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Abstrakt

Zjistovani mechanickych vlastnosti velmi tenkych vrstev je pomérné obtizné.
Vsechny pouZzivané metody jsou zatizeny bud’ obtiZnou interpretaci naméfenych dat nebo
komplikovanou pfipravou experimentdlnich vzorkd. Prolepsi porozumeéni vyslednému
experimentdlnmu zdznamu lze vyuZzit simulace MKP. PredloZend diplomova préice se zabyva
numerickym modelovanim dvou zpusobu, jak tenké vrstvy zkouSet, a to mikrokompresni
zkouskou a tzv. ,,bulge testem”.

V piipadé mikrokompresni zkousky jde o pfipravu malych vdlcovych vzorka
(tzv. pilitkt) z tenké hlinikové vrstvy napafené na kemikovém substratu pomoci ,,obrabéni*
fokusovanym iontovym svazkem (FIB) v SEM. Nasledné jsou tyto pilitky zatéZovany v tlaku
nanoindentorem s ,,plochym* diamantovym hrotem. Cilem price je pomoci simulaci a
vypoctu identifikovat faktory, jenz ovliviiuji experimentalni zaznam, a tak stanovit pfesnéjsi
odhad modul pruznosti v tahu hlinikové vrstvy.

Druhé ¢ast pfedloZené préace se zabyva numerickym modelovanim bulge testu. Vrstva
SiNy je namdhdna tlakem tak, aby doSlo jejimu vybouleni. Pfi namdhani dochazi ve vrstve ke
stavu dvojosé napjatosti, coz komplikuje vyhodnoceni mechanickych vlastnosti. Cilem této
analyzy bylo ukdzat, zda-li je moZné proces testovani spolehlivé numericky modelovat. Dale
bylo stanoveno rezidudlni napéti ve vrstve, jenz vznika v dasledku piipravy vzorku.

Vysledky zde prezentované mohou pfispét k rozvoji v oblasti zkouSeni tenkych
vrstev.

Kliéova slova

Tenké vrstvy, mikrokompresni zkouska, nanoindentace, bulge test, napétové-deformacni
analyza

Abstract

Determination of mechanical properties of very thin films is rather difficult task as all
of currently using testing techniques have some weakness. This master’s thesis deals with
microcompressive test and bulge test. Finite element simulations of the two methods were
carried out in order to better understanding of experimental record.

Microcompression combines the sample preparation with the use of focused ion beam
(FIB) with a compression test carried out using nanoindenter. Cylindrical specimens (pillars)
were prepared from Al film deposited on Si substrate using FIB. Experimentally measured
data on pillars needs correction to obtain undistorted material properties of Al thin film.
A necessary correction using FE modeling is suggested in the thesis.

Second part of the work is focused on modeling of bulge test. Pressure is applied on
freestanding SiNy film while deflection of the film is measured. Stress state in the film is
biaxial making determination of mechanical properties of the film more complicated.
The goal is to present how to model the whole problem. In addition, preparation of the
specimens was simulated to estimate residual stress in the film.

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

Keywords

Thin layers, micro-compression test, nanoindentation, bulge test, stress-strain analysis



Bibliograficka citace

PETRACKOVA, K. Stanoveni modulu pruznosti v tahu tenké vrstvy - numerickd analyza zkousky
mikrokompresniho vzorku a "bulge testu".Brno: Vysoké uceni technické v Brn¢, Fakulta
strojniho inzenyrstvi, 2013. 56 s. Vedouci diplomové prace doc. Ing. Lubo§ Néhlik, Ph.D..

Prohlaseni autora o puvodnosti prace

ProhlaSuji, Ze jsem tuto diplomovou praci vypracovala samostatné a pouZzila pouze podklady
uvedené v priloZeném seznamu pouZzité literatury.

24.kvétna, 2013



S

* L
* Xk .

- * * [ ]
evr.qp,sky iy - :
socialni n MINISTERSTVO SKOLSTVI, OP Vzdslavani
fond vCR EVROPSKA UNIE MLADEZE A TELOVYCHOVY pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Diplomovd price vznikla s vyuZitim zdzemi Ustavu fyziky materidld AV CR, v. v. i. a za
podpory projektu ¢. CZ.1.07/2.3.00/20.0214 ,Rozvoj lidskych zdroji ve vyzkumu
fyzikdlnich a materidlovych vlastnosti modelovych, nové vyvijenych a inZenyrsky
aplikovanych materidlg“ poskytnutého Ministerstvem §kolstvi, mladeZe a télovychovy Ceské
republiky.

Rédda bych na tomto misté podékovala doc. Ing. LuboS$i Néhlikovi, Ph.D. za odborné vedeni
a cenné pripominky béhem tvorby této diplomové préce.

Klara Petrackova






Obsah

L UIVOG. oot e 11
2 IMOTIVACE ..vveeeveeireeetieeeie et et eeetteeattesteese e e s e eseeeeseeaeee s eeesaesabeesasse st sesaaeeaaseanssa s seesaeeabeernnaans 12
3 CHIE PIACE ettt ettt et e sa e sa et sa e st na e a e e a bbb s 13
4 Mikrokompresni ZKOUSKA .........cecuieriiriiiiiiiiiiiiiiiic et 14
4.1 Princip mikrokompresni ZKOUSKY .........ccccoeviiiiiiiiiiiiiiiiiici e 15
4.2 ROZMETY VZOTKU..cutiiiiiiiiiiiiiieeiie ettt st a e et ss e s enan e es 17
4.3 Vyhodnoceni experimentalnfho merent...........ccocooviiiiiiiniiiiiiiiiciice s 18
4.4 Stanoveni krystalografickych SMEI........ccevueveeirenieineniiiieicice e 20
4.5 Vysledky numerickych simulaci @ VYPOCH ...c..c.evuerveieuiriiiiiiiiiiiiiiiiic e, 22
4.5.1 Stanoveni teoretickych hodnot modulu pruznosti v tahu..........cc.cccooeiin, 22
4.5.2 Numericka simulace mikrokompresni ZKouSKy.........ccccoceiviiiiiiiiinninnii, 25
4.5.3 Stanoveni VIIVU SUDSTIAU . ......covuiiiieiiieieieteeeee e 28
4.5.4 Stanoveni vlivu KuZelovitosti VZOTKU ......ccceeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiciiiie e 29
4.5.5 Stanoveni VIIVU MEZIVISIVY ....ceiuvirriierieeieiiiieiie ettt nee s 32
4.5.6 Modul pruznosti v tahu hlinfkoveé vIstvy .......cccooiiiiiiiiiiii 32

4.6 VYSIEdKY @ AISKUZE ....covveiiiieiiiiiee ettt 34

S BUIZE TESE .ttt ettt ettt et sa e st e ae et ea b b e et eabe s 37
5.1 Teoretick€ POZAAI.......coueeuiiriiiiiiicitcit et 38
5.2 Princip DUIZE tESTU ..cuveiueeeiiiriieiieecie ettt st 40
5.3 Vyhodnoceni nameéreného Z4Znamu ............cccoceevuiiiiiiiiiiniiiieiie e 42
5.4 Vysledky numerickych simulaci @ VYPOCH .....ccevevueievivieniiiiiiiiiiciiiieeeccie e 44
5.4.1 SIMUulace DUIZE tESTU ...ccueeriieiieeiie ettt 44
5.4.2 Simulace bulge testu na zakladé nového vyhodnoceni experimentu..................... 47
5.4.3 RezIdUAINT NAPELT ...eoveeieiieciieeiie et s e e 48

5.5 DHSKUZE vttt et et et ettt ettt e et et be et e saae e a b st a e saae s 51

O ZLAVET .veveeeeee ettt e st e e e e e a ettt e bt eh ettt e eabe sht e sa s eh e sa e e e e 52
7 POUZILA TIEETATUTA ...eeevieeieie ettt et et st st saae e saae e saae s e eaae e e eaae s e esbeseesaeans 54
8 Vlastni publikované prace zabyvajici se studovanou problematikou.............cccocoevvevrenninn. 56



10



1 Uvod

Zejména v mikroelektronice se Casto setkdvame s tenkymi vrstvami a povlaky. Dobré
znalost elastickych a plastickych vlastnosti téchto vrstev (film), napt. mez kluzu,
koeficienty zpevnéni nebo mez pevnosti, je pro jejich aplikace nezbytnd. V soucCasnosti se
diky rozvoji a lep$i komercni dostupnosti specializovanych piistroju, potiebnych pro
piipravu zkuSebnich vzorki a jejich testovani, daif vyvijet nékolik riznych technik zkousen{
téchto vrstev. VSechny pouzivané techniky jsou vsSak zatizeny bud obtiZnou interpretaci
naméfenych dat nebo komplikovanou piipravou experimentdlnich vzorkd. PredloZena
diplomovd price se zabyvd numerickym modelovanim mikrokompresni zkouSky a tzv.
,bulge testu”. Toto jsou jedny z moZnosti, jak tenké vrstvy zkouSet.

Prvni Cast pfedloZené diplomové price navazuje na problematiku mikrokompresni
zkousky popsané v bakalaiské praci [1]. Jde o piipravua malych valcovych vzorka
(tzv. pilitki)) pomoci technologie ,,obrdbéni* fokusovanym iontovym svazkem (FIB) ve
scanovacich elektronovych mikroskopech (SEM). Nésledné jsou tyto pilitky zatéZovany
v tlaku nanoindentorem s ,,plochym* diamantovym hrotem [2-5]. Rozméry pilitka se diky
pouzivané technologii méni a vliv velikosti vzorka na vyslednou deformacni odezvu je stéle
sttedem zdjmu fady veédeckych praci. V kapitole 4 je popsdna numerickd analyza
nanoindenta¢ni kompresni zkouSky provadéné na hlinikovém filmu, jenZ je napafen na
kifemikovém substratu, mezi nimiz se nachdzi wolframovad mezivrstva. Toto materidlové
sloZzeni je pouZivano zdmérné, protoZe jsou u n¢j relativné dobfe zndmé materidlové
charakteristiky jednotlivych materidlovych komponent. Lze tak porovnat vysledky
z experimentdlniho méfeni s oCekdvanymi daty a ovéfit sprdvnost navrzeného postupu
méfeni.

Druhé cast této prace se veénuje ,,bulge testu”, jenZ se jevi byt slibnym piistupem pro
stanoveni mechanickych vlastnosti zkoumanych tenkych vrstev. ZkuSebni vzorky se ziskaji
pomoci anizotropického leptani substratu, na n€jZ je studovand vrstva napafena. Odstranénim
Casti substrdtu tak vznikne Ctvercovd €i obdélnikovd plocha tvofena pouze studovanou
vrstvou, kterou si lze predstavit jako ,,0kno* v substratu. Takto pfipraveny vzorek se upevni
na konec trysky ve specidlnim testovacim zafizeni, pomoci které je na jednu stranu vrstvy
ptriveden znamy tlak tak, aby doslo k vyduti (prahybu) vrstvy vypliiujici ,,okno®. Vystupem
experimentu je velikost aplikovaného tlaku v zdvislosti na velikosti vyduti ¢tvercové Casti
vrstvy [6]. Kapitola 5 se zabyvd numerickym modelovanim testovani SiNy vrstvy podrobené
prave ,,bulge testu” a srovnanim vysledkt ze simulaci s experimentalnimi daty.

Poznatky ziskané na zdkladé numerickych simulaci obou typu testovani uvedené
v této praci mohou prispét ke snadnéjsi interpretaci namefeného zdznamu, a tak k dal§imu
rozvoji téchto technik zkouSeni velmi tenkych vrstev.
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2 Motivace

V dne$nim primyslu jsou tenké vrstvy §iroce vyuzivany. Setkdvame se s nimi jak
v integrovanych obvodech a mikroelektronickych systémech, tak v riznych nano-zafizenich.
Dadle se jako ochranné povlaky uplatiiuji napf. u obrabécich ndstroji nebo u lopatek
turbin [7,8]. Dobrd znalost mechanickych vlastnosti téchto vrstev je proto velmi dilezita.
Bylo ukdzano, Ze vlastnosti objemového materidlu se 1iSi od vlastnosti téhoZ materidlu ve
formé& velmi tenké vrstvy [9], a tak pro popis jejich mechanickych charakteristik nelze pouZzit
vysledky z makroskopickych zkouSek. Ve druhé polovin€ 20. stoleti dochdzi k vyvoji
nekolika specializovanych technik umoZnujicich testovani velmi tenkych vrstev.

Vseobecné neni zkouSeni tenkych vrstev jednoduché. Na nameéfenou odezvu pfii
experimentu ma nezanedbatelny vliv celd fada faktori od postupu vyroby zkuSebnich
vzorku, mikrostruktury materidlu aZ po pfesnost méfeni, kterd nebyva vZdy znama. Dal$im
podstatnym faktorem je samotné vyhodnoceni naméfenych dat. U nékterych zpusobu
testovdni dochdzi ve zkouseném vzorku ke dvoj nebo trojosé napjatosti, a tak jsou ke
stanoveni mechanickych charakteristik zapotfebi pomérné sloZit€ odvozené analytické
vztahy.

V takovém piipadé€ se nabizi pouziti metody konecnych prvku. Pravé vyuzitim MKP
modelovani téchto specializovanych zkouSek lze ziskat dobrou znalost o tom, co a v jaké
mife nejvice ovliviiuje vysledny zdznam ze zkouSek. Porozuméni celému procesu zkouSeni
tenkych vrstev za pomoci numerickych simulaci je tak nezbytnou soucdsti vyvoje
jednotlivych zkuSebnich technik.

Tato prdce se zabyvd dvéma z moznych metod testovdni, a to mikrokompresni
zkouskou a bulge testem. Vysledky na zdklad€ numerickych simulaci téchto zkouSek
uvedenych v pfedloZené praci by mely pfispét k jejich dalSimu roz$ifeni na poli testovani

Yev s
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3 Cile prace

Hlavni cile diplomové préce 1ze formulovat nasledovné:
e Seznameni se se zdklady metody konec¢nych prvki a systémem Ansys.
¢ Studium moZnosti numerického modelovéni popsaného problému.

¢ Odhadnout vliv geometrickych nepifesnosti mikrokompresniho vzorku na vysledny
odhad mechanickych vlastnosti.

e (dhadnout vliv substratu na mechanickou odezvu zkuSebniho vzorku.

Pro zptesnéni cilt béhem feseni diplomové prace byly ptivodni cile doplnény o
néasledujici:

e Numericky model zkouSky mechanickych vlastnosti tenkych vrstev tzv. bulge testu

¢ (Odhadnuti rezidudlnich napéti ve vzorku pro bulge test.

13



4 Mikrokompresni zkouska

Na zdkladé vysledk uvedenych v predchazejici bakalafské praci [1] bylo
zformulovano doporuceni pro vhodnéjsi proces zatéZovani vzorka v pribéhu jejich testovani.
Z experimentalniho méfeni, které zohlednilo doporuceny zpusob zatéZovani, byly k dispozici
zédznamy pro tfi vzorky. Poznamenejme, Ze nové vzorky pochézeji ze zkouSek provedenych
pracovniky UFM AV CR, v. v. i. Tato kapitola se zabyva vyhodnocenim novych vzorkd za
ucelem posouzeni spravnosti vydaného doporuceni a stanoveni presnéjsiho modulu pruznosti
v tahu tenké hlinikové vrstvy.

Modul pruznosti v tahu testovaného vzorku je ovlivnén anizotropii krystalu hliniku,
ktery tvofi podstatnou ¢ast tohoto vzorku, skute€nou geometrii vzorku a okrajovymi
podminkami. Pro sprdvnou interpretaci namétfeného zdznamu je tfeba tyto faktory brét
v potaz a naptiklad pomoci numerickych simulaci stanovit jejich vliv na mechanické
vlastnosti testované hlinikové vrstvy.

Princip mikrokompresni zkousSky, metodika vyhodnoceni modulu pruZnosti v tahu
z experimentalniho zdznamu i tvorba modela pro ucely simulaci byly popsany v uvedené
bakalafské praci [1]. Déle jsou proto uvedeny pouze informace nezbytné k pochopeni
problematiky.
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4.1 Princip mikrokompresni zkousky

Stejné jako v bakaldfské praci [1] je zkoumanym materidlem vrstva vyrobend
z hliniku s 1,5 hm. % Cu o tloustce 2,06 £ 0,05 um, kterd je napafena na kfemikovy
monoliticky substrat. Mezi hlinikovou vrstvou a kifemikovym substratem se nachazi vrstva
wolframu s 10 hm. % Ti o tloustce pfiblizn¢€ 0,14 um. Velikost zrna Al je 3,8 = 0,3 um.
Vrstva (obr. 1) byla pfipravena na zafizeni VARIAN 3190 ve firmé ON Semiconductor.

SEM HV: 10.0 kV WD: 9.23 mm LYRA3 TESCAN
View field: 31.3 ym Det: BSE + SE 10 ym n'TESCAN

SEM MAG: 12.1 kx S3

Obr. 1 Studovana vrstva urcend k piiprave pilitku

Pripravou zkuSebnich vzorki stejné€ jako vyvojem mikrokompresni metody a jejich
zkouSenim se zabyvaji prof. Mgr. Toma§ Kruml, CSc. a Ing. Ivo Kubéna, Ph.D. z Ustavu
fyziky materidlt AV CR, v. v. i., ktefi také poskytli experimentdlni data obsaZend
v preklddané diplomové prici.

Vzorky byly pfipravovany na piadé FEI Company v Brné€ na pfiistroji Quanta 3D FEG
Dual Beam. Samotné testovdni pak bylo provedeno v Ecole Polytechnique Fédérale
de Lausanne (EPFL) ve Svycarsku. Testovany vzorek, tzv. pilifek, je vytvofen odprasovanim
materidlu pomoci fokusovaného iontového svazku (FIB) tak, Ze je ve stfedu zrna odstranéna
¢ast vrstvy, mezivrstvy a Cast substratu mezi praméry 25 um a zhruba 1,5 um. Idedlni tvar
pilitku by mél byt rotacni valec, coZ ovSem neni snadné zajistit, jak je vidét na obr. 2.
Na obrdzku jsou také zfetelne vidét jednotlivé vrstvy, ze kterych je zkuSebni pilifek tvofen:
testovand hlinikovéa vrstva (Al), wolframova mezivrstva (W) a kfemikovy substrat (Si).
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Obr. 2 Pilirek pfipraveny ke zkouSce [11]
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Obr. 3 Princip zatéZovani, rozmeéry jsou uvedeny v um [10]

Zatézovani takto pfipravenych pilitkd bylo realizovano pomoci MTS Nanoindentor
XP vybaveného plochym diamantovym hrotem o pruméru kontaktni plosky 10 wm. Béhem
kompresni zkouSky (viz obr. 3) byla plynule zaznamendvdna velikost z4tézné sily a posuv
plochého hrotu. Vysledkem jsou pak kiivky zdvislosti sily, respektive napéti, na deformaci,
které se vyuZiji kndslednému stanoveni mechanickych vlastnosti tenké hlinikové
vrstvy [10-12].
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4.2 Rozméry vzorku

Pro spravné vyhodnoceni modulu pruznosti v tahu jak z experimentdlnitho zdznamu,
tak i z ndslednych simulaci je nutné znat rozmeéry vzorkd. K dispozici byly fotografie vSech
zkousenych pilitkd, z nichz byly za pomoci programu AutoCAD odecteny vSechny potiebné
rozmery (viz obr. 4). Poznamenejme, Ze fotografie byla pofizena pod thlem 52°, a tak je
tteba s vyuzitim goniometrickych funkci prepocitat tloustky jednotlivych vrstev a stredni
délku pilitku. Odmérené prumeéry neni mozné presnéji urcit. Rozmeéry pilitkll jsou uvedené
v tab. 1. V poslednim sloupci je pak uveden parametr Sy, stfedni velikost plochy hlinikové
vrstvy, ktery je vyuZivan v dalSich vypoctech:

_ S(DD)+S(D2)
str 2

Obr. 4 Rozmery pilitku v um

Tab. 1. Rozméry zkousenych pilitki v um

Nazev

vzorku DI D2 D3 D4 X R h(Si)  h(Al) L Sstr

M1 1,07 1,36 1,52 1,39 1,38 0,67 1,59 2,28 352 1,18
M2 1,00 1,41 1,51 144 140 0,79 095 248 3,14 1,17
S2 1,01 1,32 1,43 1,34 1,20 0,75 144 226 3,05 1,08
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4.3 Vyhodnoceni experimentalniho méieni

Z experimentd je znama zavislost zatéZujici sily na deformaci pilitku u vSech ti
vzorku. V bakalarské praci [1], na kterou tato ¢ast diplomové prace navazuje, byla metodika
stanoveni modulu pruZnosti v tahu zaloZzena na pfedpokladu, Ze zatimco pifi zatéZovani
pilitku dochézi k plastické deformaci pfi odlehCovéni pilitku jiz nikoliv. Vzhledem k tomu,
Ze hlinikova vrstva tvorici ¢ést pilitku je monokrystal, dochédzi pfi zat€Zovani pilitku ke
skluzu atomarnich rovin, a tedy k plastické deformaci (tzv. ,,easy-glide*). Pro vyhodnoceni
lze v8ak vyuzit odlehCovaci ¢asti kiivky zévislosti sily, resp. napéti, na deformaci, kterd by
mela popisovat pouze elastickou deformaci.

Metodika stanoveni modulu pruznosti v tahu z experimentdlnich dat u daného typu
zkousky byla stanovena v bakalafské praici takto:

e Pro ureni pfetvofeni uvazovat vySku hlinikové vrstvy h(Al). Pak &z) = u(z)/h(Al),
kde u(z) je zatézujici posuv pisobici na horni stranu vzorku zjistény experimentalng.

e Jako odpovidajici napéti o uvazovat silu pusobici na horni plochu vzorku (zatéZujici
silu nanoindentoru) podélenou stfedni velikosti plochy kolmého fezu pilitkem

v hlinikové vrstveé Sg.

Na obrazku 5 je ukdzana vyslednd zdvislost napéti ¢ na pretvoreni &z).

Napéti [MPa]

200
- 4
150 J * * * I
100
50
0 od
0 0,04 0,08 0,12 0,16

Deformace [-]

Obr. 5 Z4avislost napéti na deformaci stanovena pro vzorek M1

Na rozdil od vzorkid vyhodnocovanych v bakalafské praci [1], které byly pouze
zatiZzeny a nasledné odlehceny, bylo u novych vzorki realizovdno opakované zatéZovani a
odlehCovani pilitku. Lze tak ovéfit predpoklad linedrné-elastického chovani pilitku pfi
odlehCovani, tzn. Ze moduly pruznosti stanovené z jednotlivych odlehCovacich vétvi by se
nemely liSit. DalSim rozdilem je pouZziti mensi zat€zné sily behem zkousky nez byla pouZita
ke stlacovani vzorkd v [1]. Mensi hodnoty zatéZujici sily nanoindentoru by také mohly
prispét k lepsSim vysledkim vzhledem k tomu, Ze by nemélo dochdzet k tak velké zméné
geometrickych charakteristik zméfenych pred zacatkem zkousky, jako napft. prafezu pilitku a
vysky Al vrstvy, které jsou pouzity ve vypoctech pro stanoveni zdvislosti napéti na
deformaci (obr. 5).
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Tab. 2. Hodnoty modulu pruznosti v tahu z jednotlivych odlehCovacich ¢asti kiivky
zévislosti napéti na deformaci, ndzev vétve odpovidd umisténi v grafu na obr. 5.

Nazev Leva Prostiedni Prava
vzorku vétev vétev vétev
M1 48 GPa 56,1 GPa 61,7 GPa

Modul pruznosti E byl stanoven pomoci Hookova zdkona pro prosty tah, resp. tlak:
o=Ee. (1)

Je to tedy smérnice kiivky zdvislosti napéti o na pretvofeni &z). Hodnoty modulu pruznosti
E z odlehCovacich ¢asti jednotlivych vétvi, jsou uvedeny v tabulce 2., pro pilitek MI.
Je vidét, Ze jednotlivé moduly se nerovnaji, coZ se zdd byt v rozporu s predpokladem
elastické deformace. Postupné zvySovani hodnoty E lze vSak uspokojiveé vysvétlit tim, Ze pti
opakovaném zatéZovani se meni tvar pilitku, a tak zméfené rozméry pilitku, které se
vyuzivaji ve vztazich pro vypocet napéti a pfetvoreni tak dpln€ neodpovidaji skuteCnosti.
Jako nejvhodnéjsi vysledek se tedy jevi modul pruznosti stanoveny z prvni odlehCovaci vétve
(viz obr 5). Takto stanovenou hodnotu povazujeme za E pilitku, kterd je vyuZita
v nasledujicich vypoctech. Hodnoty moduld pruznosti vSech zkoumanych vzorkd,
oznacenych jako E’cyp, jsou uvedeny v tabulce 3.

Tab. 3. Zjisténé hodnoty E'«, pro jednotlivé pilitky

Nazev vzorku E'exp [GPa]

Ml 48,00
M2 45,60
S2 48,70
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4.4 Stanoveni krystalografickych smérua

Vzhledem k tomu, Ze pilitek je tzv. monokrystal, je tfeba pro ucely modelovéani
mikrokompresni zkousky, a tak ur€eni pfesn€jSitho modulu pruznosti v tahu pilitku, znét jeho
krystalografickou orientaci. Tu lze zjistit pomoci analyzy EBSD (electron backscatter
diffraction) v SEM (scanning electron microscopy), kdy se vyuzije svazku elektrona
dopadajici na studovany vzorek. Cést elektront se odrazi a vytvoii na fluorescenénim
stinitku obrazec tzv. difraktogram, ktery je snimdm kamerou a ddle zpracovin
pocitacem [13]. KIi¢ k urcen{ orientace krystalu a povrch vzorka v kolmém sméru a pfi¢nych
smerech jsou na obrazcich 6 a 7.

Z takto stanovenych Millerovych indext orientace pilitki byly odecteny odpovidajici
thly natoCeni souradnicového systému elementt (viz tab. 4) vyuzité pii simulacich v MKP
softwaru Ansys.

[111]

[amj [101]

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

Normalovy smer

40 L

Obr. 7 Vysledek EBSD analyzy povrchu zkoumaného vzorku [10].
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Tab. 4. Krystalografické sméry zrn vzorku a thly natoceni soutadnicového
systému elementd

\I/\f(l)zri:; Smeér kosex [°] kosey[°] kosez][°]
M1 [359] 29,05 30,96 71,57
M2 [245] 38,66 26,57 68,20
S2 [123] 33,69 26,57 71,57

Vtabulce 5 jsou uvedeny uhly natoCeni soufadnicového systému elementt
odpovidajici vyznamnym krystalografickym sméram, které jsou vyuzity v nasledujicich
vypoctech.

Tab. 5. Vyznamné krystalografické smery a uhly nato€eni soufadnicového
systému elementd

Smeér kosex [°] kosey[°] kosez][°]
[100] 90 0 0
[110] 0 45 0
[111] 0 45 45
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4.5 Vysledky numerickych simulaci a vypocti

Specificky tvar pilitku a jeho rozdilné materidlové sloZeni zna¢né¢ komplikuje
stanoveni modulu pruZnosti v tahu pilitku z experimentdlniho zdznamu. Za pomoci nekolika
vhodné navrZzenych MKP simulaci vSak lze vliv specifického tvaru (kuZelovitosti) pilitku,
ptitomnosti kfemikového substratu a wolframové mezivrstvy vyjadrit, a tak stanovit presnéjsi
odhad modulu pruznosti v tahu zkoumanych vzorkd. V nasledujicich podkapitoldch jsou
popsany jednotlivé simulace provedené v programu Ansys, dostupném na FSI VUT v Brng¢.
Postup tvorby modelt a nasledné numerické stanoveni jednotlivych vlivl na vysledny odhad
E byl jiz navrzen v bakalafské prici [1]. Je vSak Zadouci spravnost navrZzeného postupu ovéfit
na novych vzorcich.

Jak jiz bylo zminéno, studovand hlinikovéd vrstva obsaZend ve zkuSebnim pilitku je
monokrystal. Pfi modelovani je proto tfeba uvazovat anizotropii krystalu. Ta je u vSech
modelt pouzitych pro nasledujici vypocty charakterizovana tfemi elastickymi konstantami
jsou uvedeny v [1] v kapitole 4.1. Pro numericky vypocet byly pouZity nésledujici hodnoty
elastickych konstant: ¢;; =10,82:10'"" Pa, ¢12 =6,13:10" Pa a cu = 2,85:10'° Pa [14]. Déle
je tieba pfti tvorbé modelu zajistit spravnou orientaci krystalové miizky. Geometrie modelu i
materidlové konstanty se, neni-li nastaveno jinak, v Ansysu vztahuji ke globdlnimu
kartézskému souradnicovému systému x, y, z. Hodnoty tii vySe uvedenych konstant plati,
pokud je smér krystalové miizky shodny s libovolnou osou kartézského systému (diky
symetrii kubického krystalu). Orientace krystalové mtizky vzhledem ke globdlnimu systému
je zndmda z EBDS analyzy, a tak lze vytvofit novy lokdlni soufadnicovy systém s poCatkem
v pocatku globdlniho soufadnicového systému, ale s pooto¢enymi osami odpovidajicimi
krystalografickym smérim (viz tab. 4).

Zatimco u hlinikové ¢asti modeld pouzivanych v néasledujicich simulacich je
uvazovana anizotropie, u wolframové mezivrstvy a kiemikového substritu se predpoklada
izotropie a jejich materidlové konstanty jsou ddny piisluSnym modulem pruznosti v tahu a
Poissonovym cislem. Modul pruznosti v tahu wolframu (W) a kifemiku (Si) byl zvolen:
Ew =400 GPa, respektive Eg; = 129 GPa, a Poissonovo Cislo w = i = 0,28 [15].

4.5.1 Stanoveni teoretickych hodnot modulu pruznosti v tahu

Nejprve byla provedena simulace mikrokompresni zkouSky na modelu idedlniho
zkuSebniho télesa. Idedlni zkuSebni téleso predstavuje valec, jehoZ prumér a vyska odpovida
prumeéru pilitku D1 a vySce A(Al) hlinikové vrstvy (viz tab. 1). Spodni podstavé valce bylo
zamezeno pohybu ve sméru osy pilitku (osa z) a prostfednimu uzlu na podstavé byl zamezen
posuv ve vSech smérech tak, aby bylo zajiSténo jeho uchyceni v prostoru a nedochdzelo
k divergenci vypocCtu. Zatézovani bylo realizovdno konstantnim posuvem horni plochy
pilitku ve sméru osy z, pfiCemZ hodnota posuvu u byla pro vypocet zvolena jako 0,001 pum.
Model vélce s okrajovymi podminkami je zobrazen na obr. 8.
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Obr. 8 Ukézka pouzité sit€ a okrajové podminky modelu valce

Ze zatizeni posuvem byla v prostfedi Ansys stanovena prumérnd sila pusobici na
zat€zovanou horni plochu (soucCet elementarnich sil pasobicich na tuto plochu). Hodnota E
pilitku se ur¢i podle Hookova zdkona (1), kde napéti o pusobici na horni plochu valce se
vypocita jako velikost sily F (viz tab. 6 a 7) pusobici na tuto plochu podélend obsahem
plochy. Pretvofeni € se rovna vztahu: € = u/h(Al). Timto zpusobem byly urceny teoretické
hodnoty modulu pruZnosti v tahu, a to jak pro vyznamné krystalografickych sméry krystalu,
tak pro jednotlivé zkousené pilitky. Hodnoty E (viz tab. 6), odpovidajici orientaci
vyznamnych smért, vymezi interval, ve kterém se mohou hodnoty modull pruznosti
teoreticky pohybovat. Vysledky pro jednotlivé pilitky pak uddvaji hodnoty E (viz tab. 7),
kterych by mélo byt dosaZeno pfi experimentdlnim meéfeni.

Uvedme, 7Ze pro vypocet hodnot pro vyznamné sméry bylo vyuZito rozméru
odpovidajicich vzorku M1. Kvuli kontrole a demonstraci extrémnich hodnot budou tyto
intervaly uvedeny u vSech nasledujicich vypoc¢ta. Smér [1 1 0] je doplnén pro informaci jako
vyznamny krystalograficky smér.

Tab. 6. Vypocitané hodnoty modulu pruznosti v tahu Ei.or pro vyznamné krystalografické

sméry
Smeér F [N] Eteor [GPa]
[100] 25,08 63,87
[110] 28,52 72,63
[111] 29,54 75,21
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Tab. 7. Vypocitané teoretické hodnoty modulu pruznosti v tahu hlinikové vrstvy Eio a
vysledky stanovené z linedrni Casti ziskané pii odlehéeni experimentalniho vzorku E'cyp

Nézev 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 vidét, Ze Eor z tabulky 7 spadaji do intervalu 63,87 az 75,21 GPa (z tab. 6) a Ze
jsou hodnoty Ei,, blizké 75 GPa, coz vyhovuje predpokladim (orientace krystalt je blizka
orientaci [111]).

Pro porovnani jsou v tabulce 7 také uvedeny experimentdlné stanovené hodnoty E',,
které by se v idedlnim piipadé meély teoretickym hodnotdm E rovnat. Data z experimentu
jsou vSak systematicky nizsi, coZ potvrzuje pfedpoklad, Ze pti méteni dochédzi k ovliviiovani
odezvy a moduly pruZnosti stanovené z experimentu nelze povaZovat za skutecné moduly
pruznosti v tahu zkouSené hlinikové vrstvy.

Ukazky vysledkd numerické analyzy jsou zobrazeny na obrazcich 9 a 10.

NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

Uz (AVG)
RSYS=0

DMX =.001018
SMN =—.001

— @00 — I
-.001 -.778E-03 -.556E-03 -.333E-03 -.111E-03
-.889E-03 -.667E-03 -.444E-03 -.222E-03

Obr. 9 Vyslednd deformace v ose Al vélce
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NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

sz (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 -35.537%2 -31.8726 —-28.2074

Obr. 10 Vysledné napéti v ose vélce

4.5.2 Numericka simulace mikrokompresni zkousky

V dal§im byla provedena simulace vlastni mikrokompresni zkouSky. Model byl
vytvofen tak, aby co nejlépe odpovidal skutecnému pilitku (obr. 2). Hlinikové vrstva tvotici
pilitek je napafena na kfemikovy substrat, 3D model proto obsahuje patficnou ¢ast materidlu
substratu. Geometrie modelu pilitku je pak rotacné symetrické téleso podle osy z globalniho
soufadnicového systému s rozmeéry, které byly odecteny na fotografiich jednotlivych
vzorku (tab. 1).

Okrajové podminky byly nastaveny tak, aby se oblast v okoli pilitku mohla pfi
zatizeni deformovat podobnym zpusobem jako v prubéhu experimentu. Ve spodni casti
modelu bylo zamezeno posuvu podstavy ve sméru osy z (osa pilitku) a posuvu plochy po
obvodu vyseku z kiemikového substrdtu v radidlnim smeéru. Posuv horni plochy pilitku
v zdporném smeéru osy z o hodnotu 0,001 um piedstavuje zatiZzeni pilitku. Model pilitku
s uvedenymi okrajovymi podminkami je zobrazen na obr. 11.

Stejn€ jako u predchoziho vélcového modelu byla na zdklad€ simulace stanovena
prumérnd sila Fpgy pusobici na zatéZovanou plochu a za pouZiti Hookova zdkona (1)
stanoven modul pruznosti v tahu, zde oznaceny jako E'rgm. Sila Frem je zde podélena stfedni
velikosti plochy hlinikové vrstvy Sy, (tab. 1) a pomérnéd deformace je ddna podilem posuvu
horni podstavy a vySky hlinikové vrstvy, respektive € = 0,001/h(Al). Takto stanovené
hodnoty E'mem jsou uvedeny v tabulkdch 8 odpovidajici vyznamnym smérum a 9 pro
jednotlivé pilitky, ddle jsou pro srovndni v tab. 9 uvedeny experimentdlné¢ stanovené
hodnoty E'«p.
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Obr. 11 Model pouZity pro simulaci tlakové zkouSky se zndzornénymi okrajovymi
podminkami a zatéZujicim posuvem

Tab. 8. Stanoveni hodnot Ergm pro vyznamné krystalografické smery

[100] 24,67 47,80
[110] 27,09 52,48
[111] 27,76 53,78

Tab. 9. Porovnéni vypoctem stanovenych hodnot E'rgpm S experimentdlnimi daty

Nazev vzorku Frem [N] E'rem [GPa] E'ep [GPa]

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

Z porovndni tabulek 8 a 9 je vidét, Ze hodnota E'ggv pro M2 je vyS$i neZz hranice
povoleného intervalu. Rozdil je dan faktem, Ze interval, ve kterém se E'repm mohou pohybovat
byl stanoven na modelu s rozméry naméfenymi pro vzorek M1, slouzi tedy pouze jako
orientacni rozmezi.

Porovnanim vypocitanych E'rem a experimentédlné zjiSténych hodnot E'.,, (tab. 9) je
patrné, Ze data z provedené simulace jsou vySS$i nez experimentdln€ urCend data. Rozdil vSak
neni vyrazny, hlavné v piipadé pilitki M1 a S2, a 1ze ho vysvétlit rozdilnymi materidlovymi
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vlastnostmi vzorki a modeli. Kdy materidlové vlastnosti modelt byly ureny na zakladé
literatury. Zkoumand vrstva navic neni tvofena pouze kubickym krystalem hliniku, jak zde
predpokldddme, ale jednd se o slitinu s 1,5% meédi a dalSich prvkid. K presnéjsimu
numerickému odhadu E'rgm by bylo zapotiebi dobfe znat presné materidlové charakteristiky
zkoumané vrstvy, mezivrstvy a substratu. Vysledky z numerické simulace mikrokompresni
zkousky, tj. deformace v ose pilitku a axidlni napéti jsou zobrazeny na obrdzcich 12 a 13.

Jak jiz bylo feCeno, vysledky ze simulace zkouSky i vysledky z experimentdlniho
mefeni jsou ovlivnény pfitomnosti substrdtu, mezivrstvy a kuZelovitosti pilitku. Proto je
zapotiebi provést podrobnéjsi MKP simulace s cilem tyto vlivy numericky vyjadfit a stanovit
pfesnéjsi odhad E hlinikové vrstvy.

NODAL SOLUTION

-.001 -.778E-03 -.556E-03 -.333E-03 -.111E-03
-.889E-03 -.667E-03 —.444E-03 -.222E-03 0

Obr. 12 Vyslednd deformace v ose pilitku z numerického vypoctu zahrnujiciho vliv celého
pilitku i s okolnim kfemikovym substratem.
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NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

4 (AVG)
RSYS=0

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

I — | |
~36.087 ~27.8483 ~19.6095 ~11.3708 ~3.13206
~31.9676 ~23.7289 ~15.4902 ~7.25143 .987303

Obr. 13 Axiélni napéti z numerického vypoctu zahrnujiciho vliv celého pilitku i s okolnim
kifemikovym substratem.

4.5.3 Stanoveni vlivu substratu

K urceni vlivu substratu byly vyuzity vysledky z pfedchozi simulace mikrokompresni
zkousky (kapitola 4.5.2). Byla zjisténa pramérnd hodnota posuvu u na plose v misté styku
hlinikové a wolframové vrstvy a pomoci vztahu pro vypocet pomérné deformace

8:(u0—u )/l, )

kde up je hodnota posuvu v misté horni podstavy (up = 0,001 wm) a / je vyska hlinikové
vrstvy (h(Al) v tab.1), dosazené do Hookova zdkona (1) byl stanoven modul pruznosti,
oznaceny jako Eg. Napéti je rovno sile F'rgy (viz tab. 9) podélené stfedni velikosti plochy
hlinikové vrstvy S V tab. 10 jsou uvedeny hodnoty E; vymezujici interval pro Eg u
jednotlivych vzorkd, které jsou zapsané v tabulce 11. K vyjadfeni vlivu substratu na vysledny
E hlinikové vrstvy je tfeba porovnat modul pruznosti ze simulace mikrokompresni zkousky
E'rem s nové zjiSténym E;, jinymi slovy s modulem pruZznosti v ptipadé€, kdy by se ve
zkuSebnim vzorku Zadny kifemikovy substrdt nenachdzel. Numericky je vliv substritu na
modul pruZznosti v tahu zkoumané hlinikové vrstvy, ziskany podilem EJ/E'rgy, uveden
v poslednim sloupci.

Je vidét, Ze pfitomnost substritu sniZzuje hodnotu vysledného modulu pruznosti v tahu
o cca 30%. Tento rozdil je zpusoben deformaci substratu pii zkousce.
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Tab. 10. Moduly pruZnosti v tahu pro vyznamné sméry se zohlednénim vlivu substrat

Smeér us [pm] E,[GPa]
[100] 0,000241 62,95
[110] 0,000264 71,28
[111] 0,000270 73,71

Tab.11. Moduly pruznosti v tahu jednotlivych vzorkl se zohlednénim vlivu substritu

) , Koeficient vlivu
Nazev vzorku us [um] E,[GPa] E'rem [GPa] substratu
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 zkuSebniho télesa nelze pouZitou technologii pfipravy zajistit.
V této kapitole je stanoven vliv kuZelovitosti pilitku na vyslednou hodnotu E hlinikové
vrstvy, tak zZe bylo provedeno porovnani vysledku ze simulace kompresni zkouSky na modelu
idedlniho vélce (kap. 4.5.1) a ze simulace noveé provedené zkousky na modelu komolého
kuZele. Model komolého kuZele (viz obr. 14) ptedstavuje Cast pilitku odpovidajici hlinikové
vrstve. Prumér spodni podstavy je roven praméru D2, tedy praméru v misté dotyku hlinikové
vrstvy s wolframovou. Primér vrchni podstavy je D1 a je to prumér zatéZovaci plochy.
Vyska kuzele je rovna vySce hlinikové vrstvy h(Al). ZatéZovani je stejné€ jako v pfedchozich
piipadech predepsdno posuvem v zdporném smeéru osy z o 0,001 pum. Okrajové podminky
jsou stejné jako u vdlcového modelu (ve spodu zamezeno posuvu v axidlnim sméru a
prostfednimu uzlu na spodni podstave je zamezen posuv ve vSech smérech).

Vysledny modul pruznosti v tahu oznaceny Ej je vypocitan dle Hookova zdkona (1),
kde napéti se rovna podilu sily Fj a stfedni velikosti plochy hlinikové vrstvy Sg. Pomérnd
deformace je ddna vztahem: € = 0,001/h(Al). V tabulce 12 jsou zapsdny hodnoty pro urceni
orientacniho intervalu. V tab. 13 jsou pak uvedeny hodnoty Ej; pro jednotlivé vzorky
spolecné s teoretickymi hodnotami Eio;. Vysledky numerické analyzy jsou déle uvedeny na
obrézcich 15 a 16.

Numerické vyjadieni vlivu kuZelovitosti (tab. 13) je rovno podilu E. a Ey a je vidét,
7e kuZzelovitost vzorku zvySuje odhadnutou hodnotu modulu pruznosti v tahu o cca 4%.
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Tab.12 Moduly pruznosti v tahu pro vyznamné sméry se zohlednénim vlivu kuZelovitosti

vzorku
Smér Fi [N] E[GPa]
[100] 31,95 63,87
[110] 36,29 72,63
[111] 37,57 75,21

Tab.13 Moduly pruZnosti v tahu jednotlivych vzorki se zohlednénim vlivu kuzelovitosti

vzorku
, Koeficient vlivu
Nazev vzorku Fi [N] Ey [GPa] Eieor [GPa] kurelovitosti
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 okrajovymi podminkami.
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' NODAL SOLUTION

STEP=1
SUB =1
TIME=1
uz (AVG)
RSYS=0
DMX =.001021
SMN =-.001
-.001 ~.778E-03 —.556E-03 -.333E-03 -.111E-03
-.B889E-03 -.667E-03 -.444E-03 —-.222E-03 1]
, . v
Obr. 15 Vysledna deformace v ose kuZele
 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 -29.2717 -22
-46.7509 -39.7592 -32.7675 -25.7758 -18.7842

Obr. 16 Vysledné napéti v ose kuZele
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4.5.5 Stanoveni vlivu mezivrstvy

Jako posledni byl zkoumédn vliv wolframové mezivrstvy, jejiz E ma hodnotu
cca 400 GPa [15]. PiestoZe je tloustka vrstvy pouze 0,14 um, mize se na vysledném odhadu
E zkoumané hlinikové vrstvy projevit. Piitomnost tuz$i mezivrstvy nedovoli tak velkou
pti¢nou deformaci hlinikové vrstvy. V1iv mezivrstvy byl stanoven porovnanim vysledka pro
stanoveni vlivu substratu (kap. 4.5.3) a vysledkd simulace mikrokopresniho zatéZovani
modelu, jehoZ geometrie odpovidd redlnému pilitku (jako napf. model pro simulaci
kompletni mikrokompresni zkousky z kap. 4.5.2), avSak za pfedpokladu, Ze cely pilitek je
tvofen hlinikem (vCetn€ Cé4sti substrdtu) a ma stejné materidlové charakteristiky jako
hlinikova vrstva (nedojde tedy k ,,vyztuzeni* spodni €asti modelu). Postup vyhodnoceni je
stejny jako v pfipad€ stanoveni vlivu substrdtu (kap. 4.5.3). Z provedené simulace je zndma
prumérnd sila Fy, a praimérna hodnota posuvu up,, dosazenim do Hookova zakona je stanoven
E, zde oznacen jako Ey,

V tabulce 14 jsou uvedeny hodnoty E,, pro vyznamné smeéry vymezujici kontrolni
interval. V tabulce 15 jsou uvedeny zjiSténé hodnoty E,, E; a numerické vyjadieni vlivu
mezivrstvy na vyslednou hodnotu E podle vztahu EJ/E,,.

Existence uvedené mezivrstvy zvySuje hodnoty E o cca 1%. Takovy vliv je mozné
zanedbat nebo pausaln€ zahrnout i pro jiné kombinace kovu.

Tab. 14. Moduly pruznosti v tahu ve vyznamnych smérech se zohlednénim vlivu mezivrstvy

Smeér Fn [N] U [um] E. [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 vzorka se zohlednénim vlivu mezivrstvy

Nézev vzorku|  Fu [N] un[um]  En[GPa]  E,[GPa] KOEE;?; tzl;vu
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 jsou déle vyuzity ve dvou krocich.
V prvnim je tfeba ovérit spravnost vSech navrzenych simulaci, v dalSim pak aplikovat tyto
poznatky na experimentdlni zaznam, a tak stanovit pfesnéjSi odhad modulu pruznosti v tahu
studované hlinikové vrstvy.

Vysledny modul pruznosti ze simulace kompletni mikrokompresni zkousky je
ovlivnén piitomnosti substritu a mezivrstvy a také kuZelovitosti pilitku. Po vyhodnoceni
jednotlivych vlivi lze navrhnout korekci vedouci k jeho presnéj§imu odhadu. Vzhledem
k tomu, Ze dlohu uvaZujeme jako linedrné-elastickou, je vysledny odhad E ziskdn prostym
vynasobenim hodnoty E'rgm koeficienty jednotlivych vliva (v tabulce 16 uvedenych pod
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oznacenim Cj — vliv substritu, C, — vliv kuzelovitosti a C3z — vliv mezivrstvy). Nové ziskand
hodnota Erem je takto oproSténa o nezddouci vlivy a meéla by vyjadfovat skute¢ny modul
pruznosti v tahu hlinikové vrstvy, tzn., Ze by se méla rovnat Eio zjiSténém na idedlnim
valcovém modelu.

V tabulce 16 jsou uvedeny vSechny potiebné parametry ke korekénimu vypoctu.
Je vidét, ze vysledny odhad Ergm se velmi dobife shoduje s Eior. Lze tedy prohlésit, Ze jak
jednotlivé simulace, tak korekéni vypocet byly navrZzeny sprdvné, a je tak moZzné pfejit
k aplikaci téchto poznatki na vysledky experimentdlniho méfeni.

Tab. 16. Vysledny odhad korigovaného modulu pruznosti v tahu tenké hlinikové vrstvy
stanovené¢ho numerickou analyzou a parametry pouZité pii jeho korekci na vliv pfitomnosti
substratu, kuZelovitosti vzorku a existence mezivrstvy

fzizriﬁ E'wm[GPal  C C, Cs  Emm[GPa]l Ewo [GPa] | Chyba [%]
MI 52,35 1,36 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

Presnéjsi odhad vysledného modulu pruznosti v tahu z experimentu (zde oznaceny
jako Eep) lze ziskat porovndnim vysledkd z numerické analyzy a experimentdlnich dat, to
znamend vyndsobenim hodnoty E'cy, pomeérem noveé ziskaného presnéjSitho odhadu Ergm a
simulaci stanoveného E'rgym.

VSechny zminéné hodnoty modulu pruznosti jsou uvedeny v tabulce 17 spolu
s teoretickymi  hodnotami  Ey,, kterym by videdlnim pfipadé mély odpovidat
Eexp z korekénitho vypoctu. Z jejich vzdjemného srovndni v poslednich dvou sloupcich je
patrny rozdil. U vzorkd M1 a S2 neni vSak rozdil vyrazny (ani ne 10%), a tak 1ze shodu u
obou hodnot povaZovat za pomérné dobrou. U vzorku M2 je hodnota Epgym  témet o 20%
vyS$8i nez idedlni hodnota E.. To muze byt zpasobeno odlisnymi vlastnostmi skutecného
pilitku a uvaZovaného modelu. U modelu se predpokladd struktura hlinikového krystalu,
zatimco realna vrstva obsahuje pfimés médi a dalSich prvku. Navic neni zndma presnost
experimentalniho méfeni, kterd v mensi mife také ovliviiuje ziskand experimentélni data.

Tab. 17. Vysledny odhad korigovaného modulu pruznosti v tahu stanoveného
experimentdlnim méfenim a parametry pouZzité pii korekénim vypoctu

Nazev vzorku | E'«p[GPa]  E'mem[GPa] Epem[GPa] Eexp [GPa] E'reor [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 zdznamu z mikrokompresni zkousky.
Zatézovani a nésledné odlehCovani vzorku bylo provedeno opakované za ucelem potvrzeni
pfedpokladu, Ze odlehcujici Casti kiivky zdvislosti napéti-deformace popisuji elastickou
deformaci. Z tab. 2 je vidét, Ze hodnoty modull pruznosti z jednotlivych odleh¢ovacich vétvi
se 1isi, ackoliv by se podle ptredpokladu mély sobé rovnat. Rozdil pravdépodobné& spociva
vtom, Ze pifi zat€éZovani dochdzi ke zmeéné geometrickych charakteristik pilitku
(viz obr. 17), a tedy metodika stanoveni E popsand v kapitole 4.4 jiz presné neodpovida
skuteCnosti  pfi  opakovaném  zatéZovani/odlehCovani. K pfesn€jSimu odhadu FE
z odlehCovacich ¢asti kiivky by byly zapotiebi podrobné&jsi zdznamy ze zkousky, ty vSak
neni mozné ziskat. Pro dal$i vypocCty byl vyuzit modul pruZznosti v tahu ureny z prvni
odlehCovaci vétve, ktery by mél odpovidat skutecnému modulu pruznosti pilitku nejlépe.
Za skutecné hodnoty E studované hlinikové vrstvy je vSak povazovat nelze, protoZe jsou
ovlivnény kuzelovitou geometrii pilitku a pfitomnosti dalSich materidlovych fazi.

Obr. 17 Fotografie pilitku po provedené kompresni zkouSce

V kapitole 4.5.1 byly pomoci simulace kompresni zkousky na idedlnim zkuSebnim
télese stanoveny teoretické hodnoty E. K vypoctu byly vyuZity elastické konstanty kubického
krystalu hliniku nalezené v literatute [15]. Byl také vypocitan teoreticky interval pro modul
pruznosti v tahu hlinikové vrstvy v rozmezi 63,8 MPa pro krystalograficky smeér [1 0 0] az
75,2 MPa pro smér [1 1 1]. Tento interval kvalitativné popisuje chovani kubickych krystalti
kovi, jak se mizeme piesveédcCit na obrazku 18, tedy minimalnich, resp. maximalnich, hodnot
je dosazeno ve sméru [1 O O], resp. [1 1 1]. Tomu také kvalitativné odpovidaji vypocitané
hodnoty uvedené v této praci.
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Obr.18 Typicka zavislost modulu pruznosti v tahu u kubickych krystali kovi na
krystalografickém smeéru [16].

V kapitole 4.5.2 byla provedena numerickd simulace mikrokompresni zkousky na
modelu redlného pilitku. Ziskané hodnoty modulu pruznosti v tahu, viz tab. 9, jsou niZsi nez
experimentdlni data. Rozdil lze vysvétlit faktem, Ze veSkeré materidlové charakteristiky
vSech komponent byly Cerpany z literarnich zdroju. D4 se predpoklddat, Ze napt. materidlové
charakteristiky hlinikové vrstvy se mohou liSit od charakteristik pro kubicky krystal hliniku.
Déle vime, Ze vrstva neni tvofena pouze hlinikem, ale jednd se o slitinu s 1,5% meédi a
piimési dal§ich prvkia. V mensi mife se na rozdilu podili i neznalost pfesnych materidlovych
charakteristik wolframové mezivrstvy a kfemikového podkladu. Nezndma je také ptesnost a
detailni podminky experimentdlniho méfeni, které lze, vzhledem k méfitku zkouSky a
nemoZznosti pfimého sledovani deformace zkuSebniho télesa, definovat jen obtiZng.

Kapitoly 4.5.3 az 4.5.5 pojedndvaji o vlivu substrdtu, kuZelovitosti vzorku a
mezivrstvy mezi tenkou vrstvou a substridtem na modul pruZnosti v tahu ziskany z prvni
odlehCovaci vétve zavislosti napéti na deformaci pilitku. Je moZzné pouZit linedrni elastickou
mechaniku kontinua, a tak proporciondlné stanovit vliv jednotlivych faktorti na data ziskana
ze zdznamu zkousky.

Nejveétsi vliv na odezvu zatéZovani pilitki ma pfitomnost substratu. Ten zpusobuje,
Ze data ze zkousSky jsou o témet 30% niZ$i nez teoretické hodnoty stanovené za predpokladu,
Ze substrat je dokonale tuhy. Tento rozdil je ddn tim, Ze substrit, tvofici nezanedbatelnou Cast
pilitku se pfi zkouSce deformuje. Pro praktickou aplikaci mikrokompresni zkousky je proto
nutné provést korekci smérem k vy$§im hodnotdm a zohlednit tak vliv substritu v zdznamu
experimentalniho méfeni.

Technologicky nelze zajistit idedlni vdlcovity tvar pilitku (s rozumnou toleranci lze
vSak vyrdbét stdle stejné pilitky). Vysledky provedenych simulaci ukazuji, Ze pokud jsou
pilitky vyrobeny s cca 4° sklonem stény od kolmice k podstavé, €ini vliv kuZelovitosti
vzorku v zdznamu zkousSky cca 5%. Pro dal$i pouziti je podstatné, Ze tento vliv zdvisi pouze
na mife kuZelovitosti. To znamend, Ze pti sklonu stény pilitku 4° je mozné u jakékoliv
materidlové kombinace odstranit vliv kuZelovitosti vyndsobenim experimentdlnich dat
koeficientem 1,05.

Jako nejméné€ vyznamnd, z hlediska vlivu na odhad modulu pruZnosti v tahu tenké
vrstvy, se ukdzala pfitomnost mezivrstvy mezi tenkou vrstvou a substrdtem. Ve studovaném
piipadé ovliviiovala zdznamové data cca z 1%. Pokud by mezivrstva méla stile stejné malou
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tloustku, zanedbatelnou v porovnani s tenkou vrstvou, je mozné jeji vliv zahrnout odhadem
nebo zcela zanedbat.

Vzhledem k predpokladu linedrni teorie pruZznosti je vliv jednotlivych faktort
proporciondlni, a tak je moZné stanovit hledany modul pruZznosti v tahu zkouSené tenké
vrstvy prostym vyndsobenim patficnych koeficienti jednotlivych vlivl. Spravnost
navrzené¢ho postupu dokazuje chyba mezi teoretickou hodnotou modulu pruZnosti v tahu
krystalu hliniku tenké vrstvy a hodnotou ziskanou po numerické korekci dat (viz tab. 16).
Je moZno podotknout, Ze nejvice se na této chybé podili numerické chyby vzniklé pii MKP
vypoctu a zaokrouhlovéni.

Pokud je zndmo, jakymi systematickymi chybami je experimentdlni zdznam zatiZen,
je mozné provést jejich korekci a odhadnout tak skutecny (nebo minimdlné€ dosti upfesnény)
modul pruZnosti v tahu. ProtoZe jde o linedrn€ pruznou tulohu, skute¢né E lze opét ziskat
vyndsobenim zdznamu zkouSky (prvni odlehCovaci Cast) koeficienty popisujici jednotlivé
vlivy. Poznamenejme, Ze v naSem ptipad€ bylo nutno zvysit experimentdlnim data o 30%.
Porovnanim s vysledky prezentované v bakaldrské praci [1] lze konstatovat, Ze navrhnuty
zpusob zatézovani, kdy je pouZita mensi sila, je vhodnéjsi. Bylo dosaZeno lepsi shody mezi
odhadem skute¢ného modulu pruznosti v tahu tenké hlinikové vrstvy a teoretickymi
hodnotami.
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S Bulge Test

Dal$i z mozZnosti, jak zjiStovat mechanické vlastnosti tenkych vrstev je technika
zvand bulge test. Jde o namdhdni tenké vrstvy tlakem, tak aby doSlo k jejimu vyduti.
Z nameéfené zavislosti aplikovaného tlaku na velikosti vyduti (prahybu) zkoumané vrstvy je
pak moZné stanovit jeji mechanické charakteristiky. Zde studovanym materidlem je vrstva
SiNy, kterd je napafena na kifemikovy substrdt. Vzorek pro testovdni se vyrdbi pomoci
anizotropniho leptdni, kdy je Cast substratu odleptdna tak, Ze vznikne ctvercové ,,okno*
vyplnéné pouze SiNy vrstvou.

V disledku napafovani vznika ve vrstvé rezidudlni napéti, které ovliviiuje méfena
data. Pouzita technologie odleptani substratu sice v daném sméru pomérné spolehliveé vytvori
poZzadovanou cCtvercovou nebo obdélnikovou geometrii ,,0kna®, i tak zde ale mohou
vzniknout neptesnosti vedouci ke zkresleni méteného zaznamu pfi zkouSce. Na zkreslen{ se
muzou podilet dal$i vlivy jako napf. piitomnost substratu ve vzorku, ktery tvoii jeho
podstatnou Cast, nebo tieba zvrasnéni studované tenké vrstvy apod.

Nejprve je vSak tfeba provést studium mozZnosti numerické simulace bulge testu.
K dispozici byly pro tcely diplomové prace dva zaznamy testovani, na jejichz zakladé lze
provést simulaci dané metody zkouSeni. Dal§im krokem je numerické stanoveni rezidudlniho
napéti ve vrstvé SiN,, jehoZ hodnoty jsou odhadnuty pomoci analytickych vztaha.
Po zvladnuti téchto dkolu lze pfistoupit k podrobnéjsim numerickym studiim, které zkoumaji
faktory ovliviiujici vysledky zkousky, to vSak jiz neni pfedmétem zkoumdni této prace.
Cilem je ukazat, zda je mozné techniku bulge testu viibec uspé$né modelovat.

Dobra znalost mechanickych charakteristik SiNy vrstvy ma jesté dal$i davod. Tato
vrstva se pii bulge testu pouziva v kombinaci s jinymi kieh¢imi vrstvami, u kterych by jinak
pfi namdhani rychle doSlo k poSkozeni. Pokud jsou tyto vrstvy deponovédny na SiNy vrstvu
jejiz vlastnosti jsou piesn€¢ zndmy, je mozné stanovit také jejich elastické a piipadné i
plastické charakteristiky.
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5.1 Teoretické pozadi

Na obr. 19 je zobrazen princip bulge testu. Tloustka zkoumané vrstvy, kterd se
pohybuje fadové ve stovkach nanometri, je vyrazné (o nékolik fadi) mensi nez zbylé dva
rozméry. Cist vrstvy, kterd je zbavena substritu, si tak lze piedstavit jako membrénu, na jejiz
jednu stranu je ptiveden tlak. V zavislosti na aplikovaném tlaku je méfena hodnota prahybu
membriny. Z takto ziskané zdvislosti je moZné stanovit mechanické vlastnosti studované
vrstvy. Vzhledem k tomu, Ze pii namédhdni dochdzi ke stavu dvojosé napjatosti, je
interpretace namé&fenych dat komplikované€j$i nez u jednoosych zkousek. V této kapitole je
ukazano strucné odvozeni vztaht podle [17], pomoci kterych 1ze vyhodnotit modul pruznosti
v tahu a rezidudlni napéti ve zkoumané vrstvé z experimentalné namefenych dat [6, 17].

z
I,
Y,
film

Obr. 19 Schéma namahani [6]

Zavedeme-li pravouhly soufadnicovy systém os x, y, a z podle obr. 19 a fekneme-li,
Ze h = w, pak jsou pretvofeni v membran¢ dana nasledovné [18] :

ou l[awjz
£, =—+—| —
Yoox 2\ ox

dv 1(dw ?
£, =—+—| —
Y dy 2\ dy
Ju Jv owaow

S WO 3
Vo 8y+ax+8x dy ©)

Vyjadieni prihybu membrany zatiZené stejnomérnym tlakem neni snadné vzhledem faktu, ze
pfi namdhani dochdzi k velkym deformacim membrény ve sméru osy z, a jde tak o nelinedrni
tlohu. Prahyb lze stanovit s vyuziti rovnic rovnovdhy, Hookova zdkona a vhodnych
okrajovych podminek jeZ vedou na feSeni dvou nelinedrnich parcidlnich rovnic [18]. Reseni
je odvozeno metodou minimalizace energetického funkciondlu, kdy pfedpokladdme, Ze pole
posuvii membrany obsahuje né€kolik neznamych parametrd a vyhovuje okrajovym
podminkdm. Podle principu virtudlnich praci jsou nezndmé parametry urceny podminkou, Ze
celkova potencidlni energie systému je vzhledem k témto parametrim minimélni. Pole
posuvi pro ¢tvercovou membranu o hran€ 2a aproximujeme pomoci nasledujicich vztaht:

u=A=(a" -x")a’ - y*)
a

v=ASe(@t ) -y
1 2 2 2 2 R 2 2

w=w,—(a —x")(a -y ){1+—2(x +y )}, 4)
a a

38



kde A, wo a R jsou nezndmé parametry. Potencidlni energie membrany pro izotropni materiél
se rovna [18]:

_ Et 1 )
Ve [[ee.+e, +2ue.e, +(-p )7, )dxdy - [[qwdxdy, (5)

kde ¢, E a u je tloustka, modul pruznosti v tahu a Poissonovo cCislo studované vrstvy a g je
tlak ptusobici na membranu. Prvni ¢len rovnice (5) vyjadfuje energii napjatosti membrany,
pficemz je zanedbdn ptispévek od ohybu. Druhy Clen pfedstavuje potencidlni energii tlaku.
Minimalizaci rovnice (5) s ohledem na nezndmé parametry A, wp a R ziskdme soustavu ti{
nelinearnich rovnic, které lze snadno feSit. Prihyb ve stfedu membrany je pak déan
nasledovné [17]:

1/3
4 1_
w, =f<ﬂ>[%t”)] , ©)

kde, f(u) je funkce Poissonova Cisla, jejiZ aproximaci lze zapsat fiu) ~ 0,8 + 0,062u. Tento
vyraz reprezentuje fakt, Ze pifi namdhdni neni stav dvojosé napjatosti v membriné
rovnomeérny, ale méni se od rovnomérného stavu ve stfedu membriany aZz krovinné
deformaci na okrajich membrény.

Do tohoto bodu jsme pfedpoklddali, Ze v membrdn€ nejsou rezidudlni napéti.
Pritomnost rezidudlniho napéti muze vyrazné€ ovlivnit prihyb membrany, tudiZ jej nelze
zanedbat. Predpokladejme, Ze tlak muzeme rozdélit na dveé slozky q; a ¢» tak, ze slozka ¢
odpovida rezidudlnimu napéti v membrané a slozka ¢, natazeni membrany. Vyraz pro slozku
g1 muZeme vyjadrit v zavislosti na prihybu ve stfedu membrany takto [19]:

-1

3 )
O, I -DH(n-1) 1 o,t
g, =716° - - 1- =, ~%-w,. (7
a Wy | u=1,3,5 2n COShLHﬂ'b] a

2a

A slozka ¢, je vyjadiena pomoci rovnice (6). Vztah pro zavislost tlak — pruhyb v piipadé
membrany zatizené tlakem je [17]:

Et

o,t
=g +q,=¢c,—%w,+c,———Ww,, (8)
9=49, 749, 1a2 0 Zaz(l—,u) 0

kde ¢, odpovidd flu). A c; je funkce poméru velikosti hran membrdny. Pro n4s ptipad
ctvercové membrany plati ¢; = 3,393 [17].

Pro doplnéni je také uveden ptispévek od ohybové slozky, ktery je déle pti vypoctech
vyuzit, ackoliv je mozné jej zanedbat, protoZe pruhyb je vyrazné vétsi nez tloustka
vrstvy [17].

_ Ewt’
- 0,01512a* (1 - 1?)

e 9
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5.2 Princip bulge testu

V této kapitole je popsdna piiprava zkusebniho vzorku ke zkousSce a princip vlastniho
testovani.

Predmétem zkoumdni byla tenkd vrstva vyrobend z SiNy. Piiprava zkuSebniho vzorku
probihd v nékolika krocich. Nejprve je SiNy vrstva za nizkého tlaku chemicky naparena
(LPCVD) na obé¢ strany kifemikového monolitického substratu. Dalsim dilezitym krokem je
vyuZziti anizotropniho leptani, které zajisti odleptani materidlu v potfebném smeru. Princip je
zobracen na obr. 20, kde modrd Cast pfedstavuje substrat a zelené vrstvy predstavuji SiNy.
V tomto piipadé bylo k vytvofeni cCtvercového okna (membrdny) v substritu pouZito
hydroxidu draselného. Tato price se zabyvéd pouze analyzou testovani vrstvy SiNy, tzn., Ze
timto bodem piiprava vzorku konéi. Casto je viak na SiN, napafena dal$i kieh&i vrstva, jejiz
mechanické vlastnosti jsou pfedmétem zkoumani (viz Zlutd vrstva na obr. 20). Nebot’ pokud
jsou zndmy mechanické vlastnosti SiNy vrstvy, Ize ji kombinovat s dalSimi vrstvami, a tak
stanovit i jejich charakteristiky. Poznamenejme, Ze tyto vrstvy nemohou byt zkouSeny
samostatng, protoZe po zatiZeni v nich rychle dochdzi k defektu a poruseni.

Obr. 20 Princip anizotropického leptini [6]

Takto pfipraveny vzorek je upnut do specidlniho testovaciho pfistroje. Schéma
takového piistroje, ktery byl navren a sestrojen na EPFL ve Svycarsku, je na obrazku 21.
Vzorek je pfipevnén na konec trubky, ve které se nachdzi plyn nebo kapalina. StlaCenim
tekutiny, coz je zajiSténo pomoci pistu napojeného na vysoce presny stejnosmérny krokovy
motor, je pfiveden tlak na jednu stranu membrany, ktery zpusobi jeji vybouleni. Béhem
celého procesu zkousky je méfena hodnota tlaku a vySka vyduti (prahybu) membrany. Tvar
membrany a jeji prahyb jsou zaznamendvany za pomoci dvou laserovych interferometrd,
znichZ jeden méfi maximdlni vyduti uprostied membrdny a druhy umozZiuje pozorovani
celého vorku. Takto je také detekovdn tvar membrany pfed namédhdnim, aby bylo zajiSténo,
Ze testovani probihd na perfektné ploché vrstve [6,17].
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Obr. 21 Schéma testovaciho pfistroje pro bulge test [10]
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5.3 Vyhodnoceni naméieného zaznamu

K dispozici byly pro ucely predlozené diplomové price dva zdznamy z bulge testu
provadéného na vrstvé SiNy. Data z obou experimentd byla poskytnuta prof. Mgr. Tomasem
Krumlem z Ustavu fyziky materiald AV CR, v. v. i. Prvni experiment a jeho vyhodnoceni
bylo provedeno v rdmci disertatni prace [20]. Druhé meéfeni prob&hlo na EPFL a jeho
vysledky byly ptfevzaty z ¢lanku [21].

Na zdkladée konzultace s odborniky bylo zjiSténo, Ze pfi namdhani nedochézi ve vrstvé
k plastické deformaci. Naméfend zavislost tlaku na pruthybu membrany by meéla odpovidat
vyhradné elastické deformaci. V kapitole 5.1 byly odvozeny vztahy, pomoci nichZ lze
zavislost tlaku na prihybu membrany vyjadfit rovnici (10). Na zdkladé této rovnice byly
stanoveny dva parametry — modul pruZznosti v tahu E a rezidudlni napéti ve vrstvé op.

3 Ewt’

+
a*(l- ) 0015124 (1— 1?)

o, tw
p=C—5-+C,

2
a

(10)

Nameéfend zavislost tlaku na prihybu membrany z prvniho experimentu je zobrazena
na obrazku 22. Hodnoty modulu pruznosti a rezidudlniho napéti, stanovené pomoci proloZeni
zavislosti zatéZujiciho tlaku na prihybu membrany za pomoci metody nejmensich ¢tverct do
rovnice (10), jsou spolu s dal§imi parametry potfebnymi pro vyhodnoceni zkouSky uvedeny
v tabulce 18. Z potadi druhého experimentalniho méfeni byla zaznamenéna zavislost tlaku na
pruhybu tak, jak je uvedeno na obr. 23. Naméfend data byla vyhodnocena stejné jako
v predchozim pfipad¢€, pfiCemZ nyni byl zanedban ohybovy ¢len této rovnice, tj. posledni
Clen rovnice (10). Parametry vyuZité pfi vypocCtu jsou spolu s takto stanovenym hodnotami
modulu pruznosti v tahu a rezidudlniho napéti uvedeny v tab. 19.

3.5 .

N
N o

-
(8]

Tlak [kPal

05} ~ i

0 10 20 30 40
Prahyb [um]

Obr. 22 Naméfena zdvislost tlaku na pruhybu membrany z prvniho experimentu [20]
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Tab. 18. Parametry vyuzité pfi vyhodnoceni a vysledné hodnoty modulu pruznosti v tahu a
rezidudlniho napé&ti

250 nm
a 1,5 mm
0,25
C, 3,393
C, 1,8
E 164 GPa
oo 145 MPa
40 T T
+  Experiment
35 Fit , ; i
30+ .
— 25+ .
©
T
= 20 .
©
= 15} 1
10+ .
5 L i
0 20 40 60 80

Prihyb [um]

Obr. 23 Naméfena zdvislost tlaku na pruhybu membrany z druhého experimentu [21]

Tab. 19. Parametry vyuZzité pii vyhodnoceni a vysledné hodnoty modulu pruznosti v tahu a
rezidudlniho napé&ti

465 nm
a 2 mm
0,25
G 3,393
C 1,8
E 225 GPa
Go 227 MPa
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5.4 Vysledky numerickych simulaci a vypocti
5.4.1 Simulace bulge testu

V programu Ansys byla provedena simulace zkouSeni technikou bulge test, jejimz
cilem bylo ovéfit vysledky obou experimentalnich méfeni z kapitoly 5.3. Byl vytvofen model
¢tvercové membrany odpovidajici tzv. ,,oknu* ve zkuSebnim vzorku, jehoZ geometrické i
materidlové charakteristiky jsou uvedeny v tabulce 18, resp. 19. Pro vytvofeni
konecnoprvkové sit¢ modelu byl pouZit element shell 181. Okrajové podminky byly
nastaveny tak, Ze bylo na vSech stranich Ctverce zamezeno posuvu a rotacim ve vSech
smérech. Tyto podminky by mely modelovat skute¢nou situaci béhem testovéni, kdy daleko
masivnéjsi substrat nedovoli posunuti okraji membrany béhem zaté€Zovani. Z naméfené
zavislosti tlaku na prihybu membrany bylo vybrdno deset hodnot tlaku. Tlak o téchto
velikostech byl ndsledn€ aplikovdn na horni plochu modelu membriny. Vypocet tedy
probéhl pro oba dva ptipady desetkrat, pficemz vystupem z kazdého vypoctu byla hodnota
prihybu ve stfedu membrany. Pozadovanym vysledkem je pak zdvislost tlaku na prahybu
membrany, kterd byla srovnéna s experimentalnimi daty.

Pti tvorbé modelu je nezbytné uvaZovat také rezidudlni napéti ve vrstvé. Cely model
membrany byl ochlazen o 207,5 °C pro piipad prvni (model odpovidajici vzorku z prvniho
experimentu) a 236,5 °C v druhém piipadé, tak aby bylo dosazeno odpovidajici velikosti
rezidudlniho napéti uvedeného v tabulce 18, resp. 19. PficemZ velikost teplotni roztaznosti
SiN, &inila 3,2.10° °C’! [15]. Poznamenejme, Ze simulované ochlazeni nema souvislost se
skutecnou teplotou zkousky, ale slouzi pouze k vyvoldni patficnych rezidudlnich napéti
v membrang.

Ackoliv se predpoklddd, Ze pfi namdhdni nedochdzi v membrané k trvalym
deformacim, jde o nelinedrni ulohu. Nelinearita plyne z velkych deformaci membrany ve
sméru normély jeji stfednicové plochy, ke které dochdzi béhem experimentu.

Vysledky z numerické simulace jsou ukdzany na obrazcich 24 a 25. Jsou to vyslednd
deformace, resp. vysledné napéti, v ose kolmé na plochu membriny pro hodnotu
tlaku 3,3 kPa pro piipad prvniho experimentu a 40 kPa pro ptfipad druhy. Vysledné zdvislosti
tlaku na simulaci stanoveném prithybu jsou vykresleny na obrazcich 26 pro prvni experiment
a 27 pro druhy provedeny experiment. Grafy jsou pro porovnani doplnény také o zdvislosti
naméfené béhem obou experimenta (viz kap. 5.3).

44



NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =51
TIME=1

Uz (AVG)
RSYS=0

DMX =.038631
SMX =.038631

.004292

.008585

.012877

.017169

.021462

025754

.030046

.034339

.038631

Obr. 24 Vyslednd deformace v ose kolmé na stfednicovou plochu membréany

NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =51

TIME=1

SZ (AVG)

RSYS=0

DMX =.038631

SMN =.143E-04

SMX =.768984
.143E-04

.085

455

.170896

.256338

.341779

512661

.598102

.683543

.768984

Obr. 25 Vysledné napéti v ose kolmé na stfednicovou plochu membrany
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Obr. 26 Zavislosti tlaku na prihybu membrany pro prvni experiment

Z porovnéni experimentalnich dat s numerickymi (obr. 26) je patrné, Ze data vykazuji
velmi dobrou shodu. Lze tak konstatovat, Ze simulace byla navrZena spravné a analyticky
vztah (10) dobfe vyjadiuje zavislost tlaku na prahybu.

45 . . -
+ Experiment
40+ : O
Fit
35| O Ansys o -

Tlak [kPa]
—_ - N N w
o (8, o (&3] (e»]

w

0 20 40 60 80 100 120
Prahyb [um]

Obr. 27 Zavislosti tlaku na prihyb membrany pro druhy experiment. Zelena kfivka oznacena
jako ,,Fit“ predstavuje proloZeni experimentdlnich dat metodou nejmensich ¢tverca
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Z porovnanim vysledkd simulace s naméfenymi daty béhem druhého experimentu je
vidét, Ze pfi stejné velikosti tlaku je hodnota prihybu zjisténd na zakladé simulace témér
dvakrat vetsi (viz obr. 27). Vhledem k tomu, Ze v pfedchozim zkoumaném piipadé se
numericky stanovena zdvislost tlaku na prihybu dobfe shodovala s nameéfenou zavislosti, da
se usuzovat, Ze bud doSlo k chybé pfi vyhodnocovdni zdznamu experimentu nebo pfi
samotném méfeni.

5.4.2 Simulace bulge testu na zakladé nového vyhodnoceni experimentu

V minulé kapitole byl zjistén vyznamny rozdil v porovnani vysledkii simulace bulge
testu s naméfenym zdznamem béhem tohoto experimentu. Vzhledem k tomu, Ze se dd
vyloucit chyba v navrZzeni samotné simulace (velmi dobrd shoda v porovnani obou dat pro
prvni méfeni), je tfeba hledat chybu v €lanku [21], z n€hoZ byly data pro simulaci Cerpény.
Nepfesnost muze byt v uvedenych rozmeérech zkusebniho vzorku, ve vyhodnoceni modulu
pruznosti v tahu a rezidudlniho napéti z naméfenych dat nebo v samotném méfeni. Jedinym
z téchto faktort, ktery bylo mozné ovéfit je prave stanoveni modulu pruznosti a rezidualniho
napéti z experimentdlné zjisténé zavislosti tlaku na pruhybu. ProtoZe se nepodafilo ziskat
kompletni naméfeny zdznam z provedené zkousky, byl pro tucely této priace pouZit graf
nameétené zavislosti uvedeny v [21]. Z grafu bylo odecteno nékolik boda, které se ndsledné
vyuzily v linedrni regresi a stanoveni obou hledanych parametri podle vztahu (10), pficemz
posledni ohybovy €len rovnice byl zanedbén. Takto zjiSt€né vysledky jsou uvedeny v tab. 20.
Poznamenejme, ze tlak se ve vztahu (10) méni se tfeti mocninou prihybu. Zavedenim
vhodné substituce 1ze v§ak vyuZit linedrni regresi.

Tab. 20. Nove stanovené hodnoty modulu pruznosti v tahu a reziduédlniho napéti

E 465 GPa
oo 466 MPa

Nyni byla znovu provedena simulace bulge testu na stejném modelu jako pro piipad
druhého experimentu (kap. 5.4.1), pfiCemZ byly pouZity nové zjiSténé hodnoty modulu
pruznosti SiNy vrstvy a rezidudlniho napéti v této vrstvé. Vysledky ze simulace jsou uvedeny
na obr. 28 spolu se zdvislosti odméfenou z obrazku experimentdlniho zdznamu.

Je videét, Ze obé¢ kiivky se pomérné€ dobte shoduji. A tedy lze konstatovat, Ze hodnoty
modulu pruznosti v tahu a rezidudlniho napéti byly v ¢ldanku [21] uvedeny nepfesné.
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Obr. 28 Zavislost tlaku na pruhybu membrany. Zelena kiivka oznacena jako ,,Fit*
predstavuje prolozeni experimentdlnich dat metodou nejmensich ctverct

5.4.3 Rezidualni napéti

Z reSer$ni Cinnosti provedené na webovych strankdch raznych vyrobct studovanych
tenkych vrstev bylo zjiSténo, Ze teploty, kterych se pfi chemickém napafovini za nizkého
tlaku (LPCVD) dosahuje, se pohybuji v rozsahu 750 - 900 °C. Pfi ndsledném ochlazeni
vzorku a odleptani Casti substratu dochdzi ke vzniku rezidudlniho napéti v tenké vrstve
vlivem rozdilnych hodnot teplotni roztaznosti u masivniho kfemikového substratu a
zkoumané tenké vrstvy SiNy.

Rezidudlni napéti ve vrstvé byly v kap. 5.3 stanoveny pomoci analytického vztahu
pro pruhyb membrdany (10). Porovnanim vysledkli z vySe uvedenych simulaci a
experimentdlnich méteni je vidét, Ze tento analyticky vztah (10) pomé&mé dobte popisuje
chovani vrstvy pfi namdhani. Bylo by vSak zajimavé ukdzat i jinym zpusobem, jestli takto
stanovend rezidudlni napéti odpovidaji skuteCnosti. Poznamenejme, Ze jejich hodnota
vychdzi z extrapolace za pomoci metody nejmensich ¢tvercu a ziskané hodnoty reziduélnich
napéti jsou znacné€ vysoké, majici vyznamny vliv na vyhodnoceni experimentu. Proto byla
provedena simulace piipravy vzorku, tedy chemického napafovéani SiNy vrstvy na kiemikovy
substrat a ndsledného odleptani ¢4sti substratu. Cilem je ovéfeni hodnot rezidudlnich napéti
v tenké vrstvé stanovenych na zdkladé obou vySe vyhodnocenych experimenti. Bohuzel
nebylo mozné zjistit pfesné teploty, pfi kterych byly vzorky pro oba experimenty pfipraveny.
Jako odhad této teploty byla urena hodnota 820 °C, kterd bude dale vyuzita pfi simulaci
piipravy vzorku. Koeficienty teplotnich roztaznosti byly stanoveny dle [15]:
asi = 2,49.10°°C™" a aginy = 3,20.10° °C™".

Diky dvojité symetrii zkuSebniho vzorku je geometrie modelu vzorku vytvofena jako
jeho jedna Ctvrtina. Tvar obou modelti by mél odpovidat jednotlivym zkuSebnim vzorkadm.
U vzorku pfipraveného pro prvni experiment nebyly zndmy jeho celkové rozméry, a tak byly
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odhadnuty jako 9 x 9 mm®. Rozméry druhého zkoumaného vzorku jsou 20 x 20 mm?. Dal3{
potfebné rozméry pro hranu ctvercové membrany a tloustku studované vrstvy byly vzaty
ztab. 18 (parametry a a f), tloustka substratu se rovnd 0,38 mm pro vzorek z prvniho
experimentu a 0,5 mm pro vzorek z druhého experimentu.

K modelovéani bylo vyuZito prveku shell 181 pro st modelu predstavujici SiNy
vrstvu a prvku solid 186 pro €ast modelu tvofici substrat. Materidlové vlastnosti vrstvy byly
vzaty z tab. 18, resp. 20, pro odpovidajici model, pro kiemikovy substrat pak: Eg; = 129GPa a
usi = 0,28 [15]. Okrajové podminky byly nastaveny tak, aby odpovidaly co moZnd nejvice
skuteCnosti. V mistech osy symetrie bylo zabranéno posuvim ve sméru kolmém na boc¢ni
plochy, resp. hrany. Na spodni{ hran¢ bylo zabrdnéno posuviim ve sméru osy z, tedy ve sméru
normdly spodni plochy. Takto pfipraveny model byl ochlazen o 820°C.

Vysledkem ze simulace je napéti v rovin€é membrédny, tedy napéti vose x a y.
Vyslednd napéti uddvajici zjisStované rezidudlni napéti jsou zobrazeny na obrdzcich 29,
resp. 30, pro model prvniho vzorku, resp. druhého vzorku. V tabulce 21 jsou pak uvedeny
numericky vypocitané hodnoty spolu s analyticky stanovenymi hodnotami k porovnéni.

NODAL SOLUTION

STEP=1

SUB =1

TIME=1

sX (AVG)
RSYS=0

DMX =.012707
SMN =-2.23766
SMX =141.698

— I
-2.23766 29.748 61.7337 93.7194 125.705
13.7552 45.7409 77.7265 109.712 141.698

Obr. 29 Vysledné rezidualni napéti pro piipad 1. vzorku

49



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 rezidudlni napéti pro piipad 2. vzorku

Tab. 21. Hodnoty rezidudlniho napéti stanovené na zdkladé€ simulace a na zdklad€ prolozeni
experimentalniho méfeni

G0,Num [MPa] G0.Exp [MPa]

1. experiment 141 145
2. experiment 401 466

Porovnanim vysledkd simulaci s vysledky experimentu 1ze konstatovat velmi dobrou
shodu u prvniho vzorku vzhledem k faktu, Ze teplota napafovdni nebyla pfesn€ zndma.
U druhého piipadu se hodnoty rezidudlnich napéti 1i§i vice, nicméné i tento rozdil se da
vysvétlit nezndmou teplotou napafovani, kterd mohla byt redln€ vySSi nez ta, pouzitd pfi
vypoctu. Mensi vliv na presnost dat muze mit také fakt, Ze napéti stanovené analyticky bylo
zjiSténo z dat odmeétenych z grafu zavislosti tlaku na prahybu, tedy je zde i v tomto ohledu
moznd chyba v rozsahu do cca 5%.
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5.5 Diskuze

Z vyhodnoceni dvou rdznych experimentdlnich méfeni (kap. 5.3) byly znamy
viechny parametry potiebné pro numerickou simulaci bulge testu. Ugelem této simulace bylo
sestrojeni zavislosti tlaku na prihybu membrany tvofené SiNy vrstvou pro oba piipady
testovani. V kap. 5.4.1, zabyvajici se tvorbou modelti pro simulaci a jejim vyhodnocenim,
byly tyto zdvislosti porovnany s odpovidajicim namé&fenym zdznamem. V ptipad€ prvniho
experimentu se naméfend data velmi dobie shodovala s daty stanovenymi na zdkladé
simulace. Velmi mald odchylka mezi obéma kiivkami je patrné zptisobena numerickymi
chybami pii MKP vypoctech, ddle neni zndma piesnost experimentdlniho méfeni, coZ se také
muZe na zminéném rozdilu podilet.

Vysledky pro ptipad druhého experimentu ukazuji, Ze naméfend data jsou zhruba
dvakrat mens$i neZ numericky stanovend data. Vzhledem k vyborné shodé zdvislosti v prvnim
piipadé je rozdil mezi daty pravdépodobné zpusoben bud chybou pii méfeni jak béhem
zkousky, tak pfi pfipravé zkuSebniho vzorku, nebo nepresnym stanovenim modulu pruZnosti
v tahu SiNy vrstvy a rezidudlniho napéti z namétené zdvislosti. V kapitole 5.4.2 byl proto
naméfeny zdznam vyhodnocen, pficemz byly zjiStény jiné hodnoty modulu pruZnosti a
rezidudlniho napéti (E = 465 GPa a oo = 466 MPa). Nové materidlové parametry byly
nasledné vyuZzity pii op€tovné simulaci bulge testu, jejiz vysledky dobie odpovidaji
experimentdlnimu zdznamu. Zanedbatelny rozdil mezi obémi kiivkami lze vysvétlit stejné
jako u prvniho pfipadu.

Jednou z moZnosti, jak ovéfit vysoké hodnoty rezidudlniho napéti ve studované vrstveé
je simulace procesu piipravy zkuSebniho vzorku pomoci MKP. V kap. 5.4.3 byla provedena
simulace naparovani zkoumané SiNy vrstvy na kfemikovy substrat a odleptini ¢4sti substratu
tak, aby doSlo k vytvofeni Ctvercové membrany tvofené SiNy zhruba uprostfed vzorku.
Rezidudlni napéti ve vrstvé bylo takto zjiSt€no pro oba zkuSebni vzorky a srovndno
s analyticky stanovenou hodnotou. V obou piipadech se hodnoty dobfe shodovaly, obzvl4sté
vzhledem k faktu, Ze nebylo mozné zjistit pfesnou teplotu naparovéni, 1ze dosazeny souhlas
vysledkd povazovat za velmi dobry.

51



6 Zavér

Prvni ¢ast diplomové price navazuje na vysledky a zavéry bakalérské prace [1], kterd
se zabyvala problematikou vyhodnoceni zdznamu mikrokompresni zkousky tenké hlinikové
vrstvy. ZkuSebni t€leso, tzv. pilifek, které je vyrobeno pomoci fokusovaného iontového
svazku v tenké vrstvé, se sklddd ze tfi materidlovych vrstev: zkoumané tenké hlinikové
vrstvy, wolframové mezivrstvy a kiemikového substratu, na kterém jsou vrstvy napateny.
Namétend data jsou ovlivnéna ptfitomnosti téchto materidlovych fazi a dédle také geometrii
pilitku. Toto vSechno zna¢né komplikuje stanoveni mechanickych vlastnosti zkoumané tenké
VIStVYy.

Na zdkladé vysledkt bakalaiské prace bylo formulovano doporuceni pro zpiisob
experimentdlniho zatéZovéani. Pro ucely diplomové prace byly k dispozici tfi nové vzorky
podrobené mikrokompresni zkousce, které byly vyhodnoceny. Cilem této price tak bylo
oveéfeni metodiky vyhodnoceni experimentdlnich dat ze zkousky a zpfesnéni vysledki
uvedenych v predchdzejici bakalafské praci.

Byla provedena simulace zatiZeni pilitku tlakem a ziskané hodnoty porovnany
s experimentdlnimi daty. Byla studovdna problematika vlivii kuZelovitosti pilitku,
piitomnosti mezivrstvy a substratu na mechanické vlastnosti tenké hlinikové vrstvy a pomoci
numerickych vypoc¢ti byly experimentdlni vysledky, zavislost zatizeni na deformaci,
oproStény o vliv téchto faktord. Bylo ovéfeno, Zze naméfeny zdznam nejvice ovliviiuje
pfitomnost substrdtu. ZvySenim smeérnice linedrni zdvislosti napéti na deformaci pfi
odlehCovani o cca 30% lze dosdhnout presnéjsi hodnoty modulu pruznosti studované vrstvy.
Toto plati pro dané materidlové slozeni pilitku. Vliv kuZelovitosti (typicky je sklon stény
pilitku 86°) lze eliminovat zvySenim smeérnice linedrni zdvislosti napéti-deformace
z odlehCovéani vzorku o cca 5% hodnotu. Vysledky prace ukdzaly, Ze vliv mezivrstvy mezi
tenkou vrstvou a substritem je zanedbatelny, pfitomnost tuz$i mezivrstvy zvySuje modul
pruznosti v tahu o cca 1%.

Bylo ukazéano, Ze prabéh zatézovani a odlehCovani pilitku podle doporuceni vede
k ptesn€jSimu vyhodnoceni experimentalniho zdznamu. Bylo ovéfeno, Ze metodika odhadu
pfesn€jSiho modulu pruZnosti tenké hlinkové vrstvy, formulovanad v bakaldrské praci [1],
byla spravné navrzena.

Druhé céast predlozené prace se zabyvd numerickym modelovanim dal§i z moZnych
zpusobu zkouseni tenkych vrstev s pfiznacnym ndzvem bulge test. Studovanym materidlem
je vtomto piipadé vrstva SiNy, na jejiz jednu stranu je pomoci kapaliny nebo plynu
aplikovdn zndmy tlak tak, aby doSlo k vybouleni vrstvy. Vystupem z méteni je zdvislost
tlaku na vybouleni vrstvy, resp. prihybu membrany. Pfi namahani dochazi ve vrstveé ke stavu
dvojosé napjatosti, coZ komplikuje vyhodnoceni mechanickych vlastnosti, jako modul
pruznosti v tahu nebo rezidudlni napéti ve vrstve, z nameéreného zaznamu. Cilem této Casti
diplomové price bylo ukdzat, zda-li je mozné proces testovani spolehliv€é numericky
modelovat a ovéfit publikovand experimentdlni data. Byla provedena simulace bulge testu
pro dva ptfipady provedeného experimentu, pfiCemZz pozadovanym vysledkem bylo
porovnani numericky stanovené zavislosti tlaku na pridhybu membrany s experimentalné
zjisténou zdavislosti. V obou pfipadech bylo dosazeno velmi dobré shody mezi kfivkami
zavislosti.

Poznamenejme, Ze pfi studii této problematiky bylo zjiSténo, Ze v €lanku [21] jsou
uvedeny nepfesné hodnoty modulu pruznosti v tahu SiNy vrstvy a rezidudlniho napéti.
Na zdklad€ experimentdlniho zdznamu bylo zjiSténo, Ze spravné hodnoty pro studovanou
SiNy vrstvu jsou ndsledujici: E = 465 GPa a gy = 466 MPa.

Metodika stanoveni rezidudlniho napéti z naméfenych dat byla sice potvrzena,
nicmén¢ stile se jednd o analyticky odhad. Rezidudlni napéti ve studované vrstvé vznikaji
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b&hem piipravy zkuSebniho vzorku, kdy dochédzi k chemickému napatrovini SiNy vrstvy na
kfemikovy substrit a anizotropickému odleptani &4sti substratu. Ugelem simulace piipravy
vzorku bylo ukdzat, zda-1i hodnoty rezidudlniho napéti ve vrstvé zjiSténé analyticky, mohou
odpovidat skutecnosti. Bylo zjisténo, Ze je-li uvazovdna teplota naparovani 820 °C, dojde
béhem piipravy vzorku ke vzniku rezidudlniho napéti o velikosti 141 MPa pro piipad
prvniho experimentu, resp. 466 MPa pro ptipad druhého experimentu. Poznamenejme, Ze
teplota napafovani u jednotlivych vzorkl nebyla pfesné€ znama, takze pouzita hodnota 820 °C
byla odhadnuta na zdkladé reSerSe. Vzhledem k tomuto faktu l1ze konstatovat, Ze numericky
zjisténé hodnoty se dobfe shoduji s analyticky stanovenymi hodnotami rezidudlniho napéti
a Ze tenka vrstva SiNy je skute¢né vystavena vysokym hodnotdm rezidudlnich napéti.

K této Casti prace lze tedy formulovat dva zdvery. Za prvé, Ze je moZzné UspeSne
modelovat tento typ testovani, a za druhé, Ze metodika vyhodnoceni (navrZzend v [17]) vede
k dobrym vysledkiim. Takto byl polozen zaklad pro dalsi vyzkum v oblasti zkouSeni za
pomoci bulge testu, kdy bude moZné napi. podrobnéji zkoumat vliv geometrickych
nepfesnosti vzorku vzniklych pfi jeho piipravé na zkresleni naméfenych dat nebo pouZzivat
k testovani membrdny jiného tvaru neZz ctvercového. To vSak jiz nebylo tématem této
diplomové préce.

Vzhledem k tomu, Ze neexistuje jedind standardizovand metoda zkouSeni tenkych
vrstev, dochdzi tak k rozvoji hned nékolika technik. V pfedloZené prici byly studovany dvé
techniky testovani tenkych vrstev. V obou pfipadech jde o pomérné€ ndroCny zpusob
testovani, z nichZ kazdy mé svoje specifické komplikace a také odliSné moznosti uplatnéni.
Napfiiklad mikrokompresni zkouSeni pilitku se vyuzivd v podstaté pouze pro zjiStovani
tvrdosti materidlu nebo modulu pruznosti v tahu studovaného materidlu. Oblast vyuZziti bulge
testu je podstatné SirSi. Diky tomuto typu testovani je mozné urcit jak elastické, tak plastické
vlastnosti a navic také rezidualni napéti ve zkoumanych vrstvach, coz je dalsi dulezity faktor
pfi vyrobé a pouZziti mikroelektronickych a jinych zafizenich. Bulge test také umoZinuje
mechanickych vlastnosti kiehkych vrstev, které by hned v poCatecni fazi zatéZovani samy o
sob¢ praskly.

Nevyhodou bulge testu je na druhé stran€é dosti sloZité odvozeni vztahu pro
vyhodnoceni naméfenych dat, kde véc komplikuje stav dvojosé napjatosti v membriné a
velké priahyby membrany ve sméru jeji normdly vedouci k nelinearitim. V piipadé
kompresni zkousky, kdy jde idedln€ o jednoosou napjatost, je napi. vztah pro stanoveni
modulu pruznosti ddn Hookovym zdkonem pro prosty tah. Jak vSak bylo ukdzino v této
praci, naméfeny zaznam je vyrazné€ zkreslen, coz vyhodnoceni pozadovanych parametrti
znacné ztéZuje.

Jako posledni vyznamny rozdil mezi obé€ma studovanymi metodami lze uvést
ndroCnost vybaveni a cenu. Pro realizaci mikrokompresni zkousky i1 pro pfipravu pilitku je
zapotiebi nakladnych a velmi pfesnych piistroju (scanovaci elektronové mikroskopy
vybavené iontovym délem, nanoindentor), zatimco pfistroj pro bulge test si mize pracoviste,
které takové testovani provadi, zkonstruovat samo. Pro ptipravu zkuSebniho télesa také neni
tfeba tak ndkladnych zafizeni.

Zévérem lze konstatovat, Ze vSechny vytyCené cile diplomové prace byly splnény.
Vysledky zde prezentované mohou pfispét k rozvoji v oblasti zkouSeni tenkych vrstev.
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