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Abstrakt

Zjistovani mechanickych vlastnosti velmi tenkych vrstev pormérné obtizne.
VSechny pouZivané metody jsou zatizeny mbtiZnou interpretaci nafifenych dat nebo
komplikovanou pipravou experimentalnich vzark Pro lepSi porozusmi vyslednému
experimentalnmu zaznamu lze vyuzit simulace MKied®zena diplomova prace se zabyva
numerickym modelovanim dvou &gohi, jak tenké vrstvy zkouSet, a to mikrokompresni
zkouskou a tzv. ,bulge testem”.

V piipade mikrokompresni zkousSky jde ofipravu malych valcovych vzoik
(tzv. pilitka) z tenké hlinikoveé vrstvy napené na kemikovém substratu pomoci ,,obealf’
fokusovanym iontovym svazkem (FIB) v SEM. Nasl&gsou tyto piltky zagZzovany v tlaku
nanoindentorem s ,plochym“ diamantovym hrotem. Ril@race je pomoci simulaci a
vypocta identifikovat faktory, jenz ovliiuji experimentalni zaznam, a tak stanovegmjsi
odhad modul pruznosti v tahu hlinikové vrstvy.

Druhacast gedloZzené prace se zabyva numerickym modelovanigehlaktu. Vrstva
SiNy je namahana tlakem tak, aby doSlo jejimu vyboulghinamahani dochazi ve vrstike
stavu dvojosé napjatosti, coz komplikuje vyhodn@geaechanickych vlastnosti. Cilem této
analyzy bylo ukazat, zda-li je mozné proces testogpolehli¥ numericky modelovat. Déle
bylo stanoveno rezidualni n&pve vrst¥, jenz vznika v dsledku gipravy vzorku.

Vysledky zde prezentované mohotispét k rozvoji v oblasti zkouSeni tenkych
vrstev.

Kli éova slova

Tenké vrstvy, mikrokompresni zkousSka, nanoindentddge test, napove-deformani
analyza

Abstract

Determination of mechanical properties of very thiims is rather difficult task as all
of currently using testing techniques have somekness. This master’s thesis deals with
microcompressive test and bulge test. Finite elérsgnulations of the two methods were
carried out in order to better understanding ofegixpental record.

Microcompression combines the sample preparatidim thhe use of focused ion beam
(FIB) with a compression test carried out usinganatienter. Cylindrical specimens (pillars)
were prepared from Al film deposited on Si substnasing FIB. Experimentally measured
data on pillars needs correction to obtain undistbmaterial properties of Al thin film.
A necessary correction using FE modeling is suggest the thesis.

Second part of the work is focused on modelinguwfi® test. Pressure is applied on
freestanding SiNfilm while deflection of the film is measured. &g state in the film is
biaxial making determination of mechanical promertiof the film more complicated.
The goal is to present how to model the whole mnoblIn addition, preparation of the
specimens was simulated to estimate residual stréke film.

The paper contributes to a better characterizadionery thin surface layers and
determination of their mechanical properties.

Keywords

Thin layers, micro-compression test, nanoindemtatbulge test, stress-strain analysis
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1 Uvod

Zejmeéna v mikroelektronice sasto setkavame s tenkymi vrstvami a povlaky. Dobra
znalost elastickych a plastickych vlastnostthto vrstev (filni), nag. mez Kkluzu,
koeficienty zpeviini nebo mez pevnosti, je pro jejich aplikace nezéylV sodasnosti se
diky rozvoji a lepSi komeéni dostupnosti specializovanychtigiroji, potebnych pro
piipravu zkuSebnich vzoilka jejich testovani, davyvijet nékolik raznych technik zkouseni
téchto vrstev. VSechny pouZzivané techniky jsou vSatizeny bd obtiZznou interpretaci
nantienych dat nebo komplikovanoutipravou experimentalnich vzark PredloZzena
diplomova prace se zabyva numerickym modelovanirkrakompresni zkousky a tzv.
.bulge testu”. Toto jsou jedny z moznosti, jak témnkstvy zkousSet.

Prvni ¢ast fedloZzené diplomové prace navazuje na problematikawokompresni
zkousky popsané v bak#&ké praci [1]. Jde o ifpravu malych valcovych vzoik
(tzv. pilitkid) pomoci technologie ,obré&hi“ fokusovanym iontovym svazkem (FIB) ve
scanovacich elektronovych mikroskopech (SEM). Nhglgsou tyto piltky zagzovany
v tlaku nanoindentorem s ,plochym*“ diamantovym brot[2-5]. Rozniry pilitkt se diky
pouzivané technologii &ni a vliv velikosti vzork na vyslednou deforntai odezvu je stale
sttedem zamuiady wdeckych praci. V kapitole 4 je popsana numerickélyaa
nanoindenténi kompresni zkousky prové&te na hlinikovém filmu, jenZ je najm na
kiemikovém substratu, mezi nimiz se nachazi wolframmezivrstva. Toto materialové
sloZzeni je pouzivano z&me, protoze jsou u & relativné dokre znamé materialové
charakteristiky jednotlivych materidlovych kompoherLze tak porovnat vysledky
z experimentalniho #iieni s éekavanymi daty a @it spravnost navrzeného postupu
méteni.

Druhacast této prace senuje ,bulge testu”, jenz se jevi byt slibnyrfigiupem pro
stanoveni mechanickych vlastnosti zkoumanych temkystev. ZkuSebni vzorky se ziskaji
pomoci anizotropického leptani substratu, &4 je studovana vrstva nafega. Odstramim
¢asti substratu tak vzniknétvercova ¢i obdélnikova plocha twena pouze studovanou
vrstvou, kterou si Izefpdstavit jako ,,0kno® v substratu. Taktdigraveny vzorek se upevni
na konec trysky ve specialnim testovacimizami, pomoci které je na jednu stranu vrstvy
piiveden znamy tlak tak, aby doslo k vydutitlpybu) vrstvy vyphujici ,,okno“. Vystupem
experimentu je velikost aplikovaného tlaku v zéassl na velikosti vydutitvercové ¢asti
vrstvy [6]. Kapitola 5 se zabyva numerickym modeloim testovani SiNvrstvy podrobené
praw ,bulge testu” a srovnanim vysleilkze simulaci s experimentalnimi daty.

Poznatky ziskané na zaktadumerickych simulaci obou typtestovani uvedené
v této praci mohou ifspst ke snadysi interpretaci nagteného zdznamu, a tak k dalSimu
rozvoji téchto technik zkousSeni velmi tenkych vrstev.
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2 Motivace

V dneSnim pimyslu jsou tenké vrstvy Siroce vyuzivany. Setkav&ues nimi jak
v integrovanych obvodech a mikroelektronickychtégsech, tak viiznych nano-zdzenich.
Déle se jako ochranné povlaky uplai nag. u obracich nastraj nebo u lopatek
turbin [7,8]. Dobra znalost mechanickych vlastna&thto vrstev je proto velmiidezita.
Bylo ukazano, Ze vlastnosti objemového materialliSeod vlastnosti téhoz materialu ve
forme velmi tenké vrstvy [9], a tak pro popis jejich rhaaickych charakteristik nelze pouzit
vysledky z makroskopickych zkouSek. Ve druhé palévR0. stoleti dochazi k vyvoji
n¢kolika specializovanych technik umajicich testovani velmi tenkych vrstev.

VSeobect neni zkouSeni tenkych vrstev jednoduché. Na ébanmou odezvu i
experimentu ma nezanedbatelny vliv cébda faktoit od postupu vyroby zkuSebnich
vzorka, mikrostruktury materialu az pagsnost nireni, kterd nebyva vzdy znama. DalSim
podstatnym faktorem je samotné vyhodnoceni dgtanych dat. U &kterych zgisobi
testovani dochazi ve zkouSeném vzorku ke dvoj nebpsé napjatosti, a tak jsou ke
stanoveni mechanickych charakteristik z&got pongrné sloZit odvozené analytické
vztahy.

V takovém pipact se nabizi pouziti metody kafmg/ch prviki. Praw vyuzitim MKP
modelovani d&chto specializovanych zkouSek Ize ziskat dobrodosha tom, co a v jaké
miie nejvice ovliviuje vysledny zaznam ze zkouSek. Porozmintelému procesu zkouseni
tenkych vrstev za pomoci numerickych simulaci j& taezbytnou saotésti vyvoje
jednotlivych zkusebnich technik.

Tato prace se zabyva @wa z moznych metod testovani, a to mikrokompresni
zkouSkou a bulge testem. Vysledky na zakladmerickych simulaciéthto zkouSek
uvedenych v fedloZzené praci by @&y prispét k jejich dalSimu rozgéni na poli testovani

VVVVV
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3 Cile prace

Hlavni cile diplomové prace Ize formulovat nasleatov
» Sezndmeni se se zaklady metody Kogeh prvki a systémem Ansys.
e Studium moznosti numerického modelovani popsanéttdému.

* Odhadnout vliv geometrickych nigsnosti mikrokompresniho vzorku na vysledny
odhad mechanickych vlastnosti.

 Odhadnout vliv substratu na mechanickou odezvuaknifio vzorku.

Pro zgesreéni cili béhemieSeni diplomové prace bylyiypodni cile dopliny o
nasledujici:

* Numericky model zkousky mechanickych vlastnostkfeh vrstev tzv. bulge testu

e Odhadnuti rezidualnich népve vzorku pro bulge test.

13



4 Mikrokompresni zkouSka

Na zaklad vyslediki uvedenych v fedchazejici bakaigké praci [1] bylo
zformulovano doporteni pro vhodgSi proces z&?ovani vzork v pribéhu jejich testovani.
Z experimentéalniho witeni, které zohlednilo dopateny zgisob zatZzovani, byly k dispozici
zaznamy proit vzorky. Poznamenejme, Ze nové vzorky pochazepkoriSek provedenych
pracovniky UFM AVCR, v. v. i. Tato kapitola se zabyva vyhodnocenimyeb vzorki za
Ucelem posouzeni spravnosti vydaného dopemiia stanoveniipsrgjSiho modulu pruznosti
v tahu tenké hlinikové vrstvy.

Modul pruznosti v tahu testovaného vzorku je owivranizotropii krystalu hliniku,
ktery tvai podstatnoucast tohoto vzorku, skutBou geometrii vzorku a okrajovymi
podminkami. Pro spravnou interpretaci g&@mého zadznamu jaeba tyto faktory brat
v potaz a nafiklad pomoci numerickych simulaci stanovit jejictivvna mechanické
vlastnosti testované hlinikové vrstvy.

Princip mikrokompresni zkousky, metodika vyhodndcerodulu pruznosti v tahu
z experimentalniho zdznamu i tvorba mddpto &ely simulaci byly popsany v uvedené
bakal&ské praci [1]. Dale jsou proto uvedeny pouze infacen nezbytné k pochopeni
problematiky.
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4.1 Princip mikrokompresni zkousky

Stejre jako v bakaléské praci [1] je zkoumanym materialem vrstva vyrabe
z hliniku s 1,5 hm. % Cu o tlotée 2,06+ 0,05 um, ktera je napana na kemikovy
monoliticky substrat. Mezi hlinikovou vrstvou @eknikovym substratem se nachazi vrstva
wolframu s 10 hm. % Ti o tloti§e @iblizné 0,14 um. Velikost zrna Al je 3,8 0,3 um.
Vrstva (obr. 1) byla fipravena na zézeni VARIAN 3190 ve firrs ON Semiconductor.

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.23 mm LYRA3 TESCAN

View field: 31.3 ym Det: BSE + SE 10 um i
SEM MAG: 12.1 kx S3 n -!:Eﬁgﬁsm

Obr. 1 Studované vrstvadena k pipraw pilitku

Pripravou zkuSebnich vzoikstejré jako vyvojem mikrokompresni metody a jejich
zkousenim se zabyvaji prof. Mgr. Tomas Kruml, C&dng. Ivo Kukéna, Ph.D. z Ustavu
fyziky materiah AV CR, v. v. i., kt& také poskytli experimentalni data obsazena
v piekladané diplomové préci.

Vzorky byly pripravovany na fadé FEI Company v Bré na gistroji Quanta 3D FEG
Dual Beam. Samotné testovani pak bylo provedenacoleE Polytechnique Fédérale
de Lausanne (EPFL) ve Svycarsku. Testovany vzazekpilitek, je vytvden odprasovanim
materialu pomoci fokusovaného iontového svazku (R, Ze je ve $&du zrna odstrana
¢ast vrstvy, mezivrstvy dast substratu mezijoméry 25 um a zhruba 1,%um. Idedlni tvar
pilitku by n®l byt rotaini valec, coZz ovSem neni snadné zajistit, jak m&tvha obr. 2.
Na obrazku jsou také&etelre vidét jednotlivé vrstvy, ze kterych je zkuSebni f@k tvaen:
testovana hlinikova vrstva (Al), wolframova mezives (W) a Kemikovy substrat (Si).
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Obr. 2 Piltek pripraveny ke zkousce [11]
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Obr. 3 Princip zaZovani, rozniry jsou uvedeny ym [10]

Zattzovani takto fipravenych piltka bylo realizovano pomoci MTS Nanoindentor
XP vybaveného plochym diamantovym hrotem onmiru kontaktni ploSky 1@um. BEhem
kompresni zkousky (viz obr. 3) byla plynule zaznaéwéna velikost z&&né sily a posuv
plochého hrotu. Vysledkem jsou pakivky zavislosti sily, respektive n&g, na deformaci,
které se vyuziji k naslednému stanoveni mechanitkydastnosti tenké hlinikové
vrstvy [10-12].
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4.2 Roznéry vzorku

Pro spravné vyhodnoceni modulu pruznosti v tahuzjakperimentalniho zaznamu,
tak i z naslednych simulaci je nutné znat régnvzorki. K dispozici byly fotografie vSech
zkousSenych pitkid, z nichZ byly za pomoci programu AutoCAD &teny vSechny poebné
rozmery (viz obr. 4). Poznamenejme, Ze fotografie bytéizena pod Uhlem 52°, a tak je
tieba s vyuzitim goniometrickych funkctgpaitat tloud’ky jednotlivych vrstev a sedni
délku pilicku. Odnefené ptiméry neni mozné i@sreji urcit. Rozmery pilitka jsou uvedené
v tab. 1. V poslednim sloupci je pak uveden para@gt stedni velikost plochy hlinikové
vrstvy, ktery je vyuzivan v dalSich vygtech:

_S(Dy)+ S [2)

MEr Ttk o

Obr. 4 Rozmary pilitku v um

Tab. 1. Rozrary zkouSenych pitk v um

Nazev .
vzorkul  PL D2 D3 D4 X R h(Si)  h(Al) L S

M1 107 136 152 139 138 067 159 228 352 811
M2 100 141 151 144 140 0,79 095 248 314 71
S2 101 132 143 134 120 0,75 144 226 3,05 81,0

-
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4.3 Vyhodnoceni experimentélniho éeni

Z experimeni je znama zavislost zZgtujici sily na deformaci pilku u vSech i
vzorka. V bakaldské préaci [1], na kterou tat@st diplomové prace navazuje, byla metodika
stanoveni modulu pruznosti vtahu zaloZzena redgokladu, Ze zatimcotipzatzZzovani
pilitku dochazi k plastické deformadii mdlehtovani piltku jiz nikoliv. Vzhledem k tomu,
Ze hlinikova vrstva tuidci cast piliku je monokrystal, dochazitipzagzovani piltku ke
skluzu atomarnich rovin, a tedy k plastické defan{&yv. ,easy-glide*). Pro vyhodnoceni
Ize vSak vyuzit odletovacicasti Kivky zavislosti sily, resp. n&f, na deformaci, ktera by
méla popisovat pouze elastickou deformaci.

Metodika stanoveni modulu pruznosti v tahu z expentalnich dat u daného typu
zkouSky byla stanovena v bakialiéé praci takto:

* Pro ugeni getvareni uvazovat vysku hlinikové vrsthyAl). Pak &z) = u(zYh(Al),
kdeu(2) je zatZujici posuv psobici na horni stranu vzorku z§is§ experimentaka

» Jako odpovidajici n&fi o uvazovat silu fisobici na horni plochu vzorku (2atjici
silu nanoindentoru) petenou stedni velikosti plochy kolméhdezu pilikem

v hlinikové vrsté Sy
Naobrazku 5e ukazana vysledna zavislost s na gretvareni £2).

Napéti [MPa]
200

150 J * .
100

50

0 0,04 0,08 0,12 0,16
Deformace [-]

Obr. 5 Zavislost napi na deformaci stanovena pro vzorek M1

Na rozdil od vzork vyhodnocovanych v bakakké praci [1], které byly pouze
zatizeny a naslednodlelteny, bylo u novych vzork realizovano opakované zabvani a
odleltovani piltku. Lze tak owtit predpoklad linear&elastického chovani piku pri
odleRtovani, tzn. Ze moduly pruznosti stanovené z jedrnyath odlelRovacich ¥tvi by se
nently liSit. DalSim rozdilem je pouziti menSi 2ané sily Bhem zkouSky nez byla pouzita
ke stl&ovani vzork v [1]. MenSi hodnoty z#&Fujici sily nanoindentoru by také mohly
prispét k lepSim vysledém vzhledem k tomu, Ze by néto dochazet k tak velké zme
geometrickych charakteristik zifenych ped z&atkem zkousky, jako napprarezu piltku a
vySky Al vrstvy, které jsou pouZity ve vypech pro stanoveni zavislosti rép na
deformaci (obr. 5).
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Tab. 2. Hodnoty modulu pruznosti v tahu z jedngtitv odlel§ovacichcasti Kivky
zavislosti napti na deformaci, ndzewtve odpovida umishi v grafu na obr. 5.

Nazev Leva Prostedni Prava
vzorku vétev vétev vétev

M1 48 GPa 56,1 GPa 61,7 GlPa

Modul pruznostE byl stanoven pomoci Hookova zakona pro prostyresp. tlak:
o=Ee¢. (2)

Je to tedy swrnice Kivky zavislosti napti o na getvareni £2). Hodnoty modulu pruznosti
E z odleRRovacich ¢asti jednotlivych ¥tvi, jsou uvedeny v tabulce 2., pro sk M1.
Je vidt, Ze jednotlivé moduly se nerovnaji, coz se zd& \byozporu s pedpokladem
elastické deformace. Postupné zvySovani hodBdge vSak uspokoji vyswtlit tim, Ze (i
opakovaném z&fovani se mni tvar piliku, a tak zmiené rozmiry pilitku, které se
vyuZivaji ve vztazich pro vyget nagti a pgretvareni tak Upld neodpovidaji skut@osti.
Jako nejvhodgjSi vysledek se tedy jevi modul pruznosti stanovepyvni odleliovaci ¥tve
(viz obr 5). Takto stanovenou hodnotu povazujeme Ezepilitku, kterd je vyuZita
v nasledujicich vypsiech. Hodnoty modil pruznosti vSech zkoumanych vzork
oznaenych jakoE'e, jSOU uvedeny v tabulce 3.

Tab. 3. ZjiS¢né hodnotyE'ey, pro jednotlivé piltky

Nazev vzorku| E'ep[GPa]

M1 48,00
M2 45,60
S2 48,70
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4.4 Stanoveni krystalografickych sréra

Vzhledem k tomu, Ze phék je tzv. monokrystal, jetéba pro Gely modelovani
mikrokompresni zkousky, a takdeni gesrgjSiho modulu pruznosti v tahu ghu, znat jeho
krystalografickou orientaci. Tu lze zjistit pomoeahalyzy EBSD (electron backscatter
diffraction) v SEM (scanning electron microscopWRdy se vyuZije svazku elektron
dopadajici na studovany vzoreKast elektron se odrazi a vytid na fluorescednim
stinitku obrazec tzv. difraktogram, ktery je snimakamerou a dale zpracovan
pocitacem [13]. Kl k urceni orientace krystalu a povrch vzéork kolmém sndru a @icnych
snerech jsou na obrazcich6 a 7.

Z takto stanovenych Millerovych indé&orientace pilki byly od&teny odpovidajici
Uhly nat@eni sotiadnicového systému eleménviz tab. 4) vyuzité p simulacich v MKP
softwaru Ansys.

[111]

(0] [101]

Obr. 6 Ugeni orientace zrn za pomoci EBSD podle barvy [10].

Normalovy smér

Obr. 7 Vysledek EBSD analyzy povrchu zkoumanéhakuz§10].
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Tab. 4. Krystalografické sény zrn vzorki a hly natéeni sotiadnicového

systému elemeft

\’I\IZ?)ZI’E:J/ Smer kosex[°] kosey[?] kosez[q
M1 [359] 29,05 30,96 71,57
M2 [2 4 5] 38,66 26,57 68,20
S2 [123] 33,69 26,57 71,57

Vtabulce 5 jsou uvedeny uhly nasmi sotiadnicového systému elemént
odpovidajici vyznamnym krystalografickym &miim, které jsou vyuZzity v nasledujicich

vypoctech.

Tab. 5. Vyznamné krystalografické &m a Ghly natéeni soiiadnicového

systému elemeft

Smer kose x[°] kosey[°]k ose z[°]
[100] 90 0 0
[110] 0 45 0
[111] 0 45 45
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4.5 Vysledky numerickych simulaci a vyp&ti

Specificky tvar pilfku a jeho rozdilné materidlové slozeni &ama komplikuje
stanoveni modulu pruznosti v tahu ki z experimentalniho zaznamu. Za pomadiatika
vhodrgé navrzenych MKP simulaci vSak lze vliv specifickétvaru (kuzelovitosti) pifku,
pritomnosti Kkemikového substratu a wolframové mezivrstvy viijad tak stanovit fesrejsi
odhad modulu pruznosti vtahu zkoumanych vi#ork nasledujicich podkapitolach jsou
popsany jednotlivé simulace provedené v programsyfndostupném na FSI VUT v Btn
Postup tvorby modéla nasledné numerické stanoveni jednotlivychiviia vysledny odhad
E byl jiz navrzen v bakat&ké préaci [1]. Je vSak Zadouci spravnost navrZzepébktpu ovfit
na novych vzorcich.

Jak jiz bylo zmigno, studovana hlinikova vrstva obsazena ve zkugelpiliiku je
monokrystal. B modelovani je protoi¢ba uvaZovat anizotropii krystalu. Ta je u vSech
model pouzitych pro nasledujici vypty charakterizovanargémi elastickymi konstantami
Ci11, C12 & Cy4 a oOrientaci krystalové tizky. PodrobgjSi informace o elastickych konstantach
jsou uvedeny v [1] v kapitole 4.1. Pro numerickyp@det byly pouzity nasledujici hodnoty
elastickych konstanty; =10,8210™ Pa, ¢, = 6,1310" Pa acss = 2,8510'° Pa [14]. Dale
je treba i tvorbé modelu zajistit spravnou orientaci krystalovéiizky. Geometrie modelu i
materialové konstanty se, neni-li nastaveno jinakAnsysu vztahuji ke globalnimu
kartézskému sadadnicovému systémy, y, z. Hodnoty i vySe uvedenych konstant plati,
pokud je smir krystalové niizky shodny s libovolnou osou kartézského systéufibty(
symetrii kubického krystalu). Orientace krystalow&zky vzhledem ke globalnimu systému
je znama z EBDS analyzy, a tak lze vyivmovy lokélni sosadnicovy systém s gatkem
v pcacatku globalniho saadnicového systému, ale s pamoymi osami odpovidajicimi
krystalografickym srram (viz tab. 4).

Zatimco u hlinikové ¢asti model pouzivanych v nasledujicich simulacich je
uvazovana anizotropie, u wolframové mezivrstvyiankikového substratu séedpoklada
izotropie a jejich materidlové konstanty jsou dmiisluSnym modulem pruznosti v tahu a
Poissonovyméislem. Modul pruznosti vtahu wolframu (W) d&ekniku (Si) byl zvolen:
Ew = 400 GPa, respektiVies; = 129 GPa, a Poissonovtslo 4y = s = 0,28 [15].

4.5.1 Stanoveni teoretickych hodnot modulu pruznosv tahu

Nejprve byla provedena simulace mikrokompresni gkguna modelu idealniho
zkuSebnihodesa. Ideélni zkuSebniléso [Fedstavuje valec, jehoz{pnér a vySka odpovida
praméru pilitku D1 a vySceh(Al) hlinikové vrstvy (viz tab. 1). Spodni podstavéalce bylo
zamezeno pohybu ve gm osy piliku (0saz) a prostednimu uzlu na podstawbyl zamezen
posuv ve vSech sirech tak, aby bylo zaji&o jeho uchyceni v prostoru a nedochazelo
k divergenci vypoétu. ZatZzovani bylo realizovdno konstantnim posuvem horoichy
pilitku ve snéru osyz, piicemz hodnota posuwu byla pro vypdéet zvolena jako 0,00fm.
Model valce s okrajovymi podminkami je zobrazeroba 8.
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Obr. 8 Ukazka pouzité sitn okrajové podminky modelu vélce

Ze zatizeni posuvem byla v pristi Ansys stanovena tpnérna sila fisobici na
zagzovanou horni plochu (soéet elementarnich silggobicich na tuto plochu). Hodndia
pilitku se uéi podle Hookova zakona (1), kde ®Hpo piasobici na horni plochu vélce se
vypccita jako velikost silyF (viz tab. 6 a 7) fisobici na tuto plochu pégna obsahem
plochy. Retvaeni € se rovna vztahus = u/h(Al). Timto zpisobem byly ufeny teoretické
hodnoty modulu pruznosti v tahu, a to jak pro vymné krystalografickych sény krystalu,
tak pro jednotlivé zkouSené pHy. Hodnoty E (viz tab. 6), odpovidajici orientaci
vyznamnych srrda, vymezi interval, ve kterém se mohou hodnoty middpituznosti
teoreticky pohybovat. Vysledky pro jednotlivé fiijf pak udavaji hodnot§e (viz tab. 7),
kterych by ndlo byt dosaZzenoipexperimentalnim wieni.

Uvedme, Ze pro vypeet hodnot provyznamné s€my bylo vyuZito rozmdra
odpovidajicich vzorku M1. Kii kontrole a demonstraci extrémnich hodnot budgio t

intervaly uvedeny u vSech nasledujicich wggoSmner [1 1 0] je dopl&n pro informaci jako
vyznamny krystalograficky sén.

Tab. 6. Vypgitané hodnoty modulu pruznosti v talBydor pro vyznamné krystalografické

Smery
Smer FIN]  Eweor[GPa]
[100] 25,08 63,87
[110] 28,52 72,63
[111] 29,54 75,21
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Tab. 7. Vypgitané teoretické hodnoty modulu pruznosti v tahnikbve vrstvy Eieor a
vysledky stanovene z lineardasti ziskanéip odlelteni experimentalniho vzorkie,

Nazev vzorku F [N] Eeor[GPa] | E'exp[GPa]
M1 28,42 72,36 48,00
M2 22,81 72,14 45,60
S2 25,45 71,36 48,70

Je vidtt, Ze Eweor z tabulky 7 spadaji do intervalu 63,87 az 75,25 GPtab. 6) a ze
jsou hodnotyE. blizké 75 GPa, coz vyhovujgqapokladm (orientace krystélje blizka
orientaci [111]).

Pro porovnani jsou v tabulce 7 také uvedeny expmeriai® stanovené hodnoty'eyp,
které by se v idealnimiipad mely teoretickym hodnotank rovnat. Data z experimentu
jsou vSak systematicky nizsi, coz potvrzufedpoklad, Ze ip méreni dochazi k ovliovani
odezvy a moduly pruznosti stanovené z experimeptaenpovazovat za skutee moduly
pruznosti v tahu zkouSené hlinikové vrstvy.

Ukézky vysledk numerické analyzy jsou zobrazeny na obrazcici®. a

NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

Uz (AVG)
RSYS=0

DMX =.001018
SMN =-.001

001 —.778E-03 -.556E-03 —.333E-03 -.111E-03
—.889E-03 —.667E-03 —-.444E-03 —.2225-03

Obr. 9 Vysledna deformace v ose Al valce
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NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

8% (AVG)
RSYS=0

DMX —.001018
SMN =-44.701
SMX =-28.2074

-44.701 —41.0357 -37.3705 —-33.7052 -30.04
-42.8683 -39.2031 ~35.5379 -31.8726 —-28.2074

Obr. 10 Vysledné nai v ose vélce

4.5.2 Numericka simulace mikrokompresni zkousky

V dalSim byla provedena simulace vlastni mikrokoespf zkousky. Model byl
vytvoien tak, aby co nejlépe odpovidal sku&mu piltku (obr. 2). Hlinikova vrstva tveci
pilitek je nap#ena na kemikovy substrat, 3D model proto obsahujdipabu cast materialu
substratu. Geometrie modelu fili je pak rotané symetrické ¢leso podle osy globalniho
souadnicového systému s ro#ry, které byly odéteny na fotografiich jednotlivych
vzorka (tab. 1).

Okrajové podminky byly nastaveny tak, aby se oblaekoli pilitku mohla i
zatizeni deformovat podobnym igobem jako v pibéhu experimentu. Ve spodriasti
modelu bylo zamezeno posuvu podstavy veranosy z (osa pilfku) a posuvu plochy po
obvodu vyseku ziemikového substratu v radialnim &on Posuv horni plochy piku
v zaporném siru osyzo hodnotu 0,00um predstavuje zatiZzeni piku. Model piliku
s uvedenymi okrajovymi podminkami je zobrazen na bb.

Stejre jako u gedchoziho valcového modelu byla na zaklaimulace stanovena
pramérnd sila Fegv pusobici na z&?ovanou plochu a za pouziti Hookova zakona (1)
stanoven modul pruznosti v tahu, zde aamy jakoE'rem. SilaFrem je zde podliena stedni
velikosti plochy hlinikové vrstv, (tab. 1) a porrnd deformace je dana podilem posuvu
horni podstavy a vysSky hlinikové vrstvy, respektige= 0,001h(Al). Takto stanovené
hodnoty E'rgm jsou uvedeny v tabulkach 8dpovidajici vyznamnym sfimim a 9 pro
jednotlivé piltky, dale jsou pro srovnani vtab. 9 uvedeny expemidré stanovené
hodnotyE'ex.
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Obr. 11 Model pouzity pro simulaci tlakové zkou$eyznazorgnymi okrajovymi
podminkami a z&Fujicim posuvem

Tab. 8. Stanoveni hodnBirgm pro vyznamné krystalografické sy

Smer Frem [N]  E'rem[GPa]
[100] 24,67 47,80
[110] 27,09 52,48
[111] 27,76 53,78

Tab. 9. Porovnani vygtem stanovenych hodnBtrgy S experimentalnimi daty

Nazev vzorky Feem [N] E'rem[GPa] | E'exp[GPa]

M1 27,02 52,35 48,00
M2 26,65 56,30 45,60
S2 25,06 52,22 48,70

Z porovnani tabulek 8 a 9 je ¥ Ze hodnote&E'rgm pro M2 je vysSi nez hranice
povoleného intervalu. Rozdil je dan faktem, Zerirgk ve kterém s&'rgp mohou pohybovat
byl stanoven na modelu s ro&m nantienymi pro vzorek M1, slouzi tedy pouze jako
orient&ni rozmezi.

Porovnanim vypéitanychE'rem @ experimentath zjisttnych hodnotE'e, (tab. 9) je
patrné, Ze data z provedené simulace jsou vyS&éxymzimentalé uréend data. Rozdil vSak
neni vyrazny, hlavav pripack pilitki M1 a S2, a Ize ho vystlit rozdilnymi materialovymi
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vlastnostmi vzorik a model. Kdy materialové vlastnosti modebyly urkeny na zaklagl
literatury. Zkoumana vrstva navic neni iteoa pouze kubickym krystalem hliniku, jak zde
piedpokladame, ale jedna se o slitinu s 1,5%dima dalSich prvik. K presrgjSimu
numerickému odhadH'rev by bylo zapatebi dolie znat pesné materiadlové charakteristiky
zkoumané vrstvy, mezivrstvy a substratu. Vysledkyumerické simulace mikrokompresni
zkousky, tj. deformace v ose pKu a axialni nagti jsou zobrazeny na obrazcich 12 a 13.
Jak jiz byloteceno, vysledky ze simulace zkousSky i vysledky z expentalniho
méteni jsou ovliveny pritomnosti substratu, mezivrstvy a kuZelovitostiiigil. Proto je

zapotebi provést podrol#si MKP simulace s cilem tyto vlivy numericky vyjétda stanovit
piesréjSi odhadk hlinikoveé vrstvy.

NODAL SOLUTION
STEP=1

Uz (AVG)
RSYS=0

DMX =.001011
SMN =-.001

-.001 —-.T78E-03 -.556E-03 -.333E-03 -.111E-03
—.889E-03 -.667E-03 —.444E-03 —.222E-03

Obr. 12 Vysledna deformace v oseifili z numerického vygidu zahrnujiciho vliv celého
pilitku i s okolnim kemikovym substratem.
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NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

S7 (AVG)
RSYS=0

DMX =.001011
SMN =-36.087
SMX =.987303

-36.087 —27.8483 -19.6095 -11.3708 -3.132086
-31.9676 -23.7289 -15.4502 —7.25143 .987303

Obr. 13 Axialni nagti z numerického vypttu zahrnujiciho vliv celého piku i s okolnim
kiemikovym substratem.

4 5.3 Stanoveni vlivu substratu

K uréeni vlivu substratu byly vyuZzity vysledky zqulchozi simulace mikrokompresni
zkousky (kapitola 4.5.2). Byla zji&ta pimérna hodnota posuvu na ploSe v miststyku
hlinikové a wolframové vrstvy a pomoci vztahu pypecet pongérné deformace

E=(U,-u)/l )

kde up je hodnota posuvu v méstorni podstavyup = 0,001pum) al je vySka hlinikové
vrstvy (h(Al) v tab.1), dosazené do Hookova zakona (1) hgheven modul pruznosti,
ozna&eny jakoEs. NagEti je rovno sileF'rem (viz tab. 9) podené stedni velikosti plochy
hlinikové vrstvy Sy. V tab. 10 jsou uvedeny hodnofy vymezujici interval proEs u
jednotlivych vzork, které jsou zapsané v tabulce 11. K vigdd viivu substratu na vysledny
E hlinikové vrstvy je iteba porovnat modul pruznosti ze simulace mikrokasipir zkousky
E'rem S no¥ zjisSttnym Eg, jinymi slovy s modulem pruznosti Vipadc, kdy by se ve
zkuSebnim vzorku Zadnyiémikovy substrat nenachézel. Numericky je vliv sdhs na
modul pruznosti vtahu zkoumané hlinikové vrstvyskany podilemEJE'renm, uveden
v poslednim sloupci.

Je vidtt, Ze gitomnost substratu snizuje hodnotu vysledného mopznosti v tahu
0 cca 30%. Tento rozdil je @poben deformaci substratti pkousce.
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Tab. 10. Moduly pruznosti v tahu pro vyznamné&ignse zohledénim vlivu substrat

Smer Us [um] E;[GPa]
[100] 0,000241 62,95
[110] 0,000264 71,28
[111] 0,000270 73,71

Tab.11. Moduly pruznosti v tahu jednotlivych vzoke zohledénim vlivu substratu

Nazev vzorky  us[um] Es[GPa] E'rem[GPa] Koe;lcgi?rg\t/lljlvu
M1 0,000263 71,02 52,35 1,36
M2 0,000179 68,55 56,30 1,22
S2 0,000251 69,68 52,22 1,33

4.5.4 Stanoveni vlivu kuzelovitosti vzorku

Idedlni valcovity tvar zkuSebnihélésa nelze pouzitou technologitipravy zajistit.

V této kapitole je stanoven vliv kuZelovitosti piii na vyslednou hodnotk hlinikove
vrstvy, tak Ze bylo provedeno porovnani vyskedk simulace kompresni zkousky na modelu
idealniho valce (kap. 4.5.1) a ze simulaceénprovedené zkouSky na modelu komolého
kuzele. Model komolého kuzele (viz obr. 14g@stavujeast piliku odpovidajici hlinikové
vrstwé. Pramér spodni podstavy je rovengomnéru D2, tedy péiméru v mist dotyku hlinikove
vrstvy s wolframovou. Rmér vrchni podstavy jeD1 a je to piimér zagZovaci plochy.
Vyska kuZzele je rovna vysce hlinikové vrstwAl). ZatéZovani je stejéjako v gredchozich
piipadech pedepsano posuvem v zapornémemnosyzo 0,001um. Okrajové podminky
jsou stejné jako u valcového modelu (ve spodu zamezposuvu v axialnim siru a
prostednimu uzlu na spodni podstge zamezen posuv ve vSechéseth).

Vysledny modul pruznosti v tahu ozmamy Ey je vypaiitan dle Hookova zakona (1),
kde nagti se rovna podilu sil¥fx a stedni velikosti plochy hlinikové vrstv§,. Pongrna
deformace je dana vztahems= 0,001h(Al). V tabulce 12 jsou zapsany hodnoty préemi
orient&niho intervalu. Vtab. 13 jsou pak uvedeny hodn&y pro jednotlivé vzorky
spole&né s teoretickymi hodnotantteo: Vysledky numerické analyzy jsou déle uvedeny na
obrazcich 15 a 16.

Numerické vyjadeni vlivu kuzelovitosti (tab. 13) je rovno podtig.ra Ex a je vidt,

Ze kuzelovitost vzorku zvySuje odhadnutou hodnotaluhu pruznosti v tahu o cca 4%.
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Tab.12 Moduly pruznosti v tahu pro vyznamn&gnse zohledénim vlivu kuzelovitosti

vzorkn
Smer Fi [N] E«[GPa]
[100Q] 31,95 63,87
[110] 36,29 72,63
[111] 37,57 75,21

Tab.13 Moduly pruznosti v tahu jednotlivych vzorse zohledénim vlivu kuZelovitosti

vzorki
Nazev vzorkl  Fy [N] E(GPa]  Ewo[GPa] K‘;ﬁ;‘g:gcltt(‘)"s'}’lu
M1 36,16 70,05 72.36 1,03
M2 32,04 67,68 72,14 1,07
S2 32,99 68,74 71,36 1,04

ELEMENTS

Obr. 14 Kuzelovy model se zobrazenymi okrajovynmidmpdnkami.
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 NODAL SOLUTION

STEP=1
SUB =1
TIME=1
UZ (BVG)
RSYS=0
DMX =.001021
SMN =—.001
-.001 ~.778E-03 ~.556E-03 ~.333E-03 —.111E-03

—.889E-03 —.667E-03 —.444E-03 —.222E-03

Obr. 15 Vysledna deformace v ose kuZzele

' NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

SZ (AVG)
RSYS=0

DMX =.001021
SMN =-50.2467
SMX =-18.7842

-50.2467 -43.2551 -36.2634 292017 =22..28
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Obr. 16 Vysledné napi v ose kuzele
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4.5.5 Stanoveni vlivu mezivrstvy

Jako posledni byl zkouman vliv wolframové mezivystyejiz E ma hodnotu
cca 400 GPa [15]. iBstoZe je tlouka vrstvy pouze 0,14m, miZze se na vysledném odhadu
E zkoumané hlinikové vrstvy projevit.flomnost tuzsi mezivrstvy nedovoli tak velkou
pricnou deformaci hlinikoveé vrstvy. Vliv mezivrstvy bgtanoven porovnanim vysledkro
stanoveni vlivu substratu (kap. 4.5.3) a vystediimulace mikrokopresniho zdbvani
modelu, jehoZz geometrie odpovida realnémurtkuili (jako nap. model pro simulaci
kompletni mikrokompresni zkousky z kap. 4.5.2),akvZa pedpokladu, ze cely pHek je
tvoren hlinikem (¢etné c¢asti substratu) a ma stejné materialové charatigrigako
hlinikova vrstva (nedojde tedy k ,vyztuzeni“ spodiakti modelu). Postup vyhodnoceni je
stejny jako v pipact stanoveni vlivu substratu (kap. 4.5.3). Z prové&dsimulace je znama
pramérna silaFn, a ptimérna hodnota posuw,, dosazenim do Hookova zékona je stanoven
E, zde ozné&en jakoEn,

V tabulce 14 jsou uvedeny hodnoBy, pro vyznamné sumy vymezujici kontrolni
interval V tabulce 15 jsou uvedeny zjse hodnotyE,, Esa numerické vyjaini vlivu
mezivrstvy na vyslednou hodndiupodle vztahlE/En,.

Existence uvedené mezivrstvy zvySuje hodrietg cca 1%. Takovy vliv je mozné
zanedbat nebo pausélmahrnout i pro jiné kombinace kibv

Tab. 14. Moduly pruznosti v tahu ve vyznamnyclésaoh se zohledmim vlivu mezivrstvy

Smer Fm [N] Um [Lm] En[GPa]
[100] 19,74 0,000382 61,92
[110] 22.07 0,000392 70,29
[111] 22,74 0,000395 72,76

Tab.15 Moduly pruznosti v tahu jednotlivych vzorke zohledénim vlivu mezivrstvy

Nazev vzorky Fm[N] Um [Lm] En[GPa] Es[GPa] Koriz(;li?/?;t\\lll)llvu
M1 22,01 0,000391 70,04 71,02 0,99
M2 22,98 0,000284 67,75 68,55 0,99
S2 20,50 0,000379 68,75 69,68 0,99

4.5.6 Modul pruznosti v tahu hlinikové vrstvy

Vysledky plynouci z vySe popsanych simulaci jsole dguzity ve dvou krocich.
V prvnim je teba o¥fit spravnost vSech navrZzenych simulaci, v dalSik gaikovat tyto
poznatky na experimentalni zaznam, a tak stande&r§jSi odhad modulu pruznosti v tahu
studované hlinikové vrstvy.

Vysledny modul pruznosti ze simulace kompletni mikmpresni zkousky je
ovlivnén pritomnosti substratu a mezivrstvy a také kuzelotiitpgitku. Po vyhodnoceni
jednotlivych vlivii 1ze navrhnout korekci vedouci k jehdepréjSimu odhadu. Vzhledem
k tomu, Ze Ulohu uvaZujeme jako line&elastickou, je vysledny odhdfl ziskan prostym
vynasobenim hodnoti'rem koeficienty jednotlivych viiw (v tabulce 16 uvedenych pod
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oznaenimCy — vliv substratuC, — vliv kuzelovitosti aC; — vliv mezivrstvy). No¥ ziskana
hodnotaErgy je takto opro&na o nezadouci vlivy a #a by vyjadovat skutény modul
pruznosti v tahu hlinikové vrstvy, tzn., Ze by seélanrovnat Eor zjiSt€ném na idealnim
valcovém modelu.

V tabulce 16 jsou uvedeny vSechny igbné parametry ke kor&kimu vypd@tu.
Je vidt, Ze vysledny odhalBlrey se velmi doke shoduje €0 Lze tedy prohlasit, Ze jak
jednotlivé simulace, tak koreéki vypaiet byly navrzeny spraen a je tak mozné ipjit
k aplikaci €chto poznati na vysledky experimentalnihocheni.

Tab. 16. Vysledny odhad korigovaného modulu pruénvoshu tenkeé hlinikove vrstvy
stanoveného numerickou analyzou a parametry popiZigho korekci na vliv fitomnosti
substratu, kuzelovitosti vzorku a existence meniyrs

\'/\'Z"i‘)zr‘;:j E'rem[GPa] Ci C» C: Erem[GPa] Ewo[GPa] | Chyba [%]
M1 52,35 136 1,03 0,99 72,35 72,36 0,02
M2 56,30 122 1,07 0,99 72,22 72,14 0,11
S2 52,22 1,33 1,04 0,99 71,36 71,36 0,00

PresrgjSi odhad vysledného modulu pruznosti v tahu z expntu (zde ozrigeny
jako Eeyp) Ize ziskat porovnanim vysledlkz numerické analyzy a experimentalnich dat, to
znamena vynasobenim hodnddy,, pomérem now ziskaného fesr¢jSiho odhadiErem a
simulaci stanovenéHhsggy.

VSechny zmi#né hodnoty modulu pruznosti jsou uvedeny v tabulde spolu
s teoretickymi  hodnotami Eo, kterym by videalnim ippad mély odpovidat
Eexp Z korekénino vyp@tu. Z jejich vzajemného srovnani v poslednich detupcich je
patrny rozdil. U vzorik M1 a S2 neni vSak rozdil vyrazny (ani ne 10%)alkalze shodu u
obou hodnot povazovat za pé&me dobrou. U vzorku M2 je hodnotargy ténei o 20%
vySSi nez idealni hodnotae,. To mize byt zgisobeno odliSnymi viastnostmi skate€ho
pilitku a uvazovaného modelu. U modelu sedpoklada struktura hlinikového krystalu,
zatimco realna vrstva obsahujeinis medi a dalSich prvik. Navic neni znamaigsnost
experimentalniho &feni, kterd v mensi i@ také ovliviuje ziskané experimentalni data.

Tab. 17. Vysledny odhad korigovaného modulu pruénoshu stanoveného
experimentalnim gienim a parametry pouZitéi fxorekénim vypatu

Nazev vzorkul E'ep[GPa] E'rem[GPa] Erem[GPa] Eexp[GPa] Eeor[GPa]

M1 48,00 52,35 72,35 66,34 72,36
M2 45,60 56,30 72,22 58,49 72,14
S2 48,70 52,22 71,36 66,55 71,36
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4.6 Vysledky a diskuze

V kapitole 4.4 bylo provedeno vyhodnoceni zaznanmikzokompresni zkousky.
Zatzovani a nasledné odkavani vzorku bylo provedeno opako¥ara &elem potvrzeni
piedpokladu, Ze odl€hjici ¢asti Kivky zavislosti napti-deformace popisuji elastickou
deformaci. Z tab. 2 je vid, Ze hodnoty moduilpruznosti z jednotlivych odlebvacich étvi
se lisi, &koliv by se podle fedpokladu mly sok® rovnat. Rozdil prawpodobr spaiva
vtom, Ze p zatZzovani dochazi ke zm¢ geometrickych charakteristik pu
(viz obr. 17), a tedy metodika stanovdnipopsana v kapitole 4.4 jizigsré neodpovida
skut&nosti @ opakovaném za&fovani/odletiovani. K gesrgjSimu odhadu E
z odleltovacich¢ésti Kivky by byly zapotebi podrobjSi zdznamy ze zkousky, ty vSak
neni mozné ziskat. Pro dalSi v¥pp byl vyuzit modul pruznosti v tahu ¢gny z prvni
odlektovaci &tve, ktery by mil odpovidat skut&nému modulu pruznosti piku nejlépe.
Za skuténé hodnotyE studované hlinikové vrstvy je vSak povazovat nefmetoze jsou
ovlivnény kuzelovitou geometrii pilku a gitomnosti dalSich materialovych fazi.

Obr. 17 Fotografie pitku po provedené kompresni zkouSce

V kapitole 4.5.1 byly pomoci simulace kompresni ®dg/ na idealnim zkuSebnim
télese stanoveny teoretické hodn&yK vypcoctu byly vyuzity elastické konstanty kubického
krystalu hliniku nalezené v literawi[15]. Byl také vypoitan teoreticky interval pro modul
pruznosti v tahu hlinikové vrstvy v rozmezi 63,8 Mpro krystalograficky sim [1 O 0] az
75,2 MPa pro sir [1 1 1]. Tento interval kvalitativhpopisuje chovani kubickych krystal
kovi, jak se nizeme peswdcit na obrazku 18, tedy minimalnich, resp. maxin@inhodnot
je dosazeno ve sfru [1 0 0], resp. [1 1 1]. Tomu také kvalitatévodpovidaji vypoitané
hodnoty uvedené v této praci.
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Obr.18 Typicka zavislost modulu pruznosti v tatkubickych krystal kova na
krystalografickém sgru [16].

V kapitole 4.5.2 byla provedena numericka simulat&rokompresni zkousky na
modelu reélného pilku. Ziskané hodnoty modulu pruznosti v tahu, viz & jsou nizSi nez
experimentalni data. Rozdil Ize vy#it faktem, Ze veSkeré materidlové charakteristiky
vSech komponent byl§erpany z literarnich zdrbj Da se pedpokladat, Zze napmaterialové
charakteristiky hlinikové vrstvy se mohou liSit odarakteristik pro kubicky krystal hliniku.
Dale vime, Ze vrstva neni ttema pouze hlinikem, ale jedna se o slitinu s 1,58dira
piimési dalSich prvi. V menSi mie se na rozdilu podili i neznalogepnych materialovych
charakteristik wolframové mezivrstvy @emikového podkladu. Neznama je takésmost a
detailni podminky experimentalniho érani, které lze, vzhledem katitku zkouSky a
nemoznosti fImého sledovani deformace zkuSebnihest, definovat jen obtizn

Kapitoly 4.5.3 az 4.5.5 pojednavaji o vlivu substrakuZelovitosti vzorku a
mezivrstvy mezi tenkou vrstvou a substratem na meduznosti v tahu ziskany z prvni
odlektovaci ¥tve zavislosti nagti na deformaci pitku. Je mozné pouzit linearni elastickou
mechaniku kontinua, a tak proporcionaktanovit vliv jednotlivych faktar na data ziskana
ze zaznamu zkousky.

Nejvétsi vliv na odezvu zafovani piltki ma gitomnost substratu. Ten igobuje,
Ze data ze zkousky jsou o t&n30% nizSi neZ teoretické hodnoty stanovenéredgokladu,
Ze substrat je dokonale tuhy. Tento rozdil je didm Ze substrat, tweci nezanedbatelnatast
pilitku se pi zkouSce deformuje. Pro praktickou aplikaci miksokpresni zkousky je proto
nutné provest korekci sfrem k vysSim hodnotadm a zohlednit tak vliv substrazdznamu
experimentalniho gteni.

Technologicky nelze zajistit idedlni véalcovity tvailitku (s rozumnou toleranci Ize
vSak vyralst stale stejné pitky). Vysledky provedenych simulaci ukazuji, Ze pibksou
pilitky vyrobeny s cca 4° sklonemésy od kolmice k podstay ¢ini vliv kuzZelovitosti
vzorku v zaznamu zkousky cca 5%. Pro dalSi poje&podstatné, Ze tento vliv zavisi pouze
na mie kuzelovitosti. To znamena, Zéi gklonu sény pilitku 4° je mozné u jakékoliv
materialové kombinace odstranit vliv kuZelovitostynasobenim experimentalnich dat
koeficientem 1,05.

Jako nejméd vyznamna, z hlediska vlivu na odhad modulu pruiinotahu tenké
vrstvy, se ukazalaifiomnost mezivrstvy mezi tenkou vrstvou a substnatée studovaném
piipadt ovliviiovala zaznamova data cca z 1%. Pokud by mezivrstla stale steji malou

35



tlou&’ku, zanedbatelnou v porovnani s tenkou vrstvomgené jeji vliv zahrnout odhadem
nebo zcela zanedbat.

Vzhledem k pedpokladu linearni teorie pruznosti je vliv jednotth faktofi
proporcionalni, a tak je mozné stanovit hledany whqutuznosti v tahu zkouSené tenké
vrstvy prostym vynasobenim pi@gnych koeficient jednotlivych vlivi. Spravnost
navrzeného postupu dokazuje chyba mezi teoretidiamnotou modulu pruZnosti v tahu
krystalu hliniku tenké vrstvy a hodnotou ziskanamunumerické korekci dat (viz tab. 16).
Je moZno podotknout, Ze nejvice se na této &lpgldlili numerické chyby vznikléripMKP
vypoctu a zaokrouhlovani.

Pokud je znamo, jakymi systematickymi chybami jpexikmentalni zdznam zatiZen,
je mozné provest jejich korekci a odhadnout takesky (nebo minimalé dosti ugesreny)
modul pruznosti v tahu. ProtoZe jde o lingdpruznou Ulohu, skuteé E Ize ogt ziskat
vynasobenim zaznamu zkousky (prvni odtefaci cast) koeficienty popisujici jednotlivé
vlivy. Poznamenejme, Ze v naSerfipad bylo nutno zvySit experimentalnim data o 30%.
Porovnanim s vysledky prezentované v baiski& praci [1] |ze konstatovat, Ze navrhnuty
zpausob zatzovani, kdy je pouzita mensSi sila, je vhgidn Bylo dosazeno lepSi shody mezi
odhadem skutmého modulu pruznosti vtahu tenké hlinikové vrstayteoretickymi
hodnotami.
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5 Bulge Test

DalSi z moznosti, jak zfidvat mechanické vlastnosti tenkych vrstev je tdchni
zvand bulge test. Jde o naméhani tenké vrstvy nlakek aby doSlo k jejimu vyduti.
Z nanttené zavislosti aplikovaného tlaku na velikosti vwdprihybu) zkoumané vrstvy je
pak mozné stanovit jeji mechanické charakteristdge studovanym materidlem je vrstva
SiNy, kterd je nap@na na kemikovy substrat. Vzorek pro testovani se vyrabingao
anizotropniho leptani, kdy jedst substratu odleptana tak, Ze vznikinercové ,okno"
vyplnéné pouze Sifvrstvou.

V diasledku napi#vani vznika ve vrsty rezidualni nagti, které ovliviuje mefena
data. Pouzita technologie odleptani substratuvsdaném sréru ponerné spolehliv vytvori
poZzadovanouctvercovou nebo obdélnikovou geometrii ,okna“, i takle ale mohou
vzniknout nepesnosti vedouci ke zkreslengi@ného zaznamuripzkousSce. Na zkresleni se
muzou podilet dalSi vlivy jako nap pfitomnost substratu ve vzorku, ktery itvgeho
podstatnoutast, neboteba zvraséni studované tenké vrstvy apod.

Nejprve je vSakitba provést studium moZznosti numerické simulacgebtestu.
K dispozici byly pro dely diplomové prace dva zaznamy testovani, nahgjxaklad Ize
provést simulaci dané metody zkouSeni. DalSim krojeenumerické stanoveni rezidualniho
napiti ve vrst¢ SiNy, jehoZz hodnoty jsou odhadnuty pomoci analytickyettah.
Po zvladnutidchto Ukoti I1ze gristoupit k podrob#Sim numerickym studiim, které zkoumaji
faktory ovliviiujici vysledky zkousky, to vSak jiz neniganttem zkoumani této préace.
Cilem je ukazat, zda je mozné techniku bulge tesiec UspSre modelovat.

Dobra znalost mechanickych charakteristik ,Sikbtvy ma jedt dalSi divod. Tato
vrstva se fi bulge testu pouziva v kombinaci s jinynfekéimi vrstvami, u kterych by jinak
pii namahani rychle doslo k poskozeni. Pokud jsoo wstvy deponovany na SiNrstvu
jejiz vlastnosti jsou i@srE znamy, je mozné stanovit také jejich elastickéigpgulré i
plastické charakteristiky.
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5.1 Teoretické pozadi

Na obr. 19je zobrazen princip bulge testu. TI6k& zkoumané vrstvy, ktera se
pohybujefadow ve stovkach nanoméirje vyrazi (o nékolik fadi) mensi nez zbylé dva
rozmery. Cést vrstvy, kterd je zbavena substratu, si talpiedstavit jako membranu, na jejiz
jednu stranu jeiveden tlak. V zavislosti na aplikovaném tlaku jéirema hodnota fihybu
membrany. Z takto ziskané zavislosti je mozné stémoechanické vlastnosti studované
vrstvy. Vzhledem ktomu, Zefip namahani dochazi ke stavu dvojosé napjatosti, je
interpretace nastenych dat komplikovaSi neZz u jednoosych zkouSek. V této kapitole je
ukazano stréné odvozeni vztahpodle [17], pomoci kterych Ize vyhodnotit modulipmosti
v tahu a rezidudlni n&fi ve zkoumané vrstvz experimentaknaneienych dat [6, 17].

4
I
Y
film

Obr. 19 Schéma naméahani [6]

Zavedeme-li pravouhly ssadnicovy systém 0%, y, az podle obr. 19 d@aekneme-li,
Zeh =w, pak jsou petvareni v membrahdana nasledow{18] :

_du 1[awj2
£ = —+=| —
“ox 2\ ox

ov 1(ow ?
E, =—+—| —
Yooy 2\ ady

ou Ov  Owow
Vo = 3ot 30t 3030 3)

dy O0x oOx dy
Vyjadieni pfihybu membrany zatizené stejnimmym tlakem neni snadné vzhledem faktu, Zze
pii namahani dochazi k velkym deformacim membrangm&u osyz, a jde tak o nelinearni
Glohu. Ptihyb Ize stanovit s vyuZiti rovnic rovnovahy, Hookowakona a vhodnych
okrajovych podminek jez vedou meSeni dvou nelinearnich parcialnich rovnic [1833eni
je odvozeno metodou minimalizace energetickéhodiamiélu, kdy pedpokladame, Ze pole
posudi membrany obsahuje ¢kolik neznamych paramétr a vyhovuje okrajovym
podminkam. Podle principu virtualnich praci jsoam@né parametry &eny podminkou, Ze
celkova potenciélni energie systému je vzhledeminkd parametrim minimalni. Pole
posuvi pro ¢tvercovou membranu o hr&@a aproximujeme pomoci nasledujicich vatah

u=A(@ -x)@ - y)
V=A@ -x) @ - y)

w:woé(az—xz)(az—yz){HBZ(x2+y2)}, (4)
a a
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kde A, wp aR jsou neznamé parametry. Potencialni energie memima izotropni material
se rovna [18]:

=iy e+ 2ue.e, 5 A=)y, oy [ quebay ©)

kdet, E ap je tlou¥’ka, modul pruznosti v tahu a Poissona¥slo studované vrstvy q je
tlak pasobici na membranu. Prvilien rovnice (5) vyjatlje energii napjatosti membrany,
piicemz je zanedbantigpivek od ohybu. Druhglen predstavuje potenciélni energii tlaku.
Minimalizaci rovnice (5) s ohledem na neznadmé patayrA, Wy a R ziskdme soustavitit
nelinearnich rovnic, které Ize snadiesSit. Pfihyb ve stedu membrany je pak dan
nasledova [17]:

W, = f (1) (%j , (6)

kde, f(1) je funkce Poissonovésla, jejiz aproximaci Ize zapsi) ~ 0,8 + 0,06Q. Tento
vyraz reprezentuje fakt, Zefipnamahani neni stav dvojosé napjatosti v mentbran
rovnomerny, ale méni se od rovnowrného stavu ve ®&du membrany az krovinné
deformaci na okrajich membrany.

Do tohoto bodu jsme fpdpokladali, Ze v membrénnejsou rezidualni n&f.
Pritomnost rezidualniho n&p muze vyraz® ovlivnit prihyb membrany, tudiz jej nelze
zanedbat. redpokladejme, Ze tlak iieme rozdlit na dw slozkyq; a g, tak, Ze slozkay,
odpovida rezidualnimu né&fp v membrag a slozkag, natazeni membrany. Vyraz pro slozku
0. miZzeme vyjatit v zavislosti na pthybu ve stedu membrany takto [19]:

-1

_ Out Z (1)(n 1) 1 _ oyt

=c =% w.. 7
1622w, | /4 cosk{nﬂbJ a5z W (7)

2a

A slozkaq, je vyjadena pomoci rovnice (6). Vztah pro zavislost tlapréhyb v gipads
membrany zatizené tlakem je [17]:

_ __o,t Et
CI—CI1+Qz—01?Wo+sz

W, (8)
kde ¢, odpovidaf(u). A c; je funkce pordru velikosti hran membrany. Pro né&&pad
¢tvercové membrany plati = 3,393 [17].

Pro dopleni je také uvedenifspivek od ohybové slozky, ktery je dalé pypoctech
vyuzit, &koliv je mozné jej zanedbat, protoZzeulpyb je vyrazg vétSi nez tloudka
vrstvy [17].

Ewt®
001512"(1- 1)

0 = (9)
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5.2 Princip bulge testu

V této kapitole je popséndiprava zkusebniho vzorku ke zkouSce a princip nihst
testovani.

Prednttem zkoumani byla tenka vrstva vyrobena z,SHiiprava zkuSebniho vzorku
probiha v gkolika krocich. Nejprve je SiNvrstva za nizkého tlaku chemicky négaa
(LPCVD) na ol strany kemikového monolitického substratu. DalSitleditym krokem je
vyuziti anizotropniho leptani, které zajisti odBgtmaterialu v péebném sréru. Princip je
zobracen na obr. 20, kde modi@st Fedstavuje substrat a zelené vrstigdstavuji Sil.
Vtomto gipact bylo kvytvaeni étvercového okna (membrany) v substratu pouzito
hydroxidu draselného. Tato prace se zabyva poualjzou testovani vrstvy SilNtzn., Ze
timto bodem fiprava vzorku ko#i. Casto je viak na SiNapaena dalsi tehsi vrstva, jejiz
mechanické vlastnosti jsodquimétem zkoumani (viz Zluta vrstva na obr. 20). Nepokud
jsou znamy mechanické vlastnosti gistvy, lze ji kombinovat s dalSimi vrstvami, & ta
stanovit i jejich charakteristiky. Poznamenejme, ty® vrstvy nemohou byt zkouSeny
samostaté protoze po zatizeni v nich rychle dochazi k defekporuseni.

Obr. 20 Princip anizotropického leptani [6]

Takto gipraveny vzorek je upnut do specialniho testovagiistroje. Schéma
takového pistroje, ktery byl navrzen a sestrojen na EPFL wgc&rsku, je na obrazku 21.
Vzorek je gipevrén na konec trubky, ve které se nachazi plyn nelpalks. Stléenim
tekutiny, coz je zaji&ho pomoci pistu napojeného na vysobdespy stejnosgrny krokovy
motor, je piveden tlak na jednu stranu membrany, kteryspbi jeji vybouleni. Bhem
celého procesu zkousky je¢fena hodnota tlaku a vySka vydutiipybu) membrany. Tvar
membrany a jeji gihyb jsou zaznamenavany za pomoci dvou laserovytenrfénometd,

z nichZ jeden r¥i maximalni vyduti uproggéd membrany a druhy umiade pozorovani
celého vorku. Takto je také detekovan tvar membydeyg namahanim, aby bylo zafiso,
Ze testovani probiha na perfekloché vrsté [6,17].
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Obr. 21 Schéma testovacihiigtroje pro bulge test [10]
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5.3 Vyhodnoceni nanéifeného zdznamu

K dispozici byly pro dely predloZzené diplomové prace dva zaznamy z bulge testu
provad&ného na vrst SiNy,. Data z obou experimanbyla poskytnuta prof. Mgr. Tomasem
Krumlem z Ustavu fyziky materi@lAV CR, v. v. i. Prvni experiment a jeho vyhodnoceni
bylo provedeno vramci disetta prace [20]. Druhé sieni prokhlo na EPFL a jeho
vysledky byly gevzaty z¢lanku [21].

Na zaklad konzultace s odborniky bylo zj&to, Zze pi namahani nedochazi ve vrstv
k plastické deformaci. Nagrena zavislost tlaku na jgrybu membrany by #a odpovidat
vyhradré elastické deformaci. V kapitole 5.1 byly odvozewgtahy, pomoci nichz lze
zavislost tlaku na ihybu membrany vyjait rovnici (10). Na zakla#l této rovnice byly
stanoveny dva parametry — modul pruznosti v talaurezidualni nagti ve vrsté oo.

otw Etw? Ewt’
+

=C C
P=t 2a4(1—u)+0,0151a“(1—,u2)

(10)

Namgtena zavislost tlaku naijgrybu membrany z prvniho experimentu je zobrazena
na obrazku 22. Hodnoty modulu pruznosti a rezidhémagti, stanovené pomoci prolozeni
zavislosti zatzujiciho tlaku na gthybu membrany za pomoci metody nejmenstelarai do
rovnice (10), jsou spolu s dalSimi parametryr@ymi pro vyhodnoceni zkouSky uvedeny
v tabulce 18. Z p@di druhého experimentalnih@fani byla zaznamenana zavislost tlaku na
praihybu tak, jak je uvedeno na obr. 23. N#&ema data byla vyhodnocena stejiako
v piredchozim fipadt, pricemz nyni byl zanedban ohybov{en této rovnice, tj. posledni
¢len rovnice (10). Parametry vyuZitéi pypoctu jsou spolu s takto stanovenym hodnotami
modulu pruznosti v tahu a rezidualniho &apvedeny v tab. 19.

3.5 .

N
(&

g 2 A 1
% A
= 1.5} o .
1_ / 7
i
0.5— /’.; T
J‘/
0 hd 1 1 1
0 10 20 30 40

Prahyb [um]

Obr. 22 Namiena zavislost tlaku nagrybu membrany z prvniho experimentu [20]
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Tab. 18. Parametry vyuzitéiwyhodnoceni a vysledné hodnoty modulu pruznosiihu a
rezidualniho nagi

t 250 nm
a 1,5mm
1 0,25
C 3,393
Co 1.8

E 164 GPa
o 145 MPa

N
o

+ Experiment
Fit ' ' ]

w
(8)]

Tlak [kPa]
— — N N w
o (6)] o ()] o

(6}
T
i

0 20 40 60 80
Prahyb [um]

Obr. 23 Nandtfena zavislost tlaku naidrybu membrany z druhého experimentu [21]

Tab. 19. Parametry vyuzitéiwyhodnoceni a vysledné hodnoty modulu pruznosiihu a
rezidualniho nafi

t 465 nm
a 2 mm
VI 0,25
C 3,393
C, 1,8

E 225 GPa
o 227 MPa
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5.4 Vysledky numerickych simulaci a vyp&tia
5.4.1 Simulace bulge testu

V programu Ansys byla provedena simulace zkougestinikou bulge test, jejimz
cilem bylo ovfit vysledky obou experimentalnichéieni z kapitoly 5.3. Byl vytvien model
¢tvercové membrany odpovidajici tzv. ,oknu“ ve zKusien vzorku, jehoz geometrické i
materialové charakteristiky jsou uvedeny v tabuld@8, resp. 19. Pro vytveni
koneinoprvkové sit modelu byl pouZit element shell 181. Okrajové potiy byly
nastaveny tak, Ze bylo na vSech strandiskerce zamezeno posuvu a rotacim ve vSech
smérech. Tyto podminky by sty modelovat skuténou situaci Bhem testovani, kdy daleko
masivrgjSi substrat nedovoli posunuti okKrajmembrany Bhem zatZovani. Z narené
zavislosti tlaku na pgihybu membrany bylo vybrano deset hodnot tlaku. Téakéchto
velikostech byl néaslednaplikovan na horni plochu modelu membrany. \@giotedy
probehl pro oba dva fipady desetkrat,ftemz vystupem z kazdého vyjto byla hodnota
praihybu ve stedu membrany. PoZzadovanym vysledkem je pak zavidkdas na péihybu
membrany, ktera byla srovnana s experimentalnityi da

P¥i tvorbé modelu je nezbytné uvazovat také rezidualnitiage vrste. Cely model
membrany byl ochlazen o 207,5 °C prigpad prvni (model odpovidajici vzorku z prvniho
experimentu) a 236,5 °C v druhémipgact, tak aby bylo dosazeno odpovidajici velikosti
rezidualniho nafii uvedeného v tabulce 18, resp. 18¢éz velikost teplotni roztaznosti
SiN ¢inila 3,2.10° °C* [15]. Poznamenejme, Ze simulované ochlazeni nemdisost se
skut&nou teplotou zkouSky, ale slouZi pouze k vyvolaaffignych rezidualnich napi
v membras.

Ackoliv se pedpoklada, Ze ip namahani nedochazi v membfark trvalym
deformacim, jde o nelinearni ulohu. Nelinearitanglyz velkych deformaci membrany ve
sméru normaly jeji stednicové plochy, ke které dochazhbm experimentu.

Vysledky z numerické simulace jsou ukazany nazfich 24 a 25. Jsou to vysledna
deformace, resp. vysledné ®&tip vose kolmé na plochu membrany pro hodnotu
tlaku 3,3 kPa proifypad prvniho experimentu a 40 kPa p¥pad druhy. Vysledné zavislosti
tlaku na simulaci stanovenémipybu jsou vykresleny na obrazcich 26 pro prvni erpent
a 27 pro druhy provedeny experiment. Grafy jsougamvnani doplény také o zavislosti
nantrené hem obou experimeiiviz kap. 5.3).
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SUB =51
TIME=1
Uz (AVG)
RSYS=0
DMX =.038631
SMX =.038631
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.004292
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Obr. 24 Vysledna deformace v ose kolmé ti@dsticovou plochu membrany

_NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =51

TIME=1
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SMX =.768984
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Obr. 25 Vysledné naii v ose kolmé na dnicovou plochu membrany
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Obr. 26 Zavislosti tlaku na finybu membrany pro prvni experiment

Z porovnani experimentélnich dat s numerickymr(@) je patrné, Ze data vykazuji
velmi dobrou shodu. Lze tak konstatovat, Ze sinmlagla navrzena spra¥ra analyticky
vztah (10) dote vyjaduje zavislost tlaku na phybu.
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Obr. 27 Zavislosti tlaku na finyb membrany pro druhy experiment. Zelehaka ozn&ena
jako ,Fit" predstavuje proloZeni experimentélnich dat metodgmergSichétveral
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Z porovnanim vysledksimulace s nattenymi daty hem druhého experimentu je
vidét, Ze [ stejné velikosti tlaku je hodnotatrybu zjiSEna na zéklagl simulace térs
dvakrat tSi (viz obr. 27). Vhledem ktomu, Ze feplchozim zkoumanémiipad se
numericky stanovend zavislost tlaku nahybu dolie shodovala s natienou zavislosti, d&
se usuzovat, Zze HudoSlo k chy® pii vyhodnocovani zdznamu experimentu nekid p
samotném rreni.

5.4.2 Simulace bulge testu na zakl&hového vyhodnoceni experimentu

V minulé kapitole byl zji&n vyznamny rozdil v porovnani vysladkimulace bulge
testu s narrenym zaznamem ¢hem tohoto experimentu. Vzhledem ktomu, Ze se d&
vylowcit chyba v navrzeni samotné simulace (velmi dolv@da v porovnani obou dat pro
prvni meteni), je teba hledat chybu &anku [21], z 8hoZ byly data pro simulacierpany.
Nepresnost mze byt v uvedenych rozirech zkuSebniho vzorku, ve vyhodnoceni modulu
pruznosti v tahu a rezidualniho &#pz nangienych dat nebo v samotnéntieni. Jedinym
Z chto faktofi, ktery bylo mozné atit je praw stanoveni modulu pruznosti a rezidualniho
napiti z experimentakh zjisttné zavislosti tlaku na phybu. ProtoZe se nepdila ziskat
kompletni namteny zaznam z provedené zkousky, byl peely této prace pouzit graf
nameérené zavislosti uvedeny v [21]. Z grafu bylo smo rekolik bodi, které se nésledn
vyuzily v linearni regresi a stanoveni obou hleddngarameftr podle vztahu (10),ijxtemz
posledni ohybov¥len rovnice byl zanedban. Takto z§isé vysledky jsou uvedeny v tab. 20.
Poznamenejme, Ze tlak se ve vztahu (1@pinse teti mocninou pihybu. Zavedenim
vhodné substituce lze vSak vyuZit linearni regresi.

Tab. 20. No¥ stanovené hodnoty modulu pruznosti v tahu a réndibo napti

E 465 GPa
o 466 MPa

Nyni byla znovu provedena simulace bulge testutejmém modelu jako proripad
druhého experimentu (kap. 5.4.1)i¢emz byly pouzity no¥ zjiSttné hodnoty modulu
pruznosti SiN vrstvy a rezidualniho n&p v této vrsté. Vysledky ze simulace jsou uvedeny
na obr. 28 spolu se zavislosti oflenou z obrazku experimentalniho zaznamu.

Je vidkt, Ze ol kiivky se pondrné dokre shoduji. A tedy Ize konstatovat, Ze hodnoty
modulu pruznosti v tahu a rezidualniho &apyly v clanku [21] uvedeny neépsrt.
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Obr. 28 Zavislost tlaku najinybu membrany. Zelen&ikka ozn&ena jako ,Fit*
piedstavuje proloZeni experimentélnich dat metodgmenSichétverai

5.4.3 Rezidualni nagti

Z reSersntinnosti provedené na webovych strankaiingch vyrobé studovanych
tenkych vrstev bylo zjigho, Ze teploty, kterych se&ipchemickém nagavani za nizkého
tlaku (LPCVD) dosahuje, se pohybuji v rozsahu 75800 °C. Ri nasledném ochlazeni
vzorku a odleptantasti substratu dochazi ke vzniku rezidualnihoétiap tenké vrste
vlivem rozdilnych hodnot teplotni roztaznosti u mmagho kiemikového substratu a
zkoumané tenke vrstvy SN

Rezidualni nagi ve vrst¥ byly v kap. 5.3 stanoveny pomoci analytického kata
pro piithyb membrany (10). Porovnanim vyslédkz vySe uvedenych simulaci a
experimentalnich &feni je vidt, Ze tento analyticky vztah (10) pémé dohkre popisuje
chovani vrstvy i namahani. Bylo by vSak zajimavé ukazat i jinyniisgbem, jestli takto
stanovena rezidualni né&p odpovidaji skutgnosti. Poznamenejme, Ze jejich hodnota
vychazi z extrapolace za pomoci metody nejmen&iatral a ziskané hodnoty rezidualnich
nagiti jsou zné&né vysoké, majici vyznamny vliv na vyhodnoceni expemtu. Proto byla
provedena simulacetipravy vzorku, tedy chemického napaani SiN vrstvy na kemikovy
substrat a nasledného odleptéasti substratu. Cilem je &eni hodnot reziduélnich n&p
v tenké vrst¥¢ stanovenych na zakladobou vySe vyhodnocenych experimenBohuzel
nebylo mozné zjistitigsné teploty, ip kterych byly vzorky pro oba experimentjigraveny.
Jako odhad této teploty bylacena hodnota 820 °C, ktera bude dale vyuzitaspnulaci
piipravy vzorku. Koeficienty teplotnich roztaznostiylyp stanoveny dle [15]:
asi= 2,49.1F °Ctaasing = 3,20.1¢ °C™.

Diky dvojité symetrii zkuSebniho vzorku je geonetmodelu vzorku vytviena jako
jeho jednattvrtina. Tvar obou modélby nmél odpovidat jednotlivym zkuSebnim vzdrk.

U vzorku gipraveného pro prvni experiment nebyly znamy jedlavé roznéry, a tak byly
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odhadnuty jako 9 x 9 mmRozn#ry druhého zkoumaného vzorku jsou 20 x 20°mbralsi
potrebné rozrary pro hranuctvercové membréany a tlotku studované vrstvy byly vzaty

z tab. 18 (parametra at), tlou¥’ka substratu se rovna 0,38 mm pro vzorek z prvniho
experimentu a 0,5 mm pro vzorek z druhého expetimen

K modelovani bylo vyuzito prveku shell 181 péast modelu fedstavujici Sily
vrstvu a prvku solid 186 préast modelu tviici substrat. Materialové vlastnosti vrstvy byly
vzaty z tab. 18, resp. 20, pro odpovidajici mople,k'emikovy substrat palEsi = 129GPa a
usi = 0,28 [15]. Okrajové podminky byly nastaveny taky odpovidaly co mozna nejvice
skute&nosti. V mistech osy symetrie bylo zabfdo posuim ve sméru kolmém na béni
plochy, resp. hrany. Na spodni h¢doylo zabratno posuvm ve sndru osyz, tedy ve sréru
normaly spodni plochy. Taktdipraveny model byl ochlazen o 820°C.

Vysledkem ze simulace je n#p v rovine membrany, tedy n&d v osex ayy.
Vysledna nagti udavajici zjisované rezidualni n&g jsou zobrazeny na obrazcich 29,
resp. 30, pro model prvniho vzorku, resp. druhépharku. V tabulce 21 jsou pak uvedeny
numericky vyp@itané hodnoty spolu s analyticky stanovenymi hoaimbk porovnani.

NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

54 (RVG)
RSYS=0

DMX =.012707
SMN =-2.23766
SMX =141.698

-2.23766 29.748 61.7337 93.7194 125.705
13.7552 45.7409 77.7265 109.712 141.688

Obr. 29 Vysledné rezidualni ngppro pipad 1. vzorku
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NODAL SOLUTION

STEP=1
SUB =1
TIME=1
SX (AVG)
RSYS=0

DMX =.028238
SMN =-4.37816
SMX =401.715

— I
-4.37816 85.8648 176.108 266.351 356.594
40.7433 130.986 221.229 311.472 401.715

Obr. 30 Vysledné rezidualni n&ppro gipad 2. vzorku

Tab. 21. Hodnoty rezidualniho ndjpstanovené na zaklagimulace a na zaklagbrolozeni
experimentalniho gteni

conum [MPa] o0 exp [MPa]
1. experiment 141 145
2. experiment 401 466

Porovnanim vysledksimulaci s vysledky experimentu Ize konstatovadtvelobrou
shodu u prvniho vzorku vzhledem k faktu, Ze teplotgdovani nebyla fesr znama.
U druhého pipadu se hodnoty reziduélnich &#pliSi vice, nicméa i tento rozdil se da
vyswtlit neznamou teplotou nafmvani, ktera mohla byt re@rnvySSi nez ta, pouZzitarip
vypoctu. MenSi vliv na pesnost dat iize mit také fakt, Ze nap stanovené analyticky bylo
zjisténo z dat odréfrenych z grafu zavislosti tlaku naipwybu, tedy je zde i vtomto ohledu
moZzna chyba v rozsahu do cca 5%.
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5.5 Diskuze

Z vyhodnoceni dvou tznych experimentalnich #eni (kap. 5.3) byly znamy
vdechny parametry pabné pro numerickou simulaci bulge testdeldm této simulace bylo
sestrojeni zavislosti tlaku naugmybu membrany td@né SiN vrstvou pro oba ifipady
testovani. V kap. 5.4.1, zabyvajici se tvorbou ribgeo simulaci a jejim vyhodnocenim,
byly tyto zavislosti porovnany s odpovidajicim rgemym zaznamem. \kfpadc prvniho
experimentu se natifena data velmi ddb shodovala s daty stanovenymi na zaklad
simulace. Velmi mald odchylka mezi @ba Kivkami je patri zpisobena numerickymi
chybami pi MKP vypocétech, dale neni znamagsnost experimentalnihoéheni, coz se také
muze na zmidném rozdilu podilet.

Vysledky pro pipad druhého experimentu ukazuji, Ze s@na data jsou zhruba
dvakrat mensSi neZ numericky stanovena data. Vzhiddeyborné shaglzavislosti v prvnim
piipadt je rozdil mezi daty prawgodobr zpisoben bd chybou pi méreni jak Ehem
zkousSky, tak @ pripraw zkuSebniho vzorku, nebo riegnym stanovenim modulu pruznosti
v tahu SiN vrstvy a rezidualniho n&p z nangiené zavislosti. V kapitole 5.4.2 byl proto
naméteny zadznam vyhodnocenfigemz byly zjis&€ny jiné hodnoty modulu pruznosti a
rezidualniho nafii (E = 465 GPa asp = 466 MPa). Nové materidlové parametry byly
nasledd vyuZzity pri opétovné simulaci bulge testu, jejiz vysledky #®bodpovidaji
experimentalnimu zaznamu. Zanedbatelny rozdil robami kiivkami Ize vys¥tlit stejné
jako u prvniho gipadu.

Jednou z moznosti, jak &t vysoké hodnoty rezidualniho n&pve studované vrsgv
je simulace procesuipravy zkuSebniho vzorku pomoci MKP. V kap. 5.4y&lprovedena
simulace napavani zkoumané Sivrstvy na kemikovy substrat a odleptatésti substratu
tak, aby doSlo k vytv@ni ¢tvercové membrany tvené SiN zhruba uproged vzorku.
Rezidudlni nagti ve vrst¢ bylo takto zjiS¢éno pro oba zkuSebni vzorky a srovnano
s analyticky stanovenou hodnotou. V obdipadech se hodnoty disbshodovaly, obzvIast
vzhledem k faktu, Ze nebylo mozné zjistitegnou teplotu napavani, Ize dosazeny souhlas
vysledii povaZzovat za velmi dobry.
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6 Zaver

Prvnicast diplomové prace navazuje na vysledky &élakaldské prace [1], ktera
se zabyvala problematikou vyhodnoceni zaznamu mdgknpresni zkousky tenké hlinikové
vrstvy. ZkuSebni deso, tzv. pilfek, které je vyrobeno pomoci fokusovaného iontového
svazku v tenké vrsty se sklada zefit materialovych vrstev: zkoumané tenké hlinikové
vrstvy, wolframové mezivrstvy ar&mikového substratu, na kterém jsou vrstvy iapa
Namgiend data jsou ovlivma gitomnosti échto materidlovych fazi a dale také geometrii
pilitku. Toto vSechno zia¢ komplikuje stanoveni mechanickych vlastnosti zkanéntenke
vrstvy.

Na zaklad vysledki bakaldské prace bylo formulovano dopdemi pro zgsob
experimentalniho z&tovani. Pro &ely diplomové prace byly k dispozidh thové vzorky
podrobené mikrokompresni zkousSce, které byly vylodny. Cilem této prace tak bylo
ovéieni metodiky vyhodnoceni experimentalnich dat zeugky a zpesreéni vysledki
uvedenych v fedchazejici bakaiskeé praci.

Byla provedena simulace zatiZzeni i tlakem a ziskané hodnoty porovnany
s experimentalnimi daty. Byla studovana problenaatiklivd kuzZelovitosti pilfku,
piitomnosti mezivrstvy a substratu na mechanickémessi tenké hlinikové vrstvy a pomoci
numerickych vypeéta byly experimentalni vysledky, zavislost zatizera deformaci,
oprosény o vliv téchto faktofi. Bylo owieno, Ze nagieny zaznam nejvice oviivje
piitomnost substratu. ZvySenim &mice linearni zavislosti ngg na deformaci
odleRtovani o cca 30% lze dosahnotiegrEjSi hodnoty modulu pruznosti studované vrstvy.
Toto plati pro dané materialové slozeniigiii VIiv kuzelovitosti (typicky je sklon shy
pilitku 86°) lze eliminovat zvySenim smmice linearni zavislosti n&f-deformace
z odlel®ovani vzorku o cca 5% hodnotu. Vysledky prace akaze vliv mezivrstvy mezi
tenkou vrstvou a substratem je zanedbateldifjpmpnost tuzsi mezivrstvy zvySuje modul
pruznosti v tahu o cca 1%.

Bylo ukazano, ze pb¢h zatZzovani a odletovani piliku podle doporéeni vede
k presrgjSimu vyhodnoceni experimentalniho zaznamu. Byl&eno, Ze metodika odhadu
piesrgjSiho modulu pruznosti tenké hlinkové vrstvy, fotouana v bakal&ké praci [1],
byla sprava navrzena.

Druha ¢ast fedlozené prace se zabyva numerickym modelovanisi dahoznych
zpasohi zkouSeni tenkych vrstev sipnainym nazvem bulge test. Studovanym materialem
je vtomto pipact vrstva SiN, na jejiz jednu stranu je pomoci kapaliny nebonply
aplikovan znamy tlak tak, aby doslo k vyboulenitwys Vystupem z réfeni je zavislost
tlaku na vybouleni vrstvy, resp.tbrybu membrany. iPnamahani dochazi ve vrstie stavu
dvojosé napjatosti, coz komplikuje vyhodnoceni namitkych vlastnosti, jako modul
pruznosti v tahu nebo rezidualni gtpve vrst¥, z naméreného zaznamu. Cilem té&tésti
diplomové prace bylo ukazat, zda-li je mozné protestovani spolehlév numericky
modelovat a o&fit publikovana experimentalni data. Byla provedsmaulace bulge testu
pro dva pipady provedeného experimentuficemz pozadovanym vysledkem bylo
porovnéani numericky stanovené zavislosti tlaku m&hybu membrany s experimentéln
zjisSténou zavislosti. V obou ifpadech bylo dosazeno velmi dobré shody memik@ami
zavislosti.

Poznamenejme, Zeipstudii této problematiky bylo zji&ho, Zze wlanku [21] jsou
uvedeny nefesné hodnoty modulu pruznosti vtahu SiWstvy a rezidualniho nap.
Na zaklad experimentalniho zaznamu bylo zi$b, Ze spravné hodnoty pro studovanou
SiNy vrstvu jsou nasledujic = 465 GPa ap = 466 MPa.

Metodika stanoveni rezidualniho w®#pz nangfenych dat byla sice potvrzena,
nicmére stéle se jedna o analyticky odhad. Rezidualnithag studované vrsévwznikaji

52



béhem gipravy zkuSebniho vzorku, kdy dochazi k chemickérap&ovani SiN vrstvy na
kiemikovy substrat a anizotropickému odlept&sti substratu. €klem simulace iffpravy
vzorku bylo ukazat, zda-li hodnoty rezidualniho ¢tape vrst¢ zjisSttné analyticky, mohou
odpovidat skutosti. Bylo zjiS€no, Ze je-li uvazovana teplota napeaani 820 °C, dojde
béhem ipravy vzorku ke vzniku rezidualniho rip o velikosti 141 MPa pro ffpad
prvniho experimentu, resp. 466 MPa pidppd druhého experimentu. Poznamenejme, Ze
teplota nap@vani u jednotlivych vzorknebyla gesre znadma, takze pouzita hodnota 820 °C
byla odhadnuta na z&kladeSerSe. Vzhledem k tomuto faktu Ize konstatakatnumericky
zjisténé hodnoty se ddb shoduji s analyticky stanovenymi hodnotami redlidgitno napti

a Ze tenka vrstva SjNe skut&né vystavena vysokym hodnotdm rezidudlnichatiap

K této casti prace lze tedy formulovat dva 2éu Za prvé, Ze je mozné UGS
modelovat tento typ testovani, a za druhé, Ze nietod/hodnoceni (navrzena v [17]) vede
k dobrym vysledlum. Takto byl poloZzen zéklad pro dalSi vyzkum v shilakouSeni za
pomoci bulge testu, kdy bude mozZné inapodrobgji zkoumat vliv geometrickych
negresnosti vzork vzniklych @i jeho pipraw na zkresleni nasienych dat nebo pouZzivat
k testovdni membrany jiného tvaru neétercového. To vSak jiz nebylo tématem této
diplomové prace.

Vzhledem k tomu, Ze neexistuje jedina standardimdvenetoda zkouSeni tenkych
vrstev, dochazi tak k rozvoji hnedkolika technik. V pedloZzené praci byly studovany &v
techniky testovani tenkych vrstev. V obottipadech jde o po#émné nara@ny zpisob
testovani, z nichz kazdy ma svoje specifické kokaole a také odliSné moznosti upkatn
Nap‘iklad mikrokompresni zkouSeni pkiu se vyuZiva v podstatpouze pro zjigovani
tvrdosti materialu nebo modulu pruznosti v tahusttaného materialu. Oblast vyuZiti bulge
testu je podstatnSirsi. Diky tomuto typu testovani je moznéiupak elastické, tak plastické
vlastnosti a navic také rezidualni sape zkoumanych vrstvach, coz je dal8iedity faktor
pii vyrobé a pouZziti mikroelektronickych a jinych #zenich. Bulge test také uniage
zkouSeni vice vrstev deponovanych na ¢soboz inasi vyhodu ohledn zjistovani
mechanickych vlastnostiréhkych vrstev, které by hned vd@eini fazi zatZzovani samy o
soke praskly.

Nevyhodou bulge testu je na druhé s¥ramosti slozité odvozeni vztahu pro
vyhodnoceni nagitenych dat, kde & komplikuje stav dvojosé napjatosti v memliran
velké phahyby membrany ve sénu jeji normdly vedouci k nelinearitam. Vipack
kompresni zkousky, kdy jde idedlo jednoosou napjatost, je rfaztah pro stanoveni
modulu pruznosti dan Hookovym zakonem pro prosty tlak v3ak bylo ukdzano v této
praci, nangieny zaznam je vyragnzkreslen, coz vyhodnoceni pozadovanych parametr
znané ztezuje.

Jako posledni vyznamny rozdil meziéoim studovanymi metodami Ize uvést
naranost vybaveni a cenu. Pro realizaci mikrokompre&ousky i pro pipravu piliku je
zapotebi nakladnych a velmi igsnych pistroja (scanovaci elektronové mikroskopy
vybavené iontovym &em, nanoindentor), zatimcdigtroj pro bulge test si fize pracovist,
které takové testovani provadi, zkonstruovat sdmno.gipravu zkuSebnihcliesa také neni
treba tak nakladnych #aeni.

Zawrem lze konstatovat, Ze vSechny Wggé cile diplomové prace byly sphy.
Vysledky zde prezentované mohaispst k rozvoji v oblasti zkouSeni tenkych vrstev.
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