroje Bulge test pro testovani tenkych vrstev,
provedeni prvnich testli na komercnich SisNs membranach a na dvojvrstvé s hlinikem. Prvni
cast prace se zabyva literarni reSersi praci zabyvajicich se metodou Bulge test a dalSich metod
mechanického testovani tenkych vrstev. Experimentalni ¢ast je zaméfena na konstrukci
piistroje, metodiku vyhodnoceni dat a vysledky méfeni. Studované vrstvy jsou vyrobeny
z amorfniho nitridu kiemicitého, na ktery je v nékterych pripadech nanesena vrstva hliniku,
titanu nebo Ta-B-C. Pistroj byl zkonstruovan ve spolupraci s Ustavem pfistrojové techniky
AV CR v. v. i. Spolehlivost a reproduktibilita zafizeni byly ovéfeny provedenim vice nez 160
méfeni na komer¢né dostupné membrané SisN4. Déle byly provedeny zkousky na
dvouvrstvach. Zmeétené hodnoty Youngova modulu a rezidualniho napéti byly srovnany
s literaturou a s vysledky nanoindentacni zkousky. Podrobnéjsi analyza dat pomoci metody
koneénych prvkil je v sou¢asnosti vyvijena ve spolupraci s kolegy z Ustavu fyziky materiald.
Bylo prokazéano, ze metoda Bulge test a zkonstruovany pfistroj jsou vhodné pro méteni
nékterych mechanickych vlastnosti tenkych vrstev.

Klicova slova:
Bulge test, tenké vrstvy, mechanické vlastnosti, Youngiv modul

Abstract

Main objective of this diploma thesis is to finish a construction of the Bulge test
apparatus for measurement of thin films, perform first tests on commercially available SizNa4
membranes and bilayer membrane with aluminium. First part of the thesis is focused mainly on
literature review of current knowledge regarding this topic and other methods of thin films
testing. Experimental part deals with construction of apparatus, methodology of data evaluation
and results of the measurement. The thin films of interest are fabricated as amorphous silicon
nitride or bilayer of mentioned nitride and either aluminium, titanium or Ta-B-C layer. The
apparatus has been built in house in collaboration with Institute of Scientific Instruments of
CAS. Both reliability and repeatability of this method has been tested on over 160
measurements of commercially available membrane. The results of measurements are
compared with literature and nanoindentation test. More detailed data analysis is currently
under development with colleagues at Institute of Physics of Materials. It has been proven
beyond doubt that Bulge test method and constructed apparatus are suitable for the
measurement of several mechanical properties of thin films.
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1. Uvod

Bulge test je metoda urovani nékterych mechanickych vlastnosti tenkych vrstev,
které je mozné pfipravit ve formé membran. Jednd se piedevS§im o Younglv modul,
rezidualni napéti a Poissontiv pomér, ale i plastické vlastnosti, jako je mez kluzu pfii
biaxidlnim tahovém zatizeni. M¢feni spociva v aplikaci tlaku pracovniho plynu nebo
kapaliny na membranu a souc¢asného méfeni jejiho tvaru. Podle pouzitého média se metoda
da rozdelit na pneumaticky Bulge test, kterému je vénovana tato prace a hydraulicky Bulge
testu. Hydraulicky Bulge test se vétSinou pouziva na kovové membrany nebo tenké plechy,
kde je potieba vyssich tlakt. Vyhodou této metody je mimo jednoduchého uchyceni vzorku,
také moznost pouziti kruhovych vzorka, které se snadnéji vyhodnocuji jak analyticky, tak
simulaci konecnymi prvky. Tato skutecnost je zaloZena zejména na rotac¢ni symetrii vzorki.
Nevyhodou je velikost pouzitého tlaku, ktery dosahuje fadové stovek megapascal. Takto
vysoky tlak, v pfipadé€ poruseni vzorku, mize poskodit méfici vybaveni nebo byt potencialné
nebezpecny pro obsluhu. [1]-[4]. Touto metodou se zabyvaji napiiklad védci na Technické
Univerzité v KoSicich [5]. Méfenim tenkych kovovych folii se zabyvaji i na Zapadoceské
Univerzité v Plzni, av§ak s pouzitim plynu jako tlakového média [4]. Pneumaticky Bulge test
se Castéji pouziva pro mensi a kieh¢i vzorky, typicky tenké vrstvy o tloust’ce pod 1
mikrometr, pfipravené na vhodném substratu (Casto na bazi kiemiku), nebo vicevrstvé
vzorky. Ztéchto vrstev je nékdy mozné pfipravit samonosné membrany selektivnim
leptanim; piiklad SisN4 nanesené na monokrystalickém waferu kiemiku. Tento proces je
podrobné popsan v kap. 3.2.3. Proces selektivniho leptani je zavisly na poloze a orientaci
krystalografickych rovin, tedy neumoznuje vyrobu kruhovych vzorkl, ale pouze
¢tvercovych, ¢i obdélnikovych. Nevyhodou je v tomto piipadé maly rozmér a kiehkost
vzorku, coz zna¢né zt€Zuje manipulaci. Vyhodou je naopak pouziti pomérné malych tlakd,
v fadech desitek az stovek kiloPascal. Pti poruseni zkusebniho télesa tedy nehrozi ohrozeni
obsluhy ani poSkozeni aparatu. Popis této metody bude vice rozebran v nasledujicich
kapitolach. Jelikoz v poslednich desetiletich doSlo k vyraznému rozvoji povrchového
inZenyrstvi a aplikaci tenkych vrstev a povlaki, zvedla se také poptavka po metodach, které
jsou schopny piesné méfit mechanicke ¢i fyzikalni vlastnosti téchto vrstev. Vyvoj byl také
ovlivnén faktem, Ze materidly v malych objemech vykazuji rozdilné chovani a jiné
mechanické vlastnosti nez materialy bulkové. Tomuto se fika ,,size effect [6]. Kvuli malym
tloustkam vrstev byly vyvinuty specidlni testovaci metody jako je nanoindentace, tlakové
zkousky mikro pilifkt [7], jednoosé zkouSeni pevnosti v tahu samostatnych tenkych vrstev
[8], [9], nebo ohyb paprskt (beam bending) [10], [11]. Z inzenyrského hlediska se data
ziskana z téchto metod vyuzivaji pro urceni spolehlivosti a zivotnosti nano elektro-
mechanickych (NEMS) a mikro elektro-mechanickych systémt (MEMS) [12], [13]. Kazda
ze zminénych metod mé jist¢ zavazné omezeni; bud’ jde o obtiznou pfipravu vzorku
(miniaturni tahova zkouska) nebo obtiznou interpretaci méfenych dat (nanoindentace),
pfipadné oboji. Nanoindenta¢ni metoda vykazuje dobré vysledky pro méteni indenta¢niho
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modulu (parametr kombinujici Yountv modul a Poissontiv pomér) na vrstvach, které maji
alespon pul mikrometru tloustky. Kviili ovlivnéni vysledkti podkladovym materidlem mutze
byt hloubka vpichu pouze pfiblizné desetinu tloustky vrstvy, coz je u velmi tenkych
membran velice limitujici [14]. Nanoindentace navic neumoznuje zjisténi rezidualniho pnuti
v membrang, respektive vrstve, které mize zpiisobovat dekohezi a zvrasnéni vrstvy [15]. Jeji
vyhodou naopak je jednoduchost provedeni testu, za pifedpokladu nizké drsnosti povrchu.
Tlakové zkousky mikro pilitkii, ohyb paprskii i jednoosé zkouseni v tahu samostatnych
tenkych vrstev spojuje problémova a nakladna piiprava vzorkd, ktera ¢asto zahrnuje pouziti
elektronovych mikroskopt s vyuzitim fokusovaného iontového svazku. Samonosné
membrany vhodné pro Bulge test se daji komeréné koupit a test jedné membrany je proveden
za maximalné nékolik desitek minut. Je mozné provést depozici studovaného povlaku na
zakoupenou membranu, provést méfeni dvouvrstvy a pomoci rovnic, které budou dale
rozvedeny, zjistit vlastnosti deponované vrstvy.

2. Cile prace

e Dokoncit konstrukci zatizeni pro provadéni zkouSek Bulge test

e Uvést toto zatizeni do provozu

e Odzkouset funkénost metody na komeréné dostupnych membranach

e Provést prvni testy na dvouvrstvych vzorcich sloZzenych z nosné membrany
SizNs a hlinikové vrstvy ptipravené metodou PVD
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3. Literarni reSerse

Tato Cast prace se zabyva stru¢nym popisem hlavnich metod pro mechanické
testovani tenkych filmi a membran. Déle je podrobnéji popsan princip metody Bulge test,
jeho historie, ptiprava vzorki a dalsi udaje. Na konci kapitoly bude popsana analyza dat
poftizenych touto metodou a jejich zpracovani.

3.1. Mechanické testy tenkych vrstev

Tato podkapitola popisuje nejpouzivanéjsi metody meéteni mechanickych vlastnosti
tenkych film a vrstev. Jednd se predevsim o: nanoindentaci, mikrotahovou zkousku,
mikrokompresni zkousku pillifkti, metodu ohybani paprskt a stéidavy ohiev vrstvy na
Substratu.

3.1.1. Nanoindentace

V dnesni dob¢ je nanoindentace Siroce vyuzivanou technikou pro zjisténi vlastnosti
tenkych vrstev. Tato metoda skytd pomérné¢ jednoduchy a rychly zpiisob k zjisténi
indenta¢niho modulu testované vrstvy. Podobné jako pii zkousce tvrdosti se do materialu
vtlacuje hrot indentoru. Jako materidl indentoru je vzdy pouzit diamant a nejcastéji se
pouziva pyramidalni tvar Vickersova typu, nebo trojboky jehlan Berkovitchova typu. Na
rozdil od klasické zkousky tvrdosti je nejdilezitéjSim zaznamem zatézna zatézova kiivka
popisujici zavislost sily na priniku indentoru, viz. Obr. 1.

max

Zatézovani

Odtézovani

Sila, F

Posunuti, h
Obr. 1 Ukazka nanoindenta¢ni kiivky. Upraveno z [16].
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Problémem u méieni elastickych vlastnosti u nanoindentace je fakt, ze pod
indentorem dochazi k plastické deformaci a pole napéti a deformace, jsou obtizné uréitelna.
Jako prvni na fakt, Ze radius vtisku po kulovém indentoru je mensi, nez je radius indentoru,
upozornil Tabor [17]. Je to zptsobeno relaxaci elastickych napéti pfitomnych v pribéhu
vpichu. U testh tvrdosti je tento efekt na prvni pohled tézko pozorovatelny a pro vysledek
meéifeni nepodstatny. U nanoindentace, kde se hloubky vpichu pohybuji v fadech desitek
nanometru, je jiz efekt relaxace elastickych pnuti pozorovatelny a velice dalezity pro vypocet
Youngova modulu. Tento jev je vidét i na odtéZovaci kiivee na Obr. 1.

Oliver a Pharr [18] ve svém vyzkumu popsal vztah mezi vlastnostmi materialu,
Youngovym modulem pruznosti E a Poissonovym pomérem v, a tvarem odtéZovaci kiivky
rovnici 1:

= + ) i, (l)

kde index i oznacuje, ze jde o material indentoru. Existenci této rovnice podminuje
fakt, ze ani material indentoru, diamant, neni dokonale tuhy. Efektivni modul E; se urci ze
smérnice odté¢zovaci kiivky pomoci rovnice 2:

dP 2

BE.VA. )

V rovnici 2 je P zatézna sila, h hloubka priniku, A plocha vtisku indentoru, S
bezrozmérny parametr, ktery je funkci tvaru indentoru. Pro Berkovichiv typ se rovna 1,034.
Plocha vtisku indentoru je ve své podstaté zaleZitosti geometrie indentoru a je zavisla mimo
jiné na hloubce vpichu. Pro Berkovitchiv indentor se da spocitat z rovnice 3 [19]:

A(h) = 24,5 h? 3)

Problémem zminénych rovnic je naptiklad nedokonalé Spicka indentoru, nedokonala
ostrost hran, zanedbané tfeni a podobnég. Dal§im jevem komplikujicim vyhodnoceni zkousky
je tak zvany Pile-up nebo Sink-in, ke kterému dochazi u hran vpichu, viz Obr. 2.
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Pile-up Sink-in

Obr. 2 Efekt pile-up a sink-in. Upraveno z [20].

DalSim omezenim této metody je fakt, ze méfeni tenké vrstvy mtze byt ovlivnéno
substratem. Proto se doporucuje pii vyhodnocovani brat v ivahu pouze data v okoli 1/10
tloustky vpichu, coz mize byt pii velmi tenkych vrstvach obtizné. Vyhodou je, Ze na naroky
na pfipravu vzorku jsou malé¢ — mald drsnost povrchu, a cely proces je dnes jiz
automatizovan. [14]

3.1.2. Jednoosé zkousSeni pevnosti v tahu samostatnych tenkych vrstev

Tato metoda se d4, co se tyCe principu, povazovat za analogii klasické zkousky
Vv tahu. Velkym rozdilem je ale velikost zkuSebnich téles — od n¢kolika milimetrti po n¢kolik
mikrometril. Na Obr. 3 je zndzornén vzorek piipraveny pro test. Ctvercové Gitvary po obou
stranach jsou odporové ohtevy, slouZici pro ohtev celého vzorku pii testu [21].

X

Obr. 3 Vzorek ZrB: v elektronovém mikroskopu. Prevzato z [21].

Vyhoda této metody lezi pfedevs§im v jednoduchosti vyhodnoceni vysledki. Da se
vyuzivat stejnych vztaht, jako u zkouSky v tahu. Vzorky maji obvykle tvar ,,psi kosti®.
Vzhledem kmalému prifezu zkusebniho télesa je zapotiebi zkusSebni zafizeni a
extenzometry s vysokou ptesnosti pii velmi malych silach a deformacich. Na Obr. 4 vidime
zatézkou kiivku pro material ZrB: pfi tfech teplotach zatézovani.
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o0
=

 — T = T T
0.000 0.001 0.002 0.003 0.004 0.005 0.006 0.007 0.008
Napéti (-)
Obr. 4 Napétove deformacni kiivka vzorku z Obr. 3. Prevzato z [21].

Experimentalné byla zjisténa zavislost pevnostnich vlastnosti na tloustce filmu.
S ubyvajici tloustkou filmu se zvySovala jeho pevnost az do ur€ité meze, kterd se zda byt
funkci materidlu. Tato skute¢nost je piipisovana vysoké hustoté defektl, které jsou pfitomny
kvili vyrobé [22]. Obecné vlastnosti tenkych filmut zavisi jak na procesu vyroby, tak i na
podkladu, na ktery jsou deponovany. S vyvojem ptesnéjSich pfistroji a novych metod se
jedna o relativné rozvijejici se metody [23], [24], které zahrnuji cyklické zatéZovani a
vysokoteplotni testy [21], [25], nebo insitu creepové testy [26], [27].

Vzorky se Casto ptipravuji litografickou metodou, kde se studovana vrstva nanese na
substrat, ktery se poté odlepta [28]. Dal§i moznou metodou je pfiprava pomoci fokusovaného
iontového svazku (FIB). Velkym problémem této metody je obtiZnost pfipravy a manipulace
se vzorky a piedevsim tendence k predéasnym lomiim vzorki. Spatné uchyceni miize vést
defekty na okrajich filmti velmi Casto zpusobuji pietrzeni vzorku jesté pied dosazenim meze
kluzu.

3.1.3. Nanokompresni testy objemovych materialti

Nanokompresni testy objemovych materiald je oproti jiZ zminénym technikdm
pomérné nova metoda. Jako jednou z prvnich prikopnikl je oznacovéana skupina prof.
Dimiduka [29]. Zkouska spociva v ptipravé mikrovzorku ve tvaru valce. Velikost téchto
vzorkll se obvykle pohybuje v fadu jednotek az desitek mikrometr. Kvili malé velikosti je
jedinou vhodnou technologii ptfipravy FIB. Na Obr. 5 a) a b) vidime jiz hotovy pilifek
ptipraveny pomoci FIBu z monokrystalu niklové superslitiny. Na Obr. 5 b) jsou zfetelné
vidét i precipitaty faze y*.
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’

rem 43 pum b) Pilitek s primérem 2,3 pm, Ni superslitina
Pievzato z [29].

..-'- "'..1“ _ S
Obr. 5 a) Pilitek s primé

Po zhotoveni vzorkt se pilifky testuji tlakem v nanoindenta¢nim pfistroji. Pro tuto
aplikaci je nutné upravit indentor tak, aby byl v oblasti $picky plochy. Velmi dulezita je
souosost indentoru a pilitku véetné zajisténi, aby se indentor nedotknul okolniho materialu.
Na Obr. 6. je zobrazen upraveny Vickersuv indentor. Zarovnana plocha ma pfiblizné pramér
67 um.

Obr. 6 Upraveny indentor pro pouziti pii kompresi piliikt. Pfevzato z [29].

Pii zkousce se zaznamenava sila a posunuti indentoru, stejné jako u nanoindentace.
Ze znalosti vysky pilitku a jeho primeéru je mozné vykreslit graf napéti a deformace. Je nutno
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poznamenat, ze pro piesnéjSi vyhodnoceni, je potfeba uvazovat vliv elastick¢ deformace
substratu, kterd bude zpisobena zatizenim. Na Obr. 7. jsou ukazany vzorky ze stejného
materialu jako na Obr. 5 po deformaci v tlaku.

i | f ‘
Obr. 7 a) Pilitek o praméru 20,6 um b) Pilitek o priméru 9,4 pum. Pfevzato a upraveno z
[29].

Horni rovina pilite na Obr. 7 je rovnobézna s rovinou (100). Po stladeni je vidét
vyrazny skluz, ktery se uskute¢iiuje pouze podél dvou krystalografickych rovin tohoto
krystalu. Ctenai miize mit ditvodné podezieni, e dotyk indentoru a horni roviny inicioval
¢innost disloka¢niho zdroje v misté kontaktu a tedy hodnota napéti pii skluzu nemusi
odpovidat mezi kluzu materialu, ale spise napéti potiebného pro vyvolani ¢innosti zdroje
dislokaci v misté doteku indentoru. Tyto diivody jsou pti¢inou Spatné interpretace vysledkil
a pouzitelnosti této metody pro stanoveni mechanickych vlastnosti polykrystalickych
materialti [30]. Na Obr. 8 a) vidime zaznam nanokompresni zkousky hlinikového pilitku o
praméru cca 1 um. Je ziejmé, ze v prubehu testu byla provedena tfi odlehceni. Na Obr. 8 b)
vidime stejny zdznam, pouze na horizontdlni ose je Cas a zatizeni a posunuti razniku je na
vertikalnich osach.
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Obr. 8 a) Zaznam sila — posunuti pfi Obr. 8 b) Zavislost posunuti a sily na ¢ase
: pfi tlakové zkousce mikropilitku.

tlakové zkousce mikropilitku

Ze zaznamu na Obr. 8 a) je pozorovatelny schodovity pribeh kiivky, tedy elasticka
deformace vzorku prerusena rychlymi skoky plastické deformace (plastic bursts). Pti nartstu
sily se aktivuje disloka¢ni zdroj, ktery vyprodukuje urcity pocet dislokaci v jisté roviné a
cela ¢ast pilitku se skluzovym pohybem zdeformuje. Ze zdznamu na Obr. 8 b) mtizeme vidét,
ze se v tomto piipad¢ zkouska tidi silou. Je mozné délat i testy, které jsou fizené posunutim.

3.1.4. Metody ohybani paprsku
Zkouska spocivd v ohybani velice tenkého paprsku vetknutého do substratu.

Velikosti paprskil jsou v fadech mikrometri a ¢asto se k ohybani pouziva nanoindentacni
pfistroj. Na Obr. 9 vidime pfipravené paprsky pro zkousku.

Al cantilever beam

] 50 um

Obr. 9 Hlinikové paprsky pted zkouskou. Prevzato a upraveno z [31].

Pii méteni se paprsek ohybé a zaznamenava se kiivka zavislosti sily F na prohnuti
paprsku o. Pokud polozime ptedpoklad, Ze prihyb nosniku je maly a material, z n¢hoz je
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vyroben je homogenni a izotropni, miizeme napsat ptfedpis zavislosti sily na prohnuti
nasledovné [31]:

FL3(1 — v?
5 FLEa-v) @)
3EI
kde E je modul pruznosti, v je Poissonovo pomér, | je kvadraticky moment prifezu
a L je délka paprsku. Z této zavislosti jiz mizeme bud’ numericky, nebo ze sklonu kiivky

urcit pomér Poissonova poméru a Youngova modulu. Je mozné urcit taktéz mez kluzu
v bodg¢, kde zatézna kiivka prestane byt linedrni, jak vidime na Obr. 10.

100 ————————————————————

'
E A ¢ e e
Linearni fit /,/'

801 | elastickeého reZzimu . g
E 80 “ -
= | Mez ]
= }
= Zluzu
= 404 1

2% odklon

T

T T Al

Lg T T
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10 0.12

Prihyb (pm)
Obr. 10. Zavislost sily na prahybu pro hlinikovy paprsek. Pfevzato a upraveno z [31].

Literatura ukazuje, Ze mez kluzu méfend touto technikou je Casto vyssi, nez u
bulkovych materiala [32]. Stejné jako v pfedchozim testu, zde hraje vyznamnou roli efekt
velikosti vzorku. Ukazuje se, ze nejvétsi pnuti v nosniku jsou blizko vetknuti v oblasti
tlakovych pnuti [33], proto je dulezité presné urcit geometrii povrchu v tomto tézko
pristupném miste, protoze miize mit vyrazny vliv na vysledky testu. Je evidentni, ze ptiprava
dobfe geometricky definovanych vzork je v tomto ptipadé velmi narocna.

3.1.5. Film na substratu zatizen termalnim napétim

Princip této metody spociva v nadeponovani tenké vrstvy filmu na tlustsi substrat pii
zvysené teploté, provadéni cyklického chladnuti a ohfevu a meéteni prihybu vzorku.
V okamziku deponovani nejsou ve filmu ani substratu pfitomna zadna napéti. V prubehu
chladnuti se projevi rozdil v koeficientech teplotni roztaznosti vznikem elastické deformace
ve vrstveé 1 substratu. Zminéna deformace se za predpokladu homogenity a izotropie filmu
da urdit z nasledujiciho vztahu [34]:
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€= —(af — ay)(T — Ty) = —Ax AT, (5)

kde ar a as jsou koeficienty teplotni roztaznosti filmu a substratu. To je teplota depozice a T
je pokojova teplota. V ptipadech, kdy ar > as a T < To je deformace kladna, tj. ve vrstvé se
vytvoti tahové deformace a napéti. Casto se pouziva rovnice, kterou odvodil Stoney [35] ve
tvaru:

E.h2k

= B (L—vy) ©)

Of

kde spodni indexy s a f odkazuji popotfad¢ na substrat a film. Parametr h oznacuje uniformni
tloustku vrstvy a « je kiivost, ktera je v relaci s polomérem pomoci vzorce k=1/R. Je nutno
zminit, ze rovnice 6 plati za podminky linearni elastické deformace a hs << hs. Ze zminéné
rovnice je také zfejmé, ze napéti ve filmu je urceno deformaci substratu, tedy vlastnostmi
substratu. Casto podkladovy substrat neni Gplné rovinny a musi se tedy kiivost v rovnici 6
nahradit zménou kiivost, kterd se méfti pred deponaci, ¢i po odstranéni filmu [34].

Na Obr. 11 vidime napétove teplotni cyklus hlinikového filmu o tloustce 590 nm na
kiemikovém substratu.

300

2
1

Ochlazovani

e
<
% 100 |-
;g)_‘
g [ Tah
w O
=
.“a Tlak <«— Mez kluzu
<
i) -100 - /
M
=200 " 1 " ! . 1 " 1 .
0 100 200 300 400 * 500

Teplota (°C)

Obr. 11 Zavislost biaxialni napéti na teploté pro 590 nm tlustou vrstvu hliniku na
kfemikovém substratu. Pievzato a upraveno z [34].

23



Existuji 1 dal$i mnoznosti, jak nepifimo méfit napéti v tenkych filmech. Jednou
z pouzitelnych metod, je analyza napéti pomoci rentgenové difrakce [36], nebo pouziti
synchrotronového zateni [37].

3.2. Bulge test

V této ¢asti prace budou popsany zékladni principy a rovnice potiebné pro ispésné
pofizeni a vyhodnoceni zaznamu z testu. Budou také popsany postupy piipravy vzorka, které
se u metody Bulge testu nejcastéji pouzivaji.

3.2.1. Historie, vyvoj metody

Bulge test byl jeden z prvnich testt, ktery byl pouzit pro charakterizaci vlastnosti
tenkych membran. Jako prvni publikoval v roce 1959 J.W. Beams knihu, ktera pojednava o
vlastnostech tenkych zlatych a stiibrnych filmu [38]. Beams pouzil kruhové usporadani, kde
je membrana ptidrzovana kruhovou piitlaénici, podobné, jak ukazuje Obr. 12. V té dobé vSak
jesté nebyly rozvinuty metody ptipravy tenkych filma tak, jako je to dnes, a proto se prvni
sestava potykala s problémy.

Deformovany material

N
\\ Hydraulicka kapalina //

Piitlac¢nice

,,,,,,,

Obr. 12 Schéma hydraulického Bulge testu s pfitla¢nici. Pfevzato a upraveno z [39].

V nésledujicich letech se rozvoj metody zrychlil a vroce 1987 Allen a kol. poprvé
charakterizoval polyimidovy film na membrané z oxidu kiemicitého s étvercovou pfitlacnici
[40]. Kratce poté, Tabata a kol., charakterizovali obdélnikovou membranu z nitridu
kfemic¢itého [41]. V prabéhu nasledujicich let a s pfibyvajicim vlivem modelovani
koneénymi prvky (MKP) vyslo mnoho ¢lankd, které se zabyvaji MKP simulacemi
nafukovani membran a snazi se zlepsit piesnost méfeni [42], [43]. Objevil se i rozsifeny
analyticky model [44], ktery bude popsan v nasledujicich kapitolach.
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3.2.2. Popis metody

Princip metody spociva v aplikaci tlaku na jednu stranu membrany, ktery zptsobi
vybouleni membrany. Métfenou veliCinou je vétSinou vyska stiedového bodu membrany,
ktera je spolu se zaznamem tlaku ukladana pro dal$i vyhodnoceni. V literatufe mize najit
nékolik metod, kterymi se deformace membrany da méfit. Originalni metodu pouzil Huang
a kol. [45]. Zakiiveni membrany se vyhodnocuje ze zmény kapacitance, ktera je zplisobena
vyboulenim hlinikového filmu a zaznamenana pomoci druhé desky kondenzatoru pomoci
rovnice 7:

V4R2 — D2 - arctan( D >

B V4BV4R? — D2 — D2
C = 4¢yb, )

V4BV4R? — D% — D2

(7)

kde C je kapacita kondenzatoru, bc je délka desky kondenzatoru, D je Sitka zkoumané
membrany, B je vzdalenost filmu a desky kondenzatoru pied zacatkem méfeni. R je
V polomér vybouleného filmu. VétSinou se vSak pouzivaji metody zalozené na optické
interferometrii. Nékdy se méti pouze poloha stiedového bodu, lepsi systémy jsou ovSem
schopny méfit cely povrch. Princip systému, kde je k méfeni tvaru membrany pouzita opticka
interferometrie, je znazornén na Obr. 13. Linearni motor stlauje pneumaticky valec. Zvyseni
tlaku zptisobi prohnuti membrany, ktera je uchycena v drzaku. Vystup z interferometrického
meéteni a tlakoméru je v redlném Case zaznamendvan.

Interferometricky
systém

Vzorek
Drzak vzorku

Tlakomér
Injekéni pumpa
—)

Obr. 13 Schéma piistroje pro Bulge test.
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Tento systém mize byt modifikovan naptiklad pouzitim vody misto vzduchu [46].

3.2.3. Priprava vzorki

Podminkou pro presné méteni materidlovych vlastnosti, je pfiprava samonosné
membrany ze studované vrstvy o pokud mozno presném geometrickém tvaru. S nékterymi
tenkymi kovovymi vrstvami (napt. valcovana folie z Au) lze opatrné manipulovat a uchytit
je do drzéku. Elegantnéj$i metoda vyuziva litografickych technik a anizotropického leptani.
Postup pfipravy samonosné membrany je znazornén na Obr. 14. Na wafer kiemiku
s orientaci {100} je z obou stran nanesena vrstva nitridu kiemicitého (a) pomoci nizkotlaké
chemické depozice par (Low pressure chemical vapour deposition — LPCVD). Poté se na
jednu stranu nanese vrstva fotorezistu (b), do které se za pomoci litografie vytvoii ¢tvercové,
¢i obdélnikové okénko se stranami rovnobéznymi s krystalografickymi sméry <110> (c). Ze
vzniklého okénka je plazmovym leptanim odstranéna vrstva nitridu kfemicitého (d) a
nasledovné se anizotropicky lepta (e). K tomuto leptani se pouziva roztok hydroxidu
draselného ve vod¢, u néhoz je znamo, Ze napada nejhustéji obsazené roviny kiemiku {111}
s rychlosti o pfiblizné dva fady nizsi, nez roviny {100} [47]. Mozné je také pouZzit roztok
hydroxidu draselného v metanolu. Anizotropické leptani vétSinou probihd za zvySenych
teplot — okolo 70°C [48]. Nasledn¢ je mozné na vytvofenou membranu nanést dalsi vrstvu

(®).

a) SiN, b) ©)

SigN, Fotorezist Litografie
d) e) f)

Anizotropické

Plazmové leptani leptani Naneseni

dalsSi vrstvy

Obr. 14. Piiprava vzorku. Pievzato a upraveno z [14].

Jelikoz se leptani fidi krystalografii kiemikového substratu, je mozné vytvorit pouze
¢tvercova €1 obdélnikova okénka. Okénka vytvofené touto metodou maji velmi presné
rozméry. Protoze depozice SizsNs probiha za zvySené teploty, po ochlazeni na pokojovou
teplotu, vrstva vzdy obsahuje vnitini (rezidudlni) pnuti zpisobené rozdilnou teplotni
roztaznosti Si a SisNa. Na takto vytvofené vzorky je mozné nanést dalsi vrstvu materialu,
jehoz vlastnosti nas zajimaji a provést Bulge test na dvouvrstve.
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3.2.4. Analytické rovnice

V této kapitole budou popsany analytické rovnice, piedev§im pro ¢tvercové
membrany, ze kterych se vychazi pti vypoctu elastickych konstant. Budou také popsany
rovnice spojujici napéti a deformaci v membrané a dalsi rovnice, které budou nésledné
pouzity pro vyhodnoceni experimentalnich dat.

V prvé tad¢ je nutné urcit souradny systém. Pocatek souradného systému je umistén
do stfedu membrany tak, ze v horizontadlnim sméru je osa x, ve vertikalnim osa y a kolmo na
ob¢ 0sy je osa z. Toto uspotadani je znazornéno na Obr. 15. Dalsi dulezitou véci je uréeni
okrajovych podminek. Pti popisu membrany nafukované tlakem predpokladame, Ze posunuti
sttedového bodu v 0se z je rovno maximalni vySce membrany Wo a zaroveinl posunuti ve
stejném sméru v OKrajich membrany je nulové. Stejné tak pifedpokladame, Ze posunuti
Vv osach X a 'y je nulové ve stfedu v okrajich. Polovina délky membrany se oznacuje jako
vzdélenost a.

A 4

A
\ 4

d d
vy

Obr. 15 Uspotadani soufadného systému.

Uvazujme, ze posunuti ve smeru osy X nazveme u, ve sméru osy Yy nazveme Vv a
kone¢né posunuti ve sméru osy z nazveme w. Dle jednoho z nejstarSich modelt [49] mizeme
posunuti psat jako:

W = Wy * COS (%) cos (%), (8.1)
u=>b-sin (7%) cos (%), (8.2)
v=>b-sin (%) cos (%), (8.3)
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kde wo je vyska stiedu membrany a b je konstanta [50]. Rovnice popisujici pretvoreni
muzeme psat jako:

ou 1 /0w\?
- 4+ (= 9.1
& 6x+2<6x) ’ @D
B ou N 1 (OW)Z 9.2)
oy 2\ay) '
_6u+6v+6w6w 93)
Vay = dy 0x Ox 0y’ '

Pokud uvazujeme linearni a elastické feSeni, mizeme pouzit metodu minimalizace
energetického potencialu a dojdeme k feSeni:
Et

oot
p= C1 FWO + sz(U)mWS, (101)

kde t je tloustka membrany, p je tlak, wo je posunuti sttedu membrany, oo je
rezidudlni pnuti, C7 je konstanta zavisld na geometrii a (2 je konstanta zavisla na
geometrii a Poissonové poméru. Konstanty se ridi dle rovnic:

7.[4
=2 (10.2)
Cf ) =—" (5 _ (5 - 3v)° (10.3)
2 32(1 —v)\64 [64(1+v)+9v2(9-0v)]/) '

Celé feseni je podrobnéji rozebrano v [50].

Novéjsi model podle [48] se lisi v popisu tvarové funkce membrany, princip jeho
feSeni je vSak podobny. Navrzend tvarova funkce se fidi podle rovnic:

w R
w =23 - ¥)(@ - y) [1+ -2 (2 +y7)| (111
X
u= A, (@ - x @ -y, (11.2)
v =4y 2 (a2 =)@ - y?), (11.3)
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kde Aw, Rw @ Wo jsou neznamé parametry. Pfetvofeni v membrané je dano rovnicemi
9.1-9.3. Potencialni energie membrany je vyjadiena nasledujici rovnici:

Et 5 5 1 5
= m.ff (ex + €5 + 2ve ey, + > 1-v )yxy) dxdy

- f pwdxdy.

v
(12)

Minimalizaci energie, vzhledem Kk neznamym parametrum, dojdeme K tfem
nelinedrnim rovnicim. Zavislost posunuti sttedu membrany na tlaku je pak:

4pq _ 1
wo = F(¥) (pa(;—tv)> 3 (13.)

kde f(2) je funkci Poissonova poméru a da se aproximovat pomoci:
f(v) = 0,8+ 0,062v. (13.2)

Je zfeymé, Ze rovnice 13.1 nebere v ivahu rezidudlni pnuti. Minimalizaci energie se
k feSeni S rezidualnim pnutim neda dostat analyticky dostat, musi se feSit numericky [48].
Pokud budeme predpokladat rozdéleni tlaku do dvou komponent, jedné odpovidajici
natahovani membrany a druhé vyvolané rezidualnim pnutim, miiZeme zavislost posunuti
sttedového bodu membrany a tlaku popsat jako:

-1
ootm3 (-D(n—-1) 1 oot
= 16az Z 1= =Gz (133)

n=1,3,5 2n? cosh (%)

P1

Pokud tlak v rovnici 13.1 ozna¢ime jako p2, miZzeme psat:

oot Et 3
p=p1+p:= C1?W0+szwo (13.4)

Vidime, Ze rovnice 13.4 a 10.1 jsou identické s vyjimkou koeficientd. Je dulezité si
pov§imnout, Ze druhy &len rovnice méa ve jmenovateli a*. Pokud chceme stanovit modul
pruznosti s vysokou piesnosti, je dilezité rozméry vzorku znat velmi presné. Vlassak a Nix

[48] spocitali, ze koeficient Cy je zavisly na geometrii membrany. Tato zavislost je zobrazena
na Obr. 16.
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Obr. 16 Zavislost koeficientu C1 na poméru stran membrany. Pfevzato a upraveno z [48].
Koeficient Czje zavisly na Poissonové poméru i na poméru stran membrany. To Z néj

¢inni pomérné te€zko urcitelny koeficient pro rizné modifikace tvaru membrany a Poissonova
pom¢éru. Podle [48] ma tento koeficient zavislost zobrazenou na Obr. 17.
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Obr. 17. Zavislost pievracené hodnoty koeficientu Cz na Poissonoveé poméru a poméru
stran membrany. Upraveno z [48].
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Tvarova funkce, kterd nejpfesnéji popisuje tvar membrany, je vyjadiena
nasledujicimi rovnicemi [44]:

(x2 +vy?) x2y? X Ty
w = <W0 +w; o + w, p cos (%) cos (%), (14.1)
(*+y?) | x%y*\ . mx Ty
u= (uo +uy o + u, o) sin (;) cos (%), (14.2)
(x? +y?%) x?y?\ | my X
v = <u0 +uy e + u, L4 )sin (7) cos (Z) (14.3)

Znovu lze pouzit rovnice 9.1-9.3 pro pietvoieni a aplikovat rovnici pro celkovou
potencidlni energii. Jednd se o rovnici 12 roz$ifenou o energii napjatosti zplisobenou
vnitinim napétim. Potom rovnice bude vypadat nasledovné:

Et 5 5 1 5
= mff <ex + €, + 2vesey, + > 1-v )yxy) dxdy

+ ot ff (ex + ey)dxdy - ff pwdxdy (15)

Tento pristup popisuje skutecné chovani membrany 1épe, nez prvni zminény [44].
Volné parametry Ui @ Wi jsou nalezeny pomoci minimalizace energie. Z principu virtualnich
posunuti vychazi nasledujici systém Sesti rovnic:

v

%4

= 16.1
o 0 (16.1)
a
av
= 0. (16.2)
aWi

Reseni téchto rovnic je podrobngji popsano v [44]. Vyfesenim téchto rovnic ziskame
stejné feSeni jako 10.1 a 13.4, jen koeficienty Ci se mirn€ odliSuji. V experimentalni ¢asti
prace budou tvarové funkce vice popsany. V tabulce 1 vidime nékolik vybranych
kombinaci konstant od riznych autori.

Tabulka 1 Vycet koeficientt podle riznych autori

Cu C Autor
341 1.981-0.585v Pan [42]
3.45 1.994(1-2.271v) Maier-Schneider [44]
3.04 1.83 Tabata [41]
3.393 (0.8+0.062v) " (-3) Vlassak/Nix [48]
3.04 1.473 (1-0.272v) Allen [40]
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Z hodnot v tabulce 1 vidime, Ze i pfestoze se autofi rozchazi v hodnoté, ze vsech je
jasné, ze konstanta C; je zavisla na Poissonoveé poméru v.

Zminéné rovnice slouzi k popisu ctvercovych membran. Nasledujici odstavec struéné
shrne rovnice slouzici k popisu kruhovych a obdélnikovych membran. Rovnice 17 popisuje
prohnuti kruhové membrany [51]:

oot 8 Et 3 17)

=4 — _— .
P a? WO_I_Ba“‘(l—v)WO

Diky vhodné geometrii membrany mizeme vyjadiit napéti a deformaci ve stiedu
membrany pomoci rovnice[51]:

2

pa
= 18.1
I At (18.1)
a
2w¢
& = W + &o, (182)

kde a je polomér membrany a &o je deformace v membrané vnesena pied testem. Nasledujici
rovnice popisuje zavislost tlaku na posunuti sttedového bodu obdélnikové membrany, jejiz
pomeér stran je vetsi, nez 4.

oot 4 Et

=2— 3
p az "o * 3(1+v)a*(1-v) Yo

(19)

| vtomto pfipadé se d& stanovit analytickd rovnice pro napéti a deformaci
VvV membran¢. Tyto rovnice se fidi predpisem:

pa
= 20.1
XX ZWOt ( )
a
2wi
Exx = 3_0,(2) + &p- (202)

V tomto piipadé parametr a oznacuje polovinu délky kratsi strany membrany. Pro membrany
s ¢tvercovou geometrii bohuZel neexistuji analytické rovnice popisujici deformaci a napéti.
To je zpuisobeno nehomogennim rozloZenim napéti v membrané [51]. Napéti a deformace
vV membrané obdélnikového piidorysu s pomérem stran alesponi 4:1 se d4 analyticky urcit
diky stavu napjatosti, ktery je popsan rovinnou deformaci. Napéti v takovéto membrané se
dé srovnat s napétim tenkosténné valcové nadoby zatiZzené vnitinim tlakem.
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4. Experimentalni ¢ast

Hlavnim cilem prace bylo dokonceni experimentalniho zafizeni pro Bulge test.
Stavbou tohoto pfistroje se bude zabyvat prvni kapitola této Casti. DalSim cilem bylo
provedeni prvnich testi na komercné dostupnych membranidch a na membranach
s nadeponovanou vrstvou hliniku. Vysledky téchto méfeni budou prezentovany a
vyhodnoceny v dalsSich kapitolach. V Gvodu této casti bych rad zminil, Ze cast vyvoje
pristroje, zejména opticky systém a propojeni jednotlivych komponent byla udélana ve
spolupraci s Ing. Tomasem Pikalkem z Ustavu piistrojové techniky AV CR, V. V. i.

4.1. Experimentalni zatizeni

Experimentalni zafizeni bylo sestaveno a pozd¢ji upraveno v rdmci diplomové préce.
Naésledujici kapitoly podrobnéji popisuji jednotlivé soucasti a jejich zmény v pritbéhu
testovani ptistroje. Na Obr. 18 je znazornéno schéma celého pfistroje. Interferometricky
systém je Twymanova-Greenova typu. Svétlo ze stabilizovaného helium-neonového laseru
0 vlnové délce 633 (Cerveny) nebo 543 (zeleny) nm je ptes optické vlakno piivedeno do
vlastni soustavy interferometru. Svétlo je pifes kolimator usmérnéno a dopada na
polopropustny déli¢ svazku, ktery ho déli na dvé vétve. Prava dopadé na nafukujici se vzorek
a spodni na referenéni zrcatko. Po odrazu dojde k rekombinaci a svétlo po interferenci
pokracuje pies fotograficky objektiv do kamery, kterd zaznamenava obraz. Na Obr. 18 Ize
také vidét injekéni pumpu fungujici jako linearni motor, na které je nainstalovan
pneumaticky pist.

633 nm ¥ pist
543 nm @

HeNe lasery vldkno

injekéni pumpa

kolimator
objektiv

kamera déli¢ okno

drzak  tlakomér

]>_

vzorku
deska pro
phase-shifting referenéni

\ hadicka /)
zreadlo

Obr. 18 Schéma méticiho zatizeni [52].
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Na Obr. 19 je ukazana fotka jedné z prvnich soustav. V pravé ¢asti fotky lze vidét
starsi tlakomér od firmy CRESSTO s.r.o. série SR s tlakovym rozsahem do 100 kPa. Snimac
se také vyznacuje malou obrazovkou s vystupem tlaku, ktera slouzila pro orienta¢ni ode¢itani
tlaku. Tlakomér ma také digitalni vystup (Cerny kabel), ktery byl pfipojen k pocitaci. Injekéni
pumpa je umisténa nad zabérem fotky, je proto viditelnd pouze tenka bila hadicka pro ptivod
tlaku. Pumpu bylo nutné umistit mimo méfici prostor, protoze vibrace, které vydava
V prubehu ¢innosti, rusi interferometrické méteni. Laser je ulozen v levé horni ¢asti fotky a
svétlo je modrym optickym kabelem pifivadéno do systému. Tam prochazi kolimatorem a
dopada na déli¢ — ¢erna krabicka uprostied soustavy. Napravo od délice je vidét stiedni dil a
drzak vzorku, nalevo objektiv a kamera DMK 31BUO3 od fy The Imagining Source
s rozliSenim 1024x768 pixeld. Smérem k fotografovi je umisténo referencni zrcatko.

: -
Obr. 19 Prvni uspofadani soustavy

Obr. 20 ukazuje detail délic¢e svazki, sttedového dilu a drzaku vzorku. Na levé casti
fotky je také mozno vidét objektiv Carl Zeiss Pancolar S0mm f/1.8. Drzak vzorki je uchycen
na polohovacim stolku packou. Viditelna je 1 vystupni hadi¢ka vedouci do tlakoméru.
V nasledujici kapitole jsou podrobné€ji popsany pouzité tlakoméry. Novy zakoupeny

v

tlakomér je umistén blize méfené membrany a poskytuje presnéjsi informace o tlaku.
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Obr. 20 Detail stiedniho dilu s drzakem vzorku, délic¢e a objektivu (zprava doleva)

4.1.1. Tlakomér

V pribéhu prvnich testl pfistroje byly zjistény nckterd omezeni. Ukazalo se, ze
rozsah tlakoméru CRESSTO série SR nebyl dostateéné velky (0-100 kPa). Dal$im
problémem bylo zpozdéni odesilanych dat do pocitaée. Tlakomér posilal data s cca
0,5 s zpozdénim, coz se projevilo pfi zpracovani dat. Mén¢ zavaznym problémem byla vétsi
velikost a hmotnost tlakoméru vyZadujici vlastni stojanek. Piiklad méfeni se zpozdénym
tlakomérem je na Obr. 31. Z téchto divoda byl zakoupen novy tlakomér od firmy Keller-
Druck s.r.o. série 33-X, ktery je zabudovany pfimo do drzéku vzorku. Rozsah nového
tlakoméru je 0-300 kPa s ptesnosti odpovidajici 0,05% celého rozsahu a rozlisSenim 0,002%.
Zpozdéni tlakoméru se uvadi v fadech tisicin sekundy a je schopny provést 400 méfeni za
sekundu. Novy tlakomér je pfiSroubovan piimo do sttedniho dilu a je zobrazen na Obr. 21.
Tento zasah do sestavy vyzadoval vyrobeni upravené stfedni ¢asti, do které je tlakomeér
zabudovan. Na Obr. 21 je také mozné vidét novy objektiv a klec pro uchyceni vSech soucasti
pfistroje.
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Obr. 21 Umisténi

nového tlakomeéru.

4.1.2. Stredni dil soustavy a dalsi vyrabéné casti

Model stfedniho dilu je na Obr. 22. Métfené vzorky jsou piikladany na plochu
s kruhovou drazkou, kterd je vybavena ¢tyfmi zavity pro uchycovaci Srouby. V horni ¢asti je
zavit slouZzici k ukotveni nového tlakoméru. V levé ¢asti je pfivodni hadicka, ktera vede od
pistu. Soucést je vyrobena z nerezavéjici austenitické oceli AISI 316. Cely vyrobni vykres je
v ptiloze II diplomové prace.

Pumpa (Obr. 23) pouzivana pro stlaceni pistu je primarné ur¢ena k davkovani
kapalin  z injek¢nich stiikacek, neni proto uzpusobena Kuchyceni pramyslového
pneumatického pistu. Pneumaticky pist byl zakoupen od firmy Parker s.r.0. a jedna se o sérii
P1D s primérem valce 32 mm. Pro uchyceni pistu do pumpy musely byt vyrobeny nové
soucasti, které¢ umozni uchyceni a nezabrani pohybu pumpy. Jedna se o desku, kterd zapada
do otvorid na pumpé (kam se piivodné umistuje valec stiikacky) s prichodem pro pistnici a
se étyfmi otvory, které slouzi u udrzeni pistu. Pist je k této desce uchycen ¢tyimi distan¢nimi
trubickami, které zajiStuji jeho nehybnost. Posledni soucasti je deska se zavitem, ktera
zapada do ¢asti pumpy, kterd slouzi k uchyceni tlacné pistové Casti injekeni stiikacky. Na
tuto desku je navatfena matice odpovidajici konci pistnice pistu. Po smontovani vSech Casti
je pumpa bez problému schopna stlacit pist a zvySovat tak tlak v celém zafizeni. Fotka pumpy
S pistem je na Obr. 23. Vykresy obou desek a distan¢nich trubicek jsou ptilohou I1I-V.

Dalsi vyrabénou ¢asti je redukce zavitu z G 1/8°‘ na zavit MS5. Tato soucast slozi
jako ptechod z pistu, ktery ma vystupni zavit G 1/8‘¢ a hadickou pro ptivod vzduchu, ktera
ma koncovku M5. Redukce je z Casti vidét v pravé casti Obr. 23. Vykres této redukce je
taktéz v ptiloze VI diplomové prace.
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Obr. 23 Injekéni pumpa s pistem.
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4.1.3. Objektiv

V zagatcich méfeni se pouzival objektiv Carl Zeiss Pancolar 50mm f/1.8. V pozdé&jsi
¢asti konstrukce byl zakoupen novy objektiv Nikon 50mm f/1,4 AF-S, ktery disponuje vétsi
cockou a je schopen zachytit vice paprskl svétla, které se z divodu zakiiveni povrchu
testované membrany odrdzi mimo optickou osu soustavy.

4.1.4. Uchyceni vzorki

V pocatcich sestavovani pristroje byla snaha o uchyceni vzorkd sevienim dvéma
teflonovymi tésnénimi, Ktera byla seviena mezi dvé kovové matrice. Tento zplsob je
zachycen na Obr. 24. Vykresy téchto matric jsou v pfilohach VII-XII.

Matrice

S1 podklad

Teflonové
tésnéni
Membrana

Obr. 24 Schéma sevieni vzorku mezi dvé matrice.

Tento systém se neosveédcil, protoze ¢asto dochazelo k praskani vzorki. To bylo
pravdépodobné zplisobeno nehomogenni tlouStkou tésnéni, coz pii zatizeni vytvaielo
ohybové momenty ve vzorku, které jiz monokrystalicky podklad kiemiku nevydrzel, a doslo
k poruSeni. Tento problém byl ptivodné feSen lepenim vzorkt lepidlem LOCTITE 406 na
ramecky vyrobené z plexiskla. Postupem ¢asu se od tohoto postupu upustilo a vzorky se
zacaly lepit pfimo na drzaky vyrobené z oceli AISI 316 tak, jak je ukdzéno na Obr. 25.
Vykres je zobrazen v ptiloze XIII.
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Obr. 25 VVzorek 10 (Bivrstva SisNs a Al) ptilepeny na drzaku

4.1.5. Dalsi soucasti sestavy

V pribéhu vyvoje pfistroje se obménovaly drzédky optickych ¢asti kvili snizeni
vibraci. Cely pfistroj je postaven na antivibra¢nim stolu, aby se zabranilo ruSeni méteni
vibracemi, na které je cely proces velmi citlivy. Pfistroj je nyni také uzavien v molitanovém
boxu, aby se snizil vliv vibraci pfenasenych vzduchem. Soucasti pfistroje je také cidlo
zaznamenavajici okolni tlak, teplotu a relativni vlhkost vzduchu. Z téchto dat se poté pocita
i index lomu svétla. Pro budouci potfeby byla vytvotena i redukce ptivodu vzduchu
z jehlovych ventilt, viz ptiloha XIV.

4.2. Popis zkuSebnich vzork
ZkusSebni telesa pro tuto praci
byla nakoupena od kanadské firmy
Norcada Inc. Jedné se o monokrystalicky
kifemikovy wafer, na ktery je nanesena
vrstva SisN4. Vzorek je poté selektivné
leptan (Obr. 14). Jelikoz leptani probiha
nejrychleji na malo obsazenych rovinach
krystalu a nejpomaleji na nejhustéji
obsazenych rovinach, vytvoii se na
waferu s orientaci povrchu rovnobéznou
S rovinou (100) ctvercovy, ¢i
obdélnikovy otvor ohrani¢eny rovinami
typu (111). Takovyto vzorek lze
schematicky vidét na Obr. 26. Tmavé

Obr. 26 Schéma vzorku.

39



modra barva zde znazoriiuje monokrystal Si, svétle modra pfedstavuje membranu nitridu
kfemicitého.
Fotka realného vzorku z rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) je uvedena

na Obr. 27. Mens$i svétlejsi ¢tverec je SisN4 membrana, tmavsi a vétsi ¢tverec znazornuje
monokrystal kiemiku s nadeponovanou vrstvou SizNa.

SEM HV: 10.0 kV Det: SE 1 | ¢ SEM HV: 10.0 kV WD: 10.32 mm LYRA3 TESCAI
View field: 5.78 mm Print MAG: 23 x View field: 750 ym Print MAG: 237 x \ 200 ym
Det: SE Date(m/dly): 09/01/17 IPM AS CR, Brno

Obr. 27 Si ramedek a samonosna SizN4 Obr. 28 Detail vzorku.
membrana, SEM zobrazeni pomoci
sekundarnich elektrona.

Stopy po selektivnim leptani jsou patrné na Si ramecku Obr. 28. Vzorek je zobrazen
v podobné orientaci jako na schématu na Obr. 26. Ve spodni ¢asti je vidét ¢ast membrany
z nitridu kremicitého rovnobéznou s rovinou (100) Si substratu. Na rovinach (111) jsou vidét
linie, které zbyly po anizotropickém leptani.

Vzorky SisNs testované Vv této praci jsou vypsany v tabulce 2. Méni se pouze geometrické
rozméry vzorku, nikoli chemické sloZeni nebo typ membrany.

Tabulka 2 Typy zkusebnich téles

Typ Rozmér Si [mm].  Rozmér SisNs [mm]. Tlo“s[;l;?]S“N“
1 7.5%7,5 2x2 500
2 1010 5x5 500
3 55 2x2 200
4 55 3,5x1,5 100
5 55 1,51,5 500

Membrana z nitridu kfemicitého ma amorfni strukturu, jak dokazuje Obr. 29 a) a b)
pofizeny na transmisnim elektronovém mikroskopu Philips CM12. Obr. 29 a) ukazuje
strukturu vzorku pii zvétSeni 110 000. Prava tmavsi ¢ast ukazuje membranu, leva svétlejsi
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je prazdny prostor. Na membrané nejsou znatelné zadné hranice zrn, defekty ¢i jiné
nehomogenity. Obr. 29 b) ukazuje difrakéni obrazec z membrany, typicky pro amorfni
materidly. Délka kamery pii pofizovani byla 970 mm. D4 se proto predpokladat, ze jeji
vlastnosti jsou homogenni a izotropni ve vSech smérech a Youngliv modul bude niz$i, nez
by byl u krystalického nitridu kiemicitého.

s

Membrana

Obr. 29 a) Mikrostruktura membrany. Obr. 29 b) Difrakéni obrazec typicky pro
Zvétseni 110 000. amorfni strukturu.

4.3. Postup méteni

Kiemikovy rdmecek s membranou je nejprve piilepen na podlozku z austenitické
oceli. Po pfisroubovani nalepeného vzorku do drzéku se cely drzak vystfedi a nato¢i do
kolmé pozice viici laserovému svazku. Cely pribéh méfeni je automaticky a ovladany
programem napsanym pro tento uéel v prostiedi LabView. Po zapnuti méfeni se pohybem
pistu vytvofi v systému nizky podtlak, aby byl pfi nafukovani membrany zajistén pruchod
nulovym relativnim tlakem. Interferometricky obraz deformujici se membrany je sniman
CCD kamerou a tlak tlakomérem. Oba tudaje jsou spolu svdzany casovou stopou. Po
ukonceni meéfeni se video zdznam pievede do formatu programu MATLAB. Ve
strukturované matici je uloZen zdznam tlaku ve formé vektoru a tvar povrchu membrany
vV podobé 3D matice majici pocet listli roven délce vektoru tlaku (tj. poctu individudlnich
snimki), ktery dosahuje velikosti az 5 tisic hodnot. Kazdy list obsahuje pole soufadnic vysky
z pro riizna x a 'y 0 velikosti cca 25 000 — 70 000 bodut. Celé méfeni, podle jeho délky, mize
obsahovat tedy az cca 300 milionli datovych hodnot. Tento soubor je poté bud pouzit pro
analyticky rozbor, nebo MKP analyzu. Na Obr. 30 je vidét interferometricky snimek
membrany o velikosti 2x2 mm z kamery interferometru pii 6 kPa. Cerveny ramedek
ohraniCuje oblast samonosné membrany, ktera se dale vyhodnocuje pro dalsi zpracovani.
Vzdalenost mezi dvéma sousednimi bilymi interferenénimi prouzky se rovnd poloviné
vlnové délky pouzitého svétla. V nasem piipade je vinova délka pouzitého svétla 633 nm.
Podle konstruktéra interferometru je presnost méfeni lepsi nez desetina vinové délky, proto
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muzeme piedpokladat chybu v soutfadnici vysky membrany mensi nez 60 nm. Takto vysoka
piesnost je vice nez uspokojiva pro potfeby naseho méfeni. Na Obr. 30 lze dale vidét, ze
kifemik v okoli membrany je mirné¢ prohnuty — jsou na ném téz zietelné interferencni
prouzky. Prohnuti kfemikového ramecku Vv pribéhu méfeni zplsobuje chybu meéfeni.
V piipad€ malych tlakd to problém nebyva. V pripadé tlaki okolo 100 kPa uz ¢asto mizeme
pozorovat i prohnuti kfemiku. Videozdznam nebo pribézné snimky jsou dilezité pro
posouzeni velikosti chyby méfeni, ktera by vznikla v disledku velkého prohnuti
kfemikového ramecku.

Obr. 30 Interferometricky obrazec. Membrana 2x2 mm, tlak 6 kPa.

Jednim z problému pii méteni zavislosti tlak-prohnuti sttedového bodu, ktery byl
béhem ovéfovacich testu fesen, bylo zpozdéni, nebo spise pomala odezva tlakoméru. Na
meéteni se to poté projevi posunem zatézovaci kiivky smérem doll a odtézovaci kiivky
smérem nahoru od polohy, kde by se méla skute¢né nachazet, viz Obr. 31. Tim je do
méfeni vnasena systematicka chyba, ktera mize byt vyfeSena pti¢tenim Casu, o ktery se
tlakomér zpozd'uje. Efekt zpozdéni se vSak bude projevovat rtizné pii raznych
rychlostech nafukovani, proto bylo zvoleno jiné feSeni. V nasem piipadé u prvniho
snimace tlaku znacky CRESSTO s.r.0., série SR, se méteni zpozd'ovalo o cca 0.5
sekundy. Po domluvé s vyrobcem byl tlakomér pienastaven a zpozdéni se zmensilo.
Pozdé&ji bylo rozhodnuto o vyméné tlakoméru; noveé zakoupeny tlakomér od fy Keller-
Druck s.r.o. série 33-X ma zpozdéni v fadu tisicin sekundy, problém se tedy vyiesil
uplné.
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Posunuti stredoveho bodu [pm]
Obr. 31 Chyba méfeni zpusobena zpozdénim tlakoméru CRESSTO v tovarnim
nastaveni.

Dalsi technicky problém byl pozorovan v ptipad¢ velkého zakiiveni métené plochy,
kde mize dojit k vychyleni odrazenych svazkt laseru mimo opticky systém a ke ztraté
signalu. Tento problém byl vyfesen nakupem nového objektivu. Jinym problémem je
nakupeni interferometrickych pruht velmi blizko k sobé pti velkém sklonu membrany
vzhledem k laserovému svazku. Pokud je vzdalenost mezi prouzky mensi, nez je
rozliseni kamery (tj. nez velikost pixelu CCD kamery), dojde taktéz ke ztraté signalu.
Interferometricky obrazec pro tento piipad jej zobrazen na Obr. 32 a). Ztrata signalu pti
okraji omezuje moznosti pouziti MKP analyzy, nicméné data v okoli sttedového bodu je
mozné méfit i v piipadé velkych prohnuti membrany. Na Obr. 32 b) je ofezova maska,
V niz ¢erné body znaci oblast, kde je méfeni neptesné.
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Obr. 32 a) Interferometricky obrazec pfi Obr. 32 b) Ofezova maska nepiesnych
tlaku 100 kPa. bodu pii tlaku 100 kPa.

Pro méteni metodou bulge test je nutné, aby celkové residudlni napéti v membrang
nebo dvouvrstvé bylo tahové. Pokud dojde k tomu, ze po naneseni zkoumané vrstvy na
podlozni membréanu je celkové residudlni napéti tlakové, dochédzi ke zvrasnéni filmh pfi
nulovém tlaku a jejich vysledny povrch vypada jako na piiklad€ na Obr. 33. Membréana v tom
stavu neodpovidad analytickému modelu a je prakticky nemozné ji namodelovat v MKP
analyze. Zpusob, jak vyhodnotit vlastnosti filmu 1 s kompresnim napé&tim navrhl Ghnaem a

kolegové [53], ten vSak pracuje pouze s napé&tim a deformaci ve vzorku, nikoli s elastickymi
konstantami.

1.5

0.5

0
0 0.5 1 1.5 2 25 3 35
x Imm1

Obr. 33 Ukazka povrchu dvojvrstvy SizsNa/Ta-B-C zvrasnéného v disledku kompresniho
napéti.
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Abychom si byli jisti, ze méfeni probéhlo za konstantnich podminek, je v prabéhu
celého testu zaznamenavana i okolni teplota, tlak, vlhkost a vypocitany index lomu svétla.
V zéznamech téchto veli¢in je kontrolovano, ze béhem zkousky nedoslo k ndhlym zménam
téchto parametri, které zkousku miizou ovlivnit. Jejich absolutni hodnota, pokud nedosahuje
extrémni hodnoty, neni tolik dulezita. Na Obr. 34 muZeme vidét zaznam teploty v prub&hu
méieni. Je zfejmé, ze zmeéna teploty v pribéhu zkousky o sedm setin stupné nebude mit
jakykoliv vliv na vysledek méfenti.
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Obr. 34 Zaznam teploty pii méteni.
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4.4. Vyhodnoceni dat

Tato kapitola se bude zabyvat vyhodnocenim vlastnosti membran z analytického
modelu popsaného v kapitole 3.2.4. V pribéhu prace bylo provedeno celkem 165 taspésnych
méfeni na riznych vzorcich; jednak na samotnych komer¢nich membranach SizN4, jednak
na dvouvrstvach, kde na podkladni membranu byly naneseny vrstvy Al, Ti a kompozitni
vrstvy Ta-B-C. Tabulka 3 popisuje typy a poc¢et mé&fenych vzork.

Tabulka 3 Pocet méfeni na jednotlivych typech vzorka

Typ vzorku Pocet méfeni
2x2 mm —500 nm 97
2x2 mm —500 nm + Al 32
5x5 mm - 500 nm 3
5x5 mm —500 nm + Al 2
3,5x1,5 mm - 100 nm 26

3,5%1,5 mm —100 nm + Al
2x2 mm — 200 nm + Ta-B-C
2x2 —500 nm + Ti

NN -

Pro kazdé méfeni je uloZzen zdznam celého povrchu pfi zatézovéani i odtéZovani (pokud
vzorek v priabéhu zkousky neprasknul). Na Obr. 35 je zobrazen fez povrchem membrany pfi
riznych tlacich. Jde o vykresleni experimentalné naméfenych tvari membrany pomoci
programu napsaného v prostitedi MATLAB.

1
10
x[mm]
Obr. 35 Rezy povrchem membrany SizNa, 2x2mm, 500nm, pii riiznych tlacich.
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4.4.1. Vyhodnoceni samostatné vrstvy SizNa
Na Obr. 36 je vidét rekonstruovany povrch (experimentalni data) membrany 2x2 mm
o tloust’ce 500 nm pii tlaku 15 kPa.

25

20

=
3.

10

. 5

~ y[mm] 0

Obr. 36 Rekonstruovany povrch membrany 2x2 mm o tloust’ce 500 nm pii tlaku 15 kPa.

Naméiena data byla analyzovana pomoci rovnic uvedenych v kap. 3.2.4.
nasledujicim zpisobem. Ze zaznamu nafukovani membrany potizeného interferometrem je
nejprve vybrana zavislost polohy stiedového bodu wo na tlaku p. Tato zavislost je vyobrazena
na Obr. 37.
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16 | —A— Odtezovani 'A/
’g‘ ..IZ\///
& 12 ,// '
4, |
A "
58 . E =251 GPa
e
* 5,= 181 MPa
4
. ——
] o v i
A "
R \
0 10 T 30

Posunuti stredoveho bodu [pum]
Obr. 37 Zavislost polohy stfedového bodu na tlaku pro membranu 2x2 tloustky 500 nm.
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Na Obr. 37 je vynesena zminéna zavislost pii zatézovani i odtézovani membrany.
Lze vidét, ze kiivky se dokonale piekryvaji, z ¢ehoz je mozné usoudit, Ze je membrana
zatézovana pouze v elastickém rezimu.

Jestlize je rovnice 10.1 nafitovana na zminénou kiivku a je znam Poissonliv pomér
materialu membrany, je mozné ur¢it Youngliv modul a rezidualni napéti v membran¢. Pro
prehlednost je tu rovnice uvedena znovu a Cervenou barvou jsou zvyraznény fitovaci
parametry.

aotwy twg_ E
2at (1-v)

b= Cl a?

Vyraz E/(1-v) je nazyvan biaxialni modul. Po nafitovani rovnice na zavislost
v Obr. 37 je urCen Younguv modul zminéné membrany 251 GPa (byl pouzit Poissontv
pomér = 0,27 [46]) a residualni napéti 181 MPa.

Rovnice 10.1 se skladd ze dvou ¢&asti. Prvni, odpovidajici ptispévku rezidudlniho
napéti zavislého na pozici sttedového bodu linedrné a druhd odpovidajici ptispévku tuhosti
membrany, vyjadiené modulem pruznosti, zavisejicim na pozici sttedového bodu kubicky.
Pokud kiivku zavislosti sttedového bodu na tlaku rozloZzime na tyto ¢asti, ziskdme zavislosti
parcialnich tlakd, zobrazené na Obr. 38.
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Posunuti stredoveho bodu [pum]
Obr. 38 Zavislost z-pozice sttedového bodu na tlaku rozlozena na linearni a kubickou
cast.

Z predeslého obrazku lze vidét, Zze kubicka ¢ast zavisla na modulu pruznosti je
V pocatku méfeni minimalni. Z tohoto ditvodu nelze biaxialni modul urcit pfesné pii nizkych

48



tlacich ¢i prohnuti. Naopak linedrni ¢ast, zavislou na rezidudlniho napéti, mizeme 1
Z poc¢atku méfeni zjistit pomérné presné. Na Obr. 39 vidime zavislost vypoctenych hodnot
na tlaku, do kterého byly vyhodnocovany. Graf byl zkonstruovan pouze z jednoho métenti,
kde pro vypocet bylo pouzito 1,2,3...% ze vSech hodnot. Prvnich nékolik hodnot a
poslednich cca 60 % bylo vynechano z ditvoda prehlednosti. Graf jasné potvrzuje tvrzeni, zZe
rezidualni napéti je mozno meéfit presné jiz na zacatcich méfeni, kdezto k vyhodnoceni
Youngova modulu je zapotiebi vyssi tlak.
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%, ° 2
= 600 - 600
—3 O
o) ] &
Z . g -
> =
: p—
& 400 . S 400
= ® =t
o ® N
> P Y
° o
0000000000000 ccccsoe
200 06000000000V OCOO T 200
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Obr. 39 Zavislost vypoctenych hodnot na tlaku pii vyhodnocovani.

Dalsi uzite¢nou metodou, jak analyzovat chovani membrany, je linearizace rovnice
10.1. Vydé&lenim celé rovnice Wo Se ziska rovnice ve tvaru:
p oot twg E

2 - c == R —— 21
Wy Claz-l_c2 at* (1-v) 21)

Pokud je tato rovnice vykreslena v osach p/w a W2, stane se z ni linearni rovnice, kde
prvni ¢len je absolutni a zavisly na rezidualnim pnuti a druhy je linedrni a zavisly na
Youngové modulu. Tato zévislost musi byt linearni, pokud plati pfedpoklady, pro které byla
rovnice 10.1 odvozena, tj. linearn¢ elastické chovani membrany, viz Obr. 40. Pokud by se
meéfena data odchylila od pfimky, znamena to neelastické chovani membrany, typicky
plasticitu. Tento zpiisob analyzy méfenych dat je pouzit v kapitole zabyvajici se
membranami s napafenou kovovou tenkou vrstvou.
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Obr. 40 Znazornéni linearizované rovnice, membrana 2X2 mm.

Celkem bylo provedeno 97 méfeni na samostatnych membranach SizN4 0 velikosti
2x2 mm a tloustce 500 nm. Pro vyhodnoceni byly pouzity hodnoty v tabulce 4.

Tabulka 4 Hodnoty parametrli pouzité pti vyhodnoceni

Parametr Hodnota
a [mm] 1
t [nm] 500
Ci[-] 3.393
Cao[-] 1.8439
v[-] 0.25

Na Obr. 41 vidime graf znazornujici vysledky vSech 97 méteni pii pouziti hodnot
v tabulce 4. Z vysledki je na prvni pohled ziejma vyborna reprodukovatelnost méfeni.
Primérny Younglv modul je 246 + 5 GPa a rezidualni napéti 169 £ 10 MPa. M¢éteni bylo
provedeno celkem na osmi membranach a zahrnuje i vysledky s rozdilnymi typy objektivi a
S riznym nato¢enim objektivu. Dlivodem otaceni objektivu bylo otestovat, zda napiiklad
astigmatismus objektivu nebude mit vliv na vysledky méfeni.
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Obr. 41 Vysledky vSech méfeni na membrané velikosti 2X2 mm a tloustce 500 nm.

4.4.2. Vyhodnoceni dvouvrstvého vzorku

Tato podkapitola se bude zabyvat zptisobem vyhodnoceni membrany skladajici se ze
dvou vrstev. Budou prezentovany celkem tii ptiklady vrstvy, které¢ byly nadeponovany na
vrstvu nitridu kifemicitého. Jedna se o hlinik, titan a vrstvu Ta-B-C.

M¢éfteni probiha stejn¢ jako v piipad¢ samostatné vrstvy SisNa, rozdil je v pouze ve
vyhodnoceni. Pro zjiSténi vlastnosti nadeponované vrstvy je nejprve nutno znat vlastnosti
podkladové vrstvy. Tyto vlastnosti jsou zjiSt€ny z pfedchozich méfeni na identickych
vzorcich stejného typu. Pro vyhodnoceni rezidudlniho pnuti ¢i Youngova modulu zkoumané
vrstvy se pouziva nasledujici sméSovaci rovnice:
tsisN,

__ ‘vrstvy
Mkompozitu - Mkovu + MSi3N4' (22)
ttotal ttotal

kde M znaci vlastnost, naptiklad Youngiuv modul, rezidualni napéti nebo biaxialni modul
pruznosti a t tloustku.
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4.4.2.1. Hlinikova vrstva

Hlinikova vrstva byla pfipravena pomoci magnetronového naprasovani na Ustavu
piistrojové techniky AV CR Ing. Tomasem Foitem, Ph.D. a Ing. Jaroslavem Sobotou, CSc.
Vrstva dosahuje tloustky 1,76 um a vyznauje se vysokou taznosti. O tomto faktu svédci
fotka na Obr. 42.

SEM HV: 10.0 kV WD: 8.77 mm | LYRA3 TESCAN

View field: 5.62 ym | Print MAG: 31.7 kx |1 pm

Det: SE | Date(m/dly): 09/01/17 IPM AS CR, Brno
Obr. 42 Kiemikovy wafer s dvouvrstvou SisNs a Al.

Na spodni ¢asti fotky je monokrystal Si s SisNs membranou, na nizZ je nadeponovana
vrstva hliniku. Deformace hlinikové ¢asti pozorovatelna na obrazku vznikla pfi pielomeni
vzorku pfed pozorovanim v mikroskopu.

Zatézovaci kiivka prvniho zatiZeni tohoto vzorku je prezentovdna na Obr. 43. Je
viditelny velky rozdil mezi zatéZovaci kiivkou (oznacend prazdnymi kolecky) a odtézovaci
kiivkou (oznacena plnymi kolecky). Tento rozdil neni zplisoben zpozdénim tlakomeéru, jako
na Obr. 31, kde jsou kiivky pouze vertikalné posunuty od sebe. Jednak byl pouzit novy
tlakomér, a dale se kiivky protinaji v nulovém bod¢. Rozdil mezi zatéZovaci a odtézovaci
kiivkou je zpisoben neelastickym chovanim hlinikové ¢asti membrany — plasticitou.
Nafitovanim zatéZovaci i odtéZovaci kiivky pomoci rovnice 10.1 jsme schopni ur¢it biaxialni
modul a rezidualni napéti. Vysledky téchto fitl jsou pro Al vrstvu uvedeny v tabulce 5. Pti
vypoctu byla pouzita sméSovaci rovnice (22) a znamé vlastnosti podlozni SisN4 membrany.
Poissontiv pomér pro Al byl zvolen val = 0.32 [54] . Rezidualni napéti nabyva kladnych
hodnot, je proto tahové. Plasticka deformace hlinikové vrstvy pii velkém prohnuti membrany
zpusobuje pokles rezidualniho napéti v Al vrstvé po odtizeni.
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Tabulka 5 Vysledky fitu na membrané s hlinikem

| Youngiiv modul [GPa]  Rezidualni napéti [MPa]
Zatézovaci kiivka (27) 142
Odtézovaci kiivka 54 89

Z tabulky 5 je patrné, ze hodnota Youngova modulu uréena ze zatézovaci kiivky je
mensi, nez by bylo pro Al vrstvu o¢ekévano, a také podstatné mensi, nez hodnota uréena
z odtézovaci kiivky. Tato chyba je zplsobena plastickou deformaci vrstvy pii zatézovani.
Rovnice 10.1 ptedpoklada elastické chovani membrany; proto pro zatézovaci kiivku, kde se
vyznamng¢ projevuje plasticita, ji nelze pouzit. Je mozné pouzit pouze jeji pocatecni ¢ast, kdy
jesté nedoslo k plastické deformaci Al vrstvy; z ni jde ovSem s dostateCnou presnosti urcit
rezidudlni napéti, a nikoliv biaxidlni modul. Na Obr. 43 je také znazornéna zatézovaci kiivka
(plna ¢ara bez znacek) samostatné membrany, z které byly zjistovany hodnoty do rovnice
22.

e ———— Si3N4 membrana
(5—E—F) Si3N4 + Al zatezovani
80 —| @ —@ @ Si3N4 + Al odtezovani
@ 60 —
o
X,
= _
©
~ 40
20 —

0 —
| | |

0 10 20 30 40 50
Pozice stredoveho bodu [um]
Obr. 43 Zatézovaci a odtéZovaci kiivka pro vzorek 2x2 mm, 500 nm SisNs a 1,76 um Al.

Pokud je pouzita rovnice 21 a data jsou vykreslena stejné jako na Obr. 40, je ziejmé,
ze se kiivka odchyluje od pfimky, pfi tlaku pfiblizné€ 45 kPa. Nad touto hodnotou dochazi
K neelastickému chovani, viz Obr. 44.
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Obr. 44 Neelastické chovani dvojvrstvy Si3N4 + Al, znazornéno pomoci
linearizované rovnice. Odchylka nastava ptiblizn¢ u tlaku 45 kPa.

Stejny vzorek byl poté zatizen znovu za stejnych podminek. Na Obr. 45 vidime, ze
plastickd deformace ve vzorku je jiz minimalni a pro odtézovaci kiivku vychazi hodnoty
Youngova modulu 53 GPa a rezidualniho napéti 89 MPa, coz dobfe odpovida odtézovaci
kiivce pfi prvnim zatézovani. Al vrstva se tedy plastizuje pouze pii prvnim nafouknuti,
béhem odtiZeni a dalSiho nafouknuti je jeji chovani v rdmci presnosti méteni elastickeé.
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Obr. 45 Zatézovaci kiivky stejného vzorku jako na Obr. 43 a 44 pfi druhém zatézovacim
cyklu.
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Pti dalSim experimentu byl stejny vzorek typu 2x2 mm a tloustkou 500 nm s
naparenou vrstvou 1,78 um hliniku zatizen celkem tficetkrat, pficemz v kazdém cyklu bylo
postupné dosazeno vétSiho maximalniho tlaku. Nacrt prvnich nékolika cykla vidime na grafu
na Obr. 46. Nejvyssi dosazeny tlak byl 90 kPa. Identicky druhy vzorek byl poté zatizen
tlakem najednou az do cca 0,1 MPa. Vysledky jsou znazornény na obr. 47. Z vysledku je
ziejmé, ze se rezidudlni pnuti v cyklovaném vzorku postupné snizuje s pribyvajicimi cykly.
Tento fakt je zndzornén na cernych kiivkach na Obr. 47, jejichz smérnice se postupné
snizuje, nebo na grafu na Obr. 48, kde je vidét, ze rezidualni napéti zac¢ind klesat okolo
patnactého cyklu, kde maximalni tlak dosahl hodnoty okolo 45 kPa. Z grafu na obr. 48 je
také opét patrné, ze Youngtv modul hlinikové vrstvy neni mozné presné stanovit z méfent,
kdy je membréna zatizena jen malym tlakem. Zatézna kiivka ziskana z identického vzorku,
zobrazena Cervené na Obr. 48, obaluje zatézné kiivky predchozich tficeti méfeni.

Tlak [kPa]

Cas [s]
Obr. 46 Ukézka zptisobu cyklovani membrany.

Pfi vyhodnoceni dat hliniku byly pouzity nasledujici parametry: C; = 3.393, C, =
1.844, wsisna = 0.25, a1 = 0.32 [54], a = 1 mm, tsiana = 500 nm, ta = 1,78 um. Pro potieby
rovnice 22 byly nadéle pouzity hodnoty vypoctené z predchozich méfeni pro samostatné
membrany a to: Esisng = 243 GPa a residudlni napéti oo = 156.6 MPa.
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Obr. 47 Z4atézné kiivky cyklovaného vzorku (Cerné) a zatézna kiivka identického vzorku
zatizeného do 100 kPa (Cervend).
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Obr. 48 Vysledky vyhodnoceni kazdého cyklu naméfené na membrané s vrstvu hliniku.
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4.4.2.2. Titanova vrstva

Dalsi testovanou vrstvou byla vrstva Cistého titanu o tloust’ce 1,65 pm piipravena
magnetronovou depozici na stejném zatizeni jako hlinikova vrstva. Na Obr. 49 Ize vidét tuto
vrstvu po lomu. Je vidét, ze Ti vrstva je tvofena kolumnarnimi rastovymi zrny o praméru
zhruba 100 nm. Lom je interkrystalicky a neni pozorovana plasticita vrstvy, na rozdil od
hlinikové vrstvy.

SEM HV: 10.0 kV LYRA3 TESCAN

| WD:9.05mm | View field: 6.25 ym IPM AS CR, Brno

Obr. 49 Fotografie lomu titanové vrstvy (nahote), SisNs membrany (uprostied) a
monokrystalu kiemiku (dole).

Na grafu na Obr. 50 vidime zatéZovaci a odtéZzovaci ki'ivku SisN4 membrany 2x2 mm
o tloustce 200 nm s nanesenou vrstvou titanu o tlouStce 1,65 pum. Na stejném grafu je také
znazornéna zatézovaci kiivka samostatné membrany pro porovnani. Lze vidét, Zze samostatna
membrana se pii tlaku 20 kPa prohne o vice nez 30 um, pfi¢emz dvojvrstva se pfi stejném
tlaku prohne jen asi 0 10 um.
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Z vysledl vychazi, ze Younglv modul titanové vrstvy odpovida 74 GPa a tahové
vnitini pnuti cca 270 MPa. Pti vyhodnoceni dat titanové dvojvrstvy byly pouzity nasledujici
parametry: C1 = 3.393, Co = 1.844, wsizna = 0.25, i = 0.34 [55], a = 1 mm, tsiana = 200 nm,
tri = 1,65 pm. Pro potieby rovnice 22 byly nadale pouzity hodnoty vypoctené z predchozich
méfeni pro samostatné membrany a to: Esiana = 243 GPa a residudlni napéti oo = 156,6 MPa.
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a— | Odtezovani
- — @ Samostatna membrana
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'; 40 —
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30 40

Pozice stredoveho bodu [um]
Obr. 50 Zatézovaci a odtézovaci kiivky pro titanovou dvojvrstvu a zatézovaci kiivka
samostatné membrany.

4.4.2.3 Ta-B-C vrstva

Posledni z testovanych dvojvrstev byla
vrstva skladajici se ztantalu, boru a uhliku
pfipravend Mgr. Pavlem Souckem, Ph.D.
Z Masarykovy Univerzity taktéZ magnetronovym
napafovanim. Tato vrstva obsahuje velké
kompresni  pnuti, které vede k destrukci
membrany jiz pii jeji piipraveé. Proto se ze tii
napatenych vzorkti dochoval pouze jeden na
testovani. Pokud kompresni rezidudlni pnuti
naparené vrstvy prekond tahové rezidualni pnuti
v podkladové vrstvé, membrana se zvrasni,
Z mechanického pohledu se jedné o vzpér. Takové
zvrasnéni lze vidét na Obr. 51, tloustka Ta-B-C
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vrstvy byla v tomto piipadé 1 pm. Vrstva s takto poskozenym povrchem se neda vyhodnotit
kvali velkému zakiiveni povrchu v nékterych mistech a ztraté interferometrického signalu.
Navic pii testu vrstvy doslo k lomu v misté velkého zvrasnéni. Toto misto je na obrazku
oznaceno bilym obdélnikem.

Nasledné byl pfipraven dalsi vzorek, kde tloustka Ta-B-C vrstvy byla podstatné
mensi, aby celkové rezidualni napéti dvojvrstvy bylo tahové. Na Obr. 52 je fotka lomu
membrany s touto vrstvou. SisN4 membrana méla tloustku 500 nm, tloustka Ta-B-C vrstvy
byla zmétena ze snimku na Obr. 53 jako 85 £ 5 nm. Z obrazku je také ziejmé, ze adheze
mezi SisN4 membranou a vrstvou neni dobra; v levé ¢asti snimku byla pfi lomu ¢ast vrstvy
sloupnuta z membrany, v pravé ¢asti snimku naopak membranu pfesahuje; v obou piipadech
doslo k odd€leni vrstvy od membrany.

SEM HV: 10.0 kV LYRA3 TESCAN

| WD:9.11mm | View field: 1.33 ym IPM AS CR, Brno

Obr. 52 Vrstva Ta-B-C (svétla) a SisN4 membrana (tmavsi).

Na grafu na Obr. 53 je zobrazena zatézovaci a odtéZovaci kiivka testované
dvouvrstvy. Je ziejmé, ze odtézovaci a zatézovaci kiivky se prekryvaji, da se tedy soudit, Ze
dvouvrstva se chova Cisté elasticky. V grafu je také znazornéna zatéZovaci kiivka samostatné
membrany. Tato kiivka mé4 na pocatku vétsi smérnici, z ¢ehoz se da usoudit, ze celkoveé

59



tahové residudlni napéti v membrang je vétsi nez v pripadé dvojvrstvy. Jiz z tohoto je mozné
zjistit, ze nadeponovana vrstva ma tlakové residudlni napéti. Stejné lze uvazovat v ptripade
grafu na Obr. 50, kde je vidét velky nartst celkového residualniho napéti.

Zatezovani
Odtezovani
20 [ ) Samostatna membrana .

Tlak [kPa]

30 40

0 10 20
Pozice stredoveho bodu [pm]
Obr. 53 Zatézovaci a odtézovaci kiivky pro Ta-B-C dvojvrstvu a samostatné membrany.

Vyhodnocenim zatézovaci kiivky Ta-B-C a SisNs membrany bylo zjisténo, Ze
biaxidlni modul pruznosti Ta-B-C vrstvy odpovida ptiblizné 627 GPa. Je dobré poznamenat,
ze vSechny ostatni hodnoty uvedené v této praci se tykaji modulu pruznosti v tahu, nikoli
biaxialniho, jako je v tomto piipadé. Divod spociva ve znalosti, ¢i moznosti odhadnuti
Poissonova poméru znamych materialdl, jako je hlinik a titan. U této vrstvy neni Poissontv
pomér znam. Residudlni napéti ve vrstvé dosahuje hodnoty pfiblizné — 172 MPa. Jedna se

tedy o tlakové residudlni napéti.
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5. Diskuse

V ramci diplomové prace bylo sestaveno experimentalni zafizeni pro provadéni
zkousek tzv. Bulge testu a bylo provedeno celkem 165 méfeni na riznych typech membran.
Ptesnéjsi popis se nachazi v tabulce 3. Diskuse bude rozdélena do jednotlivych kategorii,
které se zabyvaji riznymi ¢astmi experimentu.

5.1. Experimentalni zafizeni

Zatizeni pro testovani tenkych vrstev metodou Bulge test bylo ispésné postaveno ve
spolupraci s Ustavu pfistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky, v.v.i. Presn&jsi
popis pristroje je popsan v kapitole 4.1. Experimentalni pfistroj se sklada z pumpy, ktera
stlacuje pneumaticky pist. Vznikly tlak je hadi¢kou ptivadén do stiedového dilt sestavy, na
kterém je pripevnén vzorek a tlakomér. Zména tvaru vzorku je métena interferometrickym
syst¢émem Twymanova-Greenova typu, ktery byl sestaven specidlné pro toto pouziti. Cely
systém je sestaven na anti vibra¢nim stolu a uzavien v boxu, ktery tlumi vibrace piendSené
vzduchem. Cely systém je propojen s pocitacem a po manualnim usazeni vzorku a zaostieni
optickych casti 1ze celé méfeni provést automaticky. V celém pribéhu méfeni se také
zaznamenava okolni tlak, teplota a vlhkost vzduchu. Z téchto hodnot se nadéle da spocitat
index lomu vzduchu.

V pribéhu vyvoje ptistroje doslo K nasledujicim zménam:

e U plvodné pouzivaného tlakoméru od firmy CRESSTO dochézelo ke zpozdéni, coz
mélo vyznamny vliv na vysledky métfeni. Tlakomér byl odeslan vyrobcei, ktery
zpozdéni odesilani dat do systému snizil. V ramci zpiesnéni méfeni vSak bylo
rozhodnuto o nakupu zcela nového tlakoméru od fy Keller-Druck, ktery je presnéjsi,
ma vétsi rozsah méfenych hodnot a jiz nedochdzi ke zpozdéni.

e Zména tlakoméru si vyZadala i vyrobu nového stiedového dilu sestavy.

e Objektiv Zeiss byl vyménén za objektiv Nikon, ktery dokaze soustiedit i vice
odchylené svazky na €ip kamery.

e Zprvu pouzivané uchyceni vzorkli mezi dvé teflonova té€snéni a matrice se
neosvédcilo, preslo se tedy na lepeni vzorkl pfimo na nerezovy drzék.

e Doslo k n¢kolika zménam v konstrukci pfistroje, které vedly ke zvySeni tuhosti a
usnadnéni polohovatelnosti jednotlivych dild, jako je naptiklad polohovatelny stolek,
ktery drzi sttedni dil pfistroje nebo moznost nakldnéni kamery.

e Byly vyrobeny riizné soucasti sestavy podminujici funkci pfistroje, jako jsou
prechodky mezi riiznymi typy zévitli, ukotveni pistu do pumpy apod.
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5.2. Nejistota méfeni
Nejistota meéfeni bude spocitana z nejvétsiho statistického souboru, ktery je
k dispozici — méteni na membranach 2x2 mm.

5.2.1. Nejistota typu A

Nejistota typu A je ve své podstaté statistické zpracovani opakované métenych udaju.
Udava tedy rozptyl méteni a je nejcasteji charakterizovana smérodatnou odchylkou. Nejprve
se spocita aritmeticky pramér vysledki méfeni x:

X = Xi. (23)

SN
(NgE

1l
ey

L
Po zjisténi aritmetického priméru vysledki m
odchylka:

<
=<

eni se dle rovnice 24 spocita smérodatna

1 v )
Dpx= m;(xi—x)z (24)

Nejistota méteni typu A pro Younglv modul je Aae = 0.7 GPa a pro residudlni napéti
Aas = 1,4 MPa. Relativni nejistota Youngova modulu a rezidualniho napéti je v tomto
ptipadé 0,3% a 0,8% respektive.

5.2.2. Nejistota typu B

Nejistota typu B je zptisobena zndmymi nebo odhadnutelnymi chybami veli¢in, které
vstupuji do vypoctu hledané veli¢iny pii nepfimém méfeni, a ovliviuji tak systematicky
chybu v urceni hledané veliCiny. Vliv jednotlivych pfispévkl téchto chyb na konecny
vysledek lze vypocitat podle zdkona Sifeni chyb. Pokud je hledana veli¢ina V vypoctena
pomoci parametru X, Y ... (tedy V = f(X, Y,...)) a 1ze odhadnout absolutni chyby Vv urceni
téchto parametri 4X, 4Y,..., absolutni chybu veli€¢iny V Ize vypocitat jako:

2

o j(g_;u)z () o )

Tento vypocet je dale uveden pro piipad rezidudlniho napéti a Youngova modulu.

Nejprve se z rovnice 10.1 vyjadii rezidualni pnuti oo jako:

B Etwg a>  pa? C,Ewé (26)
Q=P R2a — )| Ctwy . Citwy . Cra2(1—v)’
Koeficienty citlivosti pro rezidudlni pnuti jsou tedy:
0 2
% __%¢ (27.1)
dp  Citwy
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d0, pa? C,Ew,

— - 27.2
ow, Citw¢  Cia?(1—v) (21.2)
0 2
o (27.3)
at Cit?wy
2pa? 2C,Ew?
do, pa C,Ew; (27.4)

da Citwy, + Cia3(1—v)
standartni nejistota typu B rezidualniho napéti je pak:
do 2 do, 2 1o, \> (00, 2
Apso= |(==A —A —A —A (28)
Ba0 j(ap p) + (awo W") +(0t t) + (6a “) '

kde 4p je nejistota méfeni tlaku, AWo je nejistota méfeni prihybu, At je nejistota tloustky
membrany a 4a je nejistota poloviny §itky okénka.

Zavislost Youngova modulu vyjadiime jako:

ootwe) a*(1 —v a*(1-v) Ciopa’(1—-v
E=(p—C1020) ( 3)=P ( 3)_10 (2 ). (29)
a Cotw; Cotw; Cow;
Koeficienty citlivosti pro Youngiv modul jsou tedy:
0E a*(1—v
08 _aa-v) a0
op Cotw;
oE _ 3pa*(1 : v)  2C,00a%(1 — v), (30.2)
ow, Cytwg Cowg
OE a*(1—v
9= _ _LB), (30.3)
ot Cot2wg
0E 3pa(1-v) 2Ci00a(1—v
_3pe°-v) 26i00a(1 -v) 0

da Ctwd Cowé
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standartni nejistota typu B Youngova modulu je pak:

b= (L) + () ¢ (L) + (a0

dp aw, at da

Jednotlivé nejistoty jsou znaceny stejné jako u nejistoty rezidualniho napéti.

Nejistota méteni tlaku pro tlakomér od fy Keller-Druck s.r.o. je 0,05%
z rozsahu 300 kPa, tedy 4p = 150 Pa. Nejistota méfeni priuhybu je odhadnuta na A/8 pro
vlnovou délku 4 =633 nm, tedy 4wo = 80 nm. Nejistota tloustky membrany je odhadnuta
jako 4¢ = 10 nm a nejistota poloviny $ifky membrany jako 4a = 5 pm.

Proa=1mm, t=500 nm, E = 246 GPa, oo = 169 MPa, = 0.27, C1 = 3,393,
C2 = 1,83 a zvoleny pruhyb stfedu membrany 23 pum pfi tlaku 10,05 kPa.

Jednotlivé piispévky pro standartni nejistotu typu B rezidudlniho napéti pak
vychazi:

do, do
= 1,6 MPa |a—t0At| =53 MPa |—°Aa

= 3,6 MPa.
da ¢

600A|—38MP |600A
op P| = 4 ow, Wo

Celkovéa absolutni standartni nejistota typu B pro rezidudlni napéti je potom
Asso = 7,6 MPa, relativni 4,5%.

Jednotlivé piispévky standartni nejistoty typu B Youngova modulu
vychazeji:

OE OE oE OE
|—AP| = 9,8 MPa |—AW0 =4 MPa |—At| = 13,6 MPa |—Aa = 7,8 MPa.
ap dwy ot da

Celkova absolutni standartni nejistota typu B Youngova modulu tedy je 4ge
= 18,9 GPa, relativni 7,7%.

Celkovou kombinovanou nejistotu, kdy se bere v uvahu nejistota typu A i B,

lze vypocitat ze vzorce:
Acy= /Aﬁx +AZ . (32)

Kombinovana absolutni nejistota pro Youngliv modul 4ce vychdzi 18,9 GPa.
Kombinovana relativni nejistota Youngova modulu je pfiblizné 7.6 %.

Kombinované absolutni nejistota pro rezidualni napéti Ac.o vychazi 7,7 MPa.
Kombinovana relativni nejistota rezidudlniho napéti je ptiblizné 4.5 %.
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5.3. Srovnani matematickych modell tvarit membrany S experimentem

V kapitole 3.2.4. byly diskutovany analytické rovnice souvisejici s metodou Bulge
testu. V této kapitole bude srovnana piesnost dvou matematickych modelt popisujici tvar
povrchu membrany pii zatézovani tlakem. Jedna se o prvni a nejjednodussi model zapsany
rovnici 8.1 a o posledni a nejpfesnéjsi model, ktery se v literatuie vyskytuje popsany rovnici
14.1. VSechna nasledujici data jsou vzata z experimentii na samostatnych membranach o
rozmérech 2x2 mm, tloustce 500 nm pii maximalnim tlaku.

Na grafu na Obr. 54 Ize vidét rozdil v soufadnici z mezi experimentalnimi daty a
matematickym modelem dle rovnice 8.1.
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Obr. 54 Rozdil mezi experimentalnimi daty a modelem z rovnice 8.1.
Z Obr. 54 je dobie patrné, ze model dosahuje malych az nulovych odchylek pfi okraji
membrany a ve stfedni Casti. Na druhou stranu v mistech, ktera jsou vzdalena od kraje

piiblizné o 0,4 mm, lezi experimentalni data az o pfiblizné¢ 1,9 um (cca 15%) vyse nez
matematicky model.
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Na Obr. 55 je vidét rozdil experimentalnich dat a matematického modelu dle rovnice
14.1. Velikost konstant w1 a w2 je 0,4 a 1,16 respektive [42].
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Obr. 55 Rozdil mezi experimentalnimi daty a modelem z rovnice 14.1.

Z grafu na Obr. 55 Ize vidét, Ze rozdil mezi experimentalnimi daty a matematickym
modelem dle rovnice 14.1. se oproti Obr. 54 vyrazné zmensil. Nejvétsi odchylky se nachézeji
u okrajti, kde experimentalni data lezi vySe neZ matematicky model. Naopak v levém dolnim
rohu lezi experimentalni data pfiblizné 0,8 pm pod matematickym modelem. Je ov§em bez
pochyb, ze matematicky model dle rovnice 14.1. ptesnéji popisuje experimentalni data. Na
grafu na Obr. 56 je vidét srovnani prifezu membranou pies stiedovy bod rovnobézny s 0sou
X Z experimentu a obou matematickych modeli. Lze vidét, Ze novejsi model (modra
pferuSovana ¢ara) se piekryva s experimentalnimi daty (Cernd plné cara) prakticky na celém
definiénim oboru. Star$i model (Cervena pterusovana cara) se od experimentalnich dat lisi
pomérné vyrazné.
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Obr. 56 Srovnani obou modelil s experimentalnimi daty — prifez sttedem membrany.

5.4. Samostatné membrany SizN4

VétSina méteni se zabyvala méfenim samostatnych membran SisNg, jelikoZ jsou
Vv literatufe nejlépe popsany a je mozné je komercné zakoupit. Nejvétsi pocet méteni byl
proveden na membranach 2x2 mm a tloustce 500 nm. Z grafu na Obr. 41 vyplyva, ze
primérna hodnota Youngova modulu je 246 GPa. Pro ovéfeni téchto hodnot byl doc. RNDr.
Vilmou Bursikovou, Ph.D. proveden nanoindentacni test na ptidé Masarykovy univerzity.
Vysledky tohoto testu jsou zobrazeny na grafu na Obr. 57.
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Obr. 57 Vyhodnoceni nanoindenta¢ni zkousky.
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Obr. 57 ukazuje, ze méfend hodnota indentacniho modulu zavisi na hloubce vpichu
indentoru. To je znamy artefakt, ktery se u nanoindentacniho testu pravidelné vyskytuje.
V literatufe se uvadi orientacni pravidlo (viz. kapitola 3.1.1.), které doporucuje neuvazovat
hodnoty elastického modulu ze zkousek, kdy hloubka vpichu indentoru je vétsi nez 1/10
tloustky vrstvy. Tloustka testované membrany byla 500 nm, proto byly pouzity pouze
hodnoty pro hloubku vpichu mensi nebo rovné 50 nm. Pokud podle vzorce uvedeného
v grafu je spocitan Youngiv modul pro stejny Poissontiv pomér, jako byl pouzit pro
vyhodnoceni vlastnosti membran pomoci Bulge testu (v=0,27), je vysledek 244 GPa. Tento
vysledek je ve vynikajici shodé s vysledkem ziskanym pomoci Bulge testu (246 GPa) a
ovéiuje spravnost meéteni a vyhodnoceni tohoto elastického parametru. Vysledky je mozné
srovnat i s udaji v literatuie (Tabulka 6).

Tabulka 6 Zméfené hodnoty Youngova modulu pro membrany SizsNs riznymi autory

Hodnota Youngova modulu [GPa] | Autor
225+ 10 [46]
255+5 [56]
217+ 14 [57]
222+ 3 [48]

Me¢fteni provedené v této praci na membranach 5x5 mm a 500 nm tloustky vykazuji
prakticky stejnou hodnotu Youngova modulu, okolo 250 GPa. Rozdily mezi idaji v tabulce
6 mohou byt zplsobeny rozdilnymi parametry ptipravy, které mohou vést napt. k poruseni
stechiometrického poméru atomi Si a N membrany.

Rezidualni napéti vyrazné zavisi na zpusobu vyroby, zejména na teploté¢ depozice.
Proto zde neni uvedeno srovnani s literaturou. Vyrobce membran (Norcada Inc.) uvadi, ze
nami nakoupené membrany maji rezidudlni napéti niz§i nez 250 MPa, coZz vSechna
provedena méfeni potvrzuji.

5.5. Dvojvrstva s hlinikem

Hodnota Youngova modulu hlinikové vrstvy (54 GPa) métené v této praci je o néco
niz8i nez uvadéné hodnoty méfené na objemovych vzorcich standartni zkouskou v tahu
(typicka hodnota 69 GPa). Tento fakt se da vysvétlit nékolika moznostmi. Prvnim z nich je
mozna pritomnost porti a jinych defekti ve vrstvé pfipravené napraSovanim, které mohou
hodnotu elastického modulu sniZovat.. Dal§i moZnosti vysvétleni je zména velikosti
Youngova modulu v zavislosti na krystalografické orientaci zrn. Podle Mwema [58] roste
hlinik na substratu z kfemiku preferen¢né v orientaci <111>; v tomto sméru ma Youngiv
modul nejvyssi hodnotu. Béhem Bulge testu je membrana podrobena biaxialnim tahovym
napétim kolmo na tuto orientaci a je proto mozné ocekavat nizsi praimérny Y oungtv modul,
nez je bézna hodnota pro material bez textury.

5.6. Dvojvrstva s titanem
Podobné jako v ptedchozi podkapitole, hodnoty Youngova modulu titanu (74 GPa)
jsou také nizsi nez je typicka udavana hodnota pro Ti (110 GPa). Z fotky na Obr. 50 vidime,
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ze se ve struktufe skute¢né dutiny objevuji a vrstva je charakterizovana siln¢ kolumnarnimi
krystaly. Preferovana orientace ristu titanového filmu na SizN4 je ve sméru <100> [59].

5.7. Dvojvrstva s Ta-B-C

U této vrstvy byl naméfen biaxialni modul pruznosti o velikosti 627 GPa. Vyrobce
membrany v jednom ze svych ¢lankt uvadi Youngiv modul o velikosti 320+20 GPa [60].
Bohuzel Poissonliv pomér membrany neni znam, ale ze vztahu mezi Youngovym modulem
a biaxialnim modulem mtizeme odhadnout, ze by musel byt blizky hodnoté 0,5, pokud jsou
ob¢ meéfeni spravnd. Vyrobce vrstvy stdle upravuje postup vyroby téchto velmi
perspektivnich nanokompozitnich vrstev a proto je mozné, ze nam dodand vrstva a vrstva
méfena v praci [60] mély odlisné vlastnosti.

Ptitomnost tlakovych napéti je jasna z méfeni a byla také potvrzena vyrobcem.

5.8. MKP analyza

Analyza pomoci metody konecnych prvkl nebyla pfedmétem této prace, byla vSak
provedena na experimentech provedenych v této praci v ramci celého projektu Hectorem A.
Tinocem na Ustavu fyziky materiala. Byl vyvinut model popisujici jak samostatnou
membranu, tak membranu s dvojvrstvou. Na Obr. 58 je znazornéna relativni chyba mezi
MKP modelem membrany 2x2 mm o tloustce 500 nm nafouknutou do 9,57 kPa a
matematickym modelem z rovnice 14.1. Z grafu je dobfe vidét, ze ob&é aproximace povrchu
membrany se velice dobte shoduji v centralni ¢asti membrany, kde dosahuji chyby pod 0,2
%, nejvetsi chyba se nachazi blizko roht membrany, kde lokalné dosahuje chyba az 2 %.
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Obr. 58 Relativni chyba srovnani MKP modelu s matematickym modelem z rovnice

14.1.
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Na Obr. 59 je vidét srovnani stejnych experimentalnich dat, jako byly pouzity
Vv predchozim ptipad€. Maximalni chyba zde dosahuje 1 pum v pravé ¢asti membrany. Lze
ovSem vidét, Ze chyba je lokalizovand do malé oblasti, a proto je povazovana za chybu

méfeni. V ostatnich ¢astech membrany, obzvlasté pak ve stiedni oblasti, je chyba velmi
blizka 0.
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Obr. 59 Rozdil mezi experimentalnimi daty a MKP modelem.

5.9. Budoucnost projektu

Na zakladé¢ pozadavkl souvisejicich stouto metodou se zacaly ve spolupraci
s Ustavem pfistrojové techniky vyrabét membrany SisNa specialné pro u¢el Bulge testu. Cést
membran bude mit pomér stran 4:1, coz by mélo umoznit dalsi a hlubsi studium plasticity
Vv tenkych vrstvach. Do budoucna se uvazuje o ptidani ventili do sestavy, které by umoznily
cyklické zatéZovani vrstev. V tuto chvili je vSak konstrukce pfistroje ukoncena a vétSina ¢asu
je vénovana na zpracovani naméfenych dat, v prvé fadé modelovani pomoci MKP.
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6. Zaver

Cile diplomové prace byly splnény ve vSech bodech:

Konstrukce zafizeni pro Bulge test byla uspésné ukoncena;
Zatizeni bylo uspésné uvedeno do provozu;
Vysledky ovéfovacich test svéd¢i o velmi dobré reprodukovatelnosti métent;
métené veliCiny (biaxidlni modul a rezidualni napéti jsou méfeny se stfedni
odchylkou 2,2% v piipadé biaxialniho modulu a 6,2% Vv piipadé residualniho napéti;
Testy s komerénimi membranami byly uspésné provedeny a byly ur¢eny mechanické
vlastnosti samostatnych SisN4 membran:

o biaxialni modul = 337 GPa,

o Youngiv modul = 246 GPa (uvazovan Poissontv pomér = 0,27),

o rezidudlni napéti = 169 MPa;
Uvedené vysledky jsou ve velmi dobrém souladu s literaturou, s udaji uvadénymi
vyrobcem a1 s ovéfujicim nanoindentaénim experimentem;
Dvojvrstva SisNs a Al byla ismé$né zmétena a vyhodnocena.
V ramci vyvoje této metody bylo vydano nékolik publikaci, viz Ptiloha I.

Navic bylo udélano:

Testy na dvojvrstveé SisN4 a Ti a jejich vyhodnocenti;
Testy na dvojvrstvé SisN4 a Ta-B-C a jejich vyhodnoceni;
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Ptiloha Il — Drzék pistnice
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Ptiloha IV — Drzak pistu
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Ptiloha V — Distanc¢ni trubicky
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Ptiloha VI — Redukce 1
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Piiloha VIl — Horni manzeta 1
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Piiloha VIl — Horni manzeta 2
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Pfiloha IX — Horni manzeta 3
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Pfiloha X — Horni manzeta 4
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Ptiloha XI — Spodni manzeta 1
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Ptiloha XII — Spodni manzeta 2
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Piiloha X1l — Drzak vzorku
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Pfiloha XIV — Redukce 2
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