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Abstrakt:

Elastické vlastnosti objemovych materidli a tenkych vrstev je moiné nedestruktivné
vySetifovat pomoci méreni rychlosti Sifeni akustickych vin. Tyto viny lze v materidlu
generovat prostrednictvim absorpce kratkého laserového pulzu, coz vede k excitaci
Sirokého frekvenéniho spektra povrchovych akustickych vin. Jejich energie je
lokalizovdna prevdiné na povrchu, amplituda vin klesa exponencialné s hloubkou.
Diky tomu jsou velmi citlivé na jakékoliv povrchové defekty, stejné tak i na povrchové
vrstvy. Kvili defektim a povrchovym vrstvdm dochazi k disperzi, tj. zavislosti fazové
rychlosti SAW na frekvenci. Z disperzni zavislosti jsou ndsledné dopoditany vlastnosti
substratu i tenké vrstvy.

V rdmci této diplomové prace byly zkoumany rdzné druhy objemovych materidld a
tenkych vrstev. Daraz byl kladen zejména na monokrystalicky kiemik. Namérené
hodnoty Youngova modulu pruZznosti jsou Uspésné srovnany s hodnotami
z nanoindentacni zkousky a jsou vrdmci intervalu hodnot z literatury, namérené

hodnoty tloustky tenkych vrstev vintervalu od jednotek po stovky nanometr( jsou

srovnany s optickou referenéni metodou.
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Abstract:

Elastic properties of bulk materials and thin films can be non-destructively characterized
via acoustic waves. Such waves can be generated in the material by absorption of a short
laser pulse, which leads to the excitation of a wide frequency spectrum of surface
acoustic waves. The energy of the surface acoustic waves is mostly localized on the
surface, wave amplitude decays exponentially with the distance from the surface which
makes them very sensitive to any layers or thin films on the top of the substrate. Such
films or layers cause dispersion which is the dependence of the phase velocity of the
surface acoustic waves on their frequency, from which the parameters of both substrate
and thin film can be calculated.

Various bulk materials and thin films have been examined. Emphasis was placed on
monocrystalline silicon. The measured values of Young’s modulus have been
successfully compared with values obtained from nanoindentation and from literature,
measured film thickness ranging from hundreds to units of nanometres is compared

with an optical method.
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1 Uvod

Tenké vrstvy v poslednich letech pronikaji do celé fady industridlnich odvétvi, s jejich
aplikacemi se setkdvame prakticky kazdy den. S timto rozmachem tenkych vrstev viak
pfichdzi potfeba charakterizace jejich mechanickych vlastnosti, které jsou dUlezité
pro jakoukoliv konkrétni aplikaci. Tenké vrstvy jsou totiz ¢asto vystavovany vnéjsim
napétim uz béhem své vyroby a nasledné po celou dobu Zivotnosti. Proto je vyvoj novych

metod pro testovani tenkych vrstev esencialni pro jejich vyzkum, vyvoj i produkci.

Jednou z perspektivnich metod pro méreni elastickych vlastnosti material( je metoda
zaloZend na analyze povrchovych akustickych vin. Této metodé se vénuje ndsledujici
diplomova prace, jejiz cilem je charakterizace rlznych tenkych vrstev a objemovych
material(. Konkrétné zjistit, jak tenké vrstvy je moiné spolehlivé méfit, vyuzit tuto
metodu pro zkoumani anizotropnich latek, zmérit rychlost Sifeni povrchovych vin

na kfemiku a nalézt idedlni substrat pro co nejspolehlivéjsi méreni tenkych vrstev.

Prace ma nasledujici ¢lenéni: kapitoly 2 — 4 obsahuiji teoreticky popis povrchovych vin,
princip metody a zakladni popis elastickych vlastnosti kfemiku, jakoZto idealniho
modelového systému kubického krystalu s diamantovou strukturou a znacnym
aplika¢nim vyuzitim. Zakladni principy pouZité metody jsou prezentovany primo
na experimentdlnich datech. Kapitola 5 obsahuje konkrétni informace o pouzitém
vybaveni. Kapitoly 6 a 7 obsahuji experimentalni vysledky a diskuzi. Kapitola 6 se vénuje
charakterizaci izotropnich i anizotropnich substrat(i a objemovych material(. Kapitola 7

se zabyva charakterizaci Youngova modulu pruznosti a tloustky tenkych vrstev.



2 Povrchové akustické viny v pevnych latkach

Akustické viny v pevnych latkach jsou disledkem vzdjemné interakce mezi jejich atomy
a molekulami. Pravé touto vzajemnou interakci, vedouci k mechanickému pohybu
atom{ nebo molekul, se tyto viny principidlné odlisuji od elektromagnetickych vin, které
zahrnuji oscilace elektrického a magnetického pole. DalSim vyraznym rozdilem je
existence podélného i pricného mechanického vinéni, zatimco elektromagnetické viny

jsou svou povahou pri¢né [1].

V homogenni izotropni elastické pevné latce se mlzou Sifit tfi typy objemovych
akustickych vin — podélnd objemova akusticka vina neboli tlakova vina s vektorem
polarizace paralelnim ke sméru Sifeni viny a dvé smykové (pticné) viny s vektorem
polarizace kolmym ke sméru Sifeni viny. Prvni mda vektor polarizace kolmy k povrchu
prostiedi a oznacuje se jako smykova vertikalni objemova akustickd vina, druha je
polarizovdna paralelné s povrchem prostredi a oznacuje se jako smykova horizontdlni
objemova akustickd vina [2]. Smykové viny jsou obcas oznacovany jako sekundarni viny
nebo S-viny, v pfipadé zemétreseni jsou totiz pomoci seismografu detekovany jako
druhé (po tlakové viné), protozZe jejich rychlost Sifeni je nizsi nez rychlost Sifeni tlakové

viny, ktera je oznacovana jako P-vina [3].

Kapaliny a plyny také umoziuji Siteni mechanickych vin, ale mozné jsou pouze podélné
polarizace (v pfipadé kapalin s vysokou viskozitou je mozné i Sifeni smykovych vin [4]).
Takovym vinénim v plynech (ve vzduchu) je samoziejmé zvukové vinéni, které se typicky
déli na infrazvuk, zvuk a ultrazvuk podle toho, jestli je jeho frekvence pod, uvnitf nebo
nad intervalem slysSitelnych frekvenci. Jako akustické se obecné oznacuje vesSkeré

mechanické vinéni v pevnych latkach, plynech a kapalinach.

Povrchové akustické viny (SAW — Surface Acoustic Waves) byly objeveny Lordem
Rayleighem a jsou proto nékdy oznacovany jako Rayleighovy viny [5]. Pro vSechny
povrchové viny je typické, Ze misto Sifeni v celém objemu je energie viny lokalizovdna
na povrchu materidlu a Sifi se tak v podstaté ve 2D prostoru. Hloubka, do které
povrchové viny pronikaji, se da ve vétsiné pripadd aproximovat jejich vinovou délkou,

pficemz amplituda viny klesd se vzdalenosti od povrchu exponencidlné [6].



Tato skutecCnost je zasadni pro charakterizaci tenkych vrstev, jelikoZ vétSina energie SAW

se Sifi v tenké povrchové vrstvé, namisto aby pronikala hloubéji do substratu.

Zakladni vlastnosti SAW Ize nazorné demonstrovat pomoci vin na vodni hladiné. Pohyb
Castic si lze predstavit jako pohyb listu na zvinéné vodni hladiné. List se pohybuje nejen
dopredu a dozadu, ale i nahoru a dol{ vici své plvodni pozici. Polomér orbity, po které
se list pohybuje odpovida amplitudé vodnich vin. Pokud by list neplaval na povrchu, ale
pod hladinou, zmenSoval by se tento polomér exponencialné s rostouci hloubkou.
Elipticky pohyb ¢astic zndzornuje obr. 1. Zatimco chovani vodnich vin je dano zejména
pusobenim gravitacnich sil, chovani SAW na povrchu pevné latky je dano elastickymi
silami uvnitf latky. Vnitfni napéti zavisi na pomérné deformaci materidlu v{ci

jeho plvodnimu stavu. [7]
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Obr. 1: Elipticky pohyb Cdstic pri Sifreni SAW v zdvislosti na vzddlenosti od povrchu.

Na rozdil od objemovych vin, pro které jsou podélné a pticné mody na sobé nezavislé,
jsou pro povrchové viny tyto mdédy vzdjemné provazané (coupled). Kvali asymetrii
elastickych sil na povrchu jsou SAW Sifici se izotropnim prostifedim elipticky polarizované
v sagitdlni roviné (rovina rovnobézna se smérem Sifeni viny a kolma na povrch) [2].
SAW se od objemovych vin |isi i svou rychlosti Siteni. ProtozZe jsou ¢astice na povrchu
méné omezené nez uvnitf objemu materidlu, je rychlost SAW (Rayleighova rychlost)

o zhruba 5 aZ 13 % nizsi nez rychlost smykovych vin (nejpomalejsich objemovych vin) [7].

Povrchové viny existuji ve velmi Sirokém (vice nez 10 radud) frekvencnim intervalu.

Na vzdaleném konci spektra infrazvuku to jsou seismické povrchové viny s vinovou



délkou v fadu kilometr. Ty byly od objevu SAW aZ do poloviny 20. stoleti jediné
zkoumané povrchové viny. Na opacném konci spektra jsou ultrazvukové SAW, jejichz

vyzkum odstartoval vyvoj interdigitalnich ménict (IDT — InterDigital Transducer). [7]

IDT jsou zatizeni prevadéjici elektricky signal pomoci piezoelektrického jevu na SAW
(input transducer) a nasledné prevadéjici SAW zpét na elektricky signal (output
transducer). Tyto procesy maji celou fadu vyuZiti, zejména v senzorech [8], filtrech,
zpozdovacich linkdch (umoznuji uloZit 2 az 3 us signalu v délce 1 cm) a pro jakékoliv dalsi
zpracovani signdlu. Pfehled rldznych aplikaci je podrobné popsan v [9, 10]. SAW jsou
pro tyto aplikace vhodné, protoZe maji pfi stejnych frekvencich zhruba 10° krat kratsi
vinovou délku neZ elektromagnetické viny. Pokud by se pro stejné aplikace vyuZzivaly
elektromagnetické viny, musely by soucastky byt mnohem vétsi, a to by branilo

miniaturizaci. [9].

Kromé vyse zminénych technologickych aplikaci nachazi SAW své vyuziti také pfianalyze
elastickych vlastnosti tenkych vrstev a objemovych materialQ. V roce 1968 byla vyvinuta
metoda excitace Sirokého frekvencniho spektra SAW v ultrazvukové oblasti pomoci
kratkych laserovych pulzi absorbovanych materidlem [11]. Diky tomu je mozné
generovat SAW v Sirokém frekveninim spektru, coZ je zasadni pro charakterizaci
tenkych vrstev. Obecné plati, Ze excitaci SAW pfi nizSich energiich laserového pulzu
(pod 500 W) [12] zplsobuje primdrné termoelasticky jev, pro vy3si energie pulzu

zpUsobuje generaci SAW ablace povrchu [13].
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3 Metoda laserem indukovanych povrchovych

akustickych vin (LAW)

V nasledujici kapitole je popsan princip charakterizace pevnych latek metodou laserem
indukovanych povrchovych akustickych vin (LAW). Jednd se o kombinovanou
akusto-optickou nedestruktivni metodu pro méreni rychlosti Sifeni SAW v materialu,
charakterizaci elastickych vlastnosti objemovych materidld a tenkych vrstev a k uréeni
tloustky tenkych vrstev. Doposud bylo navrieno a experimentalné ovéreno nékolik
modifikaci této techniky, které se liSi zejména zplUsobem detekce SAW. VyuzZiva se
zejména optickd detekce [12, 14, 15] a kontaktni detekce zaloZzend na piezoelektrickém

jevu [16, 17].

3.1 Metoda LAW zalozZena na detekci pomoci piezoelektrického
jevu

Metoda LAW uvaZovana vramci této diplomové prace pro detekci SAW vyuZiva

piezoelektrickou félii, kterou na povrch zkoumaného materidlu tlaci vodivy klin. Vodivy

klin odvadi elektricky signal dal do osciloskopu.

Pro excitaci SAW metoda vyuZiva termoelasticky jev. Kratké (typicky pod 10 ns) laserové
pulzy prochazi valcovou ¢ockou a dopadaji na povrch materialu. Jejich absorpce vede
k lokalnimu ohfevu a teplotnimu roztazeni materidlu. Tim dojde ke vzniku Sirokého
frekvencniho spektra SAW. Jejich frekvence se pohybuje v fadu jednotek az stovek MHz.

VIny se Sifi z linie dopadu laserového svazku prevaziné v povrchové vrstvé materidlu.

Hloubka penetrace SAW do materidlu hpen se da aproximovat jejich vinovou délkou
(hpen = A) [7]. To znamena, Ze penetraéni hloubka zavisi na frekvenci (f = v / A, kde v je
tim je vina , povrchovéjsi“. Napfiklad vinéni s frekvenci f = 100 MHz a rychlosti Sifeni
viny v = 5000 m-s? (bé&Zné hodnoty napfiklad pro kiemik) ma penetraéni hloubku
hpen = 50 pm. Nicméné vétsina energie SAW je koncentrovana na povrchu, coz vede
k vysoké citlivosti SAW na tenké vrstvy stloustkou i vadu desitek nm, prestoze

penetracni hloubka je o nékolik rada vyssi [16], viz obr. 2.
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Nizka frekvence, vysoka vinova délka Vysoka frekvence, nizkd vinova délka

amplituda» amplituda,

tenka vrstva tenka vrstva

hloubka
hloubka

substrat (@) substrat 1)
Obr. 2: Utlum amplitudy povrchovych vin v zdvislosti na hloubce pro a) nizkou frekvenci

a b) vysokou frekvenci vin.

Fazova rychlost v SAW v dokonale homogennich objemovych izotropnich materidlech
bez jakékoliv povrchové vrstvy je nezdvisld na frekvenci. D4 se aproximovat pomoci
vztahu navrhnutého Bergmannem [18], jenZ dava presné hodnoty pro materidly

s Poissonovym cislem v v rozsahu 0 <v<0,5:

0,87 +1,12v

1
1+v Ve 1)

v
kde vt je fazova rychlost smykové (pticné) viny:

S LN )
ve = 20(1+v)’

kde E je Younglv modul pruznosti a p je hustota. To znamen3, Ze je fazova rychlost primo
spjatd s Youngovym modulem pruZznosti E, Poissonovym <¢islem v a hustotou
materialu p. Pokud je fazova rychlost namérena, da se z ni jakakoliv veli¢ina vystupujici
ve vztahu (2) dopocitat, v pfipadé znalosti ostatnich velicin (ty jsou dale oznacované jako
vstupni parametry). Tento vztah vSak neplati pro anizotropni materidly. Pro izotropni
materidly totiz staci k popsani vztahu mezi napétim a deformaci pouze dva nezavislé
parametry (typicky E a v), zatimco pro anizotropni materidly je obecné potreba 21
nezavislych parametrd (podrobnéji viz kapitola 4.2).
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Situace je odliSna pro material pokryty tenkou vrstvou. Pokud ma vrstva jiné elastické
vlastnosti neZ substrat, musi fazova rychlost SAW nutné zaviset na jejich frekvenci. Tento
jev se oznacuje jako disperze. Redlné k alespon mirné disperzi dochazi vidy, vznika
naptiklad v dasledku jinych vlastnosti povrchu oproti objemu nebo kviali chybam

v materidlu [19].

Pro nazorné vysvétleni predpokladejme substrat s nekonecnou tloustkou pokryty
atomarné tenkou vrstvou. V pripadé Sifeni SAW s frekvenci limitné jdouci k nule, pajde
vinova délka (a tim paddem i penetracéni hloubka) limitné k nekonec¢nu a vliv tenké vrstvy
bude zcela zanedbatelny a SAW se budou S$ifit rychlosti dopocitanou podle vztahu (1)
pro substrat. Naopak v pripadé siteni SAW s frekvenci jdouci limitné k nekonecnu, pljde
penetracni hloubka limitné k nule a vina se bude Sifit pouze v tenké povrchové vrstvé
rychlosti dopocitanou podle vztahu (1) pro vrstvu. Substrat tak nebude mit na Sifeni viny
vliv. Stejna situace by mohla nastat pro vrstvu s pfilis velkou tloustkou (stovky nebo
tisice um), protoze by SAW skrz vrstvu nepronikly. Problémem ale muze byt i prilis tenky

substrat, kterym vina projde a odrazi se zpatky.

V redlném pripadé pronikaji viny v celém méfritelném frekvenénim rozsahu do substratu,
ale hodnoty fazové rychlosti jsou s rostouci frekvenci stdle vice ovlivnény tenkou
vrstvou. Hodnoty se tak budou vzdalovat od hodnot pro samostatny substrat a
pfibliZovat hodnotam pro samostatnou tenkou vrstvu. Naptiklad pro substrat s nizsi
rychlosti podle vztahu (1) pokryty tenkou vrstvou s vyssi rychlosti podle vztahu (1), bude

rychlost s rostouci frekvenci nardstat.

Pfesnd zavislost mezi frekvenci f a fazovou rychlosti v povrchovych vin zalezi
na elastickych vlastnostech substratu a tenké vrstvy a na tloustce tenké vrstvy.
To znameng3, Ze v pfipadé znalosti disperzni zavislosti a nékterych vstupnich parametru
je mozné jeden parametr pro substrat a jeden parametr pro tenkou vrstvu dopoditat.
Parametr tenké vrstvy se urci z celého pribéhu disperze. Parametr substratu se urci

pouze z hodnoty rychlosti pro f = 0 (k tomu je potieba fit disperzni zavislosti).

13



laser osciloskop laser osciloskop
 SAW'Y pyDF folie L _SAW PVDF félie
substrat substrat
T < X2 >

Obr. 3: Schematické zndzornéni méfici aparatury a vzddlenosti x1 a x..

Experimentdlné se disperzni zavislost urcuje z namérenych signall ui(t). Typické ukazky
signalQ u1(t) a uz(t) namérenych pro substrat s tenkou vrstvou a bez vrstvy zobrazuji
obr. 4 a 5. Pro vypocet disperzni zavislosti je nutné signal detekovat alespon pro dvé
razné vzdalenosti x1 a x> mezi bodem excitace a detekce [20], ty zobrazuje obr. 3. Tim

ziskame signal ua(t) a uz(t). Nasledné je provedena Fourierova transformace signala:

o

Ura(f) = | a0 - explizmf) - de e
— 00
Fourierovou transformaci ziskdme komplexni funkce U1,2(f), které obsahuji informace o
amplitudé i o fazi. Zpozdéni signalu v casové doméné se projevi komplexnim fazovym
posunem. Délka komplexnich vektorl Ui(f) reprezentuje amplitudové spektrum

odpovidajici frekvencim obsazenym ve vinéni [20] a je dana vztahem:

UL2(F)| = J [ReUy 2(F)]? + [ImUy ()] (4)

Uhel v komplexni roviné reprezentuje fazové spektrum (faze viny v zavislosti na

frekvenci):

ImU, 5(f)

m + n, ,2m. (5)

®, , = arctan I

Dosazenim fazovych posunuti @, ,(f) do jednoduchého vztahu:

(x2 — xq1) 27f
D, (f) — @1(f)°
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(6)

v(f) =



ziskdme zdvislost fazové rychlosti vna frekvenci neboli disperzni zavislost [20].
Pro vypocet disperznich zdavislosti tedy nezaleZi na celkové vzdalenosti mezi pocatkem
Sireni vin a senzorem (klin tlacici na piezoelektrickou félii), ale pouze na rozdilu této
hodnoty pro rdznd méfeni. Tato veli¢ina bude dale oznacovana jako meéfici

vzdalenost x (x = x, — x4).

Namérend disperzni zavislost je ndsledné srovndna s teoretickym modelem. Pro urceni
parametr( substratu a tenké vrstvy je pouzita metoda nejmensich ¢tvercl, tzn. je
hleddno minimum funkce:

Z[v(fk) - U(E, E"vlvl' b, ,Ul; d'fk)]z — min (7)

k

kde prvni ¢len pfedstavuje namérenou disperzni zavislost a druhy ¢len teoreticky model.
Parametry E, v a p popisuji vlastnosti substratu, E, v, p’ a d (tlouska) jsou parametry

tenké vrstvy [16].

3.1.1 Priklady namérenych signalli a vypocitané disperzni zavislosti

08 - Zaznamy signalu u,(t) z osciloskopu

0,6 - ”
0,4 -
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o
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Obr. 4: Signdl us(t) pro Si(100) ve sméru <110> se 157 nm vrstvou SiOx (Cerné) a bez vrstvy
(Cervené). Mérici vzddlenost x1 = 7,16 mm. Zobrazeny pribéh signdlu byl zprimérovdn

pro 100 laserovych pulzd.
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08 - Zaznamy signalu u,(t) z osciloskopu
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Obr. 5: Signdl uy(t) pro Si(100) ve sméru <110> se 157 nm vrstvou SiOx (Cerné) a bez vrstvy
(Cervené). Mérici vzddlenost x; = 27,16 mm. Zobrazeny prubéh signdlu byl zprimérovdn

pro 100 laserovych pulza.

Z obr. 4 je patrné, Ze akusticky impulz pro substrat s tenkou vrstvou je Sirsi kv(li disperzi
zpUsobené vrstvou. Zacatek obou pulzli na senzor dorazil za podobny ¢as. To je dano
fazovou rychlosti SAW na Si substratu, ktera je v tomto pripadé vyssi nez fazova rychlost

SAW na tenké vrstvé SiO,.

Pro signaly u»(t) zobrazené na obr. 5 je disperze patrné;jsi diky vétsi vzdalenosti, jez vina
urazila. Zatimco akusticky impulz pro substrat bez vrstvy ma diky nizké disperzi stale
velmi podobny tvar (jeho Sitka v ¢ase vzrostla z ~ 28 ns na ~ 33 ns), impulz pro substrat
s tenkou vrstvou svoji Sitku v ¢ase zdvojnasobil diky vyrazné disperzi zplsobené tenkou
vrstvou. V pfipadé idealizovaného homogenniho substratu by byl akusticky impulz
tvofeny superpozici vin s rdznou frekvenci a drzel by si stale stejnou Sitku v Case,
nezdavislou na urazené vzdalenosti. Jeho Sitka by byla dana zejména dobou délky pulzu

laseru a Sitkou linie laserového svazku dopadajiciho na kifemik.

Amplituda signal( ua(t) je nizsSi nez amplituda signall wui(t), k dtlumu amplitudy
v monokrystalech dochazi v dlisledku premény energie na teplo. Amplituda impulz( pro

substrat s tenkou vrstvou je nizsi nez pro substrat bez vrstvy.
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Disperzni krivky Si(100) bez vrstvy
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Obr. 6: Disperzni krivky pro Si(100) ve sméru <110> se 157 nm vrstvou SiOx (Cerné) a bez

vrstvy (Cervené).

Z namérenych signdll ui(t) a uz(t) byly pomoci vztahl (3) az (6) vypocitany disperzni
zavislosti, které jsou zobrazeny na obr. 6. Disperzni kfivka pro Si(100) bez vrstvy je témér
konstantni, fazova rychlost s rostouci frekvenci velmi mirné klesd, to je dano disperzi
zpUsobenou nehomogenitou a nativni vrstvou oxid{. Disperzni kfivka pro Si(100)

s vrstvou ma vyrazny sklon. V pfipadé substratu s tenéi vrstvou by byl sklon nizsi.

Carkované &ary predstavuji teoreticky model disperze, dale budou oznacovany jako tzv.
fit. Pokud by byly vlastnosti substratl stejné, protnuly by se pro f = 0 (tzn. na y-ose
hodnot). Na obr. 6 je vS8ak mezi hodnotami rychlosti pro f = 0 patrny rozdil. To znamena
odlisné vlastnosti substratu, v pripadé anizotropnich substratd to maze byt zplsobeno i

odliSnym krystalografickym smérem.

3.2 Srovnani s ostatnimi metodami charakterizace
mechanickych vlastnosti povrcht

Existuje mnoho metod pro charakterizaci mechanickych vlastnosti objemovych
material(,, ale pouze nékteré znich lze vyuZit pro charakterizaci tenkych vrstev
(povrcha). Prikladem takovych metod muzZe byt nanoindentace (ta méfri deformaci

vzorku pfi znamém zatiZeni), dale vyuziti akustickych vin (to je pfipad metody LAW),
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kmitani vzorku nebo Brillouinova rozptylu [21]. Je dlleZité zminit, Ze informace, které
tyto metody poskytuji nemusi byt identické, naopak casto jsou komplementarni. Pro
spravné srovnani hodnot namérenych pomoci rdznych metod je tedy duilezité pochopit

jejich principidlni rozdily.

Z nanoindentace se v poslednich letech stala standardni metoda pro charakterizaci
mechanickych vlastnosti tenkych vrstev. Jedna se o kontaktni metodu zaloZenou na
interakci indentoru (vnikajiciho télesa) a zkoumaného vzorku. Sklada se ze dvou fazi —
zatéZovani a odleh¢ovani. Béhem zatéZzovani dochazi ke vnikani indentoru s presné
definovanym tvarem do povrchu tenké vrstvy vlivem rostouci zatéze P. Zpocatku je
deformace elastickd, srostouci zatézi vSak dojde k elasticko-plastické deformaci
povrchu. Po dosazeni maximalni hodnoty zatéze Pmax je vétSinou po kratkou dobu
udrzovana konstantni zatéz, u nékterych materiall totiz mlze po ukonéeni zatéZovaciho
cyklu dochazet k plastické deformaci, kterd je funkci ¢asu (tzv. creepu). Nasledné zacind
odleh¢ovaci faze, béhem které je postupné sniZovana hodnota zatiZzeni az na nulovou
hodnotu. Po ukonceni indentace zlistane ve vzorku rezidudlni vtisk, jedna se tedy o

destruktivni metodu. Prlibéh nanoindentacni zkousky zobrazuje obr. 7.

Béhem celé nanoindentacni zkousky je kontinudlné snimana indentacni hloubka h a
zatizeni P, tim je ziskana indentacni kfivka (prabéh indentacni hloubky v zavislosti na
zatizeni). Jeji analyzou ziskdme YoungUlv modul pruznosti E a tvrdost H. Pro vyhodnoceni
indentacnich krivek se typicky vyuziva metoda Olivera a Pharra [22, 23]. Typicky prabéh

indentaéni kfivky zobrazuje obr. 8. Podrobnéji je nanoindentace popsana v [24].

a creep
9| zatéZovani odlehcovani
b=
(T
N

Cas,

Obr. 7: Priibéh nanoindentacni zkousky.
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Obr. 8: Indentacni kfivka.

Zasadnim problémem kontaktnich indenta¢nich metod je ovlivnéni vyslednych hodnot
tvrdosti tenké vrstvy substratem, pokud indentor pronikne do pfilis velké hloubky.
Napétové pole pod indentorem muze byt ovlivnéno nejen vrstvou, ale i substratem, coz
vede ke kompozitni odezvé, kterd je kontinudlné snimdna a reprezentovana indentacni
kfivkou. Misto deformacni odezvy pochazejici Cisté od vrstvy tak mame kompozitni
odezvu systému vrstva-substrat. Hodnoty tvrdosti jsou ovlivnény, pokud dojde
k ovlivnéni napétového pole pod indentorem. Obecné pouZivané pravidlo tika, Ze
indentor by nemél proniknout do vice nez 10 % tenké vrstvy. Hodnoty Youngova modulu
pruznosti budou ovlivnény substratem vzdy, protoze tenka vrstva a substrat se chovaji

jako dvé pruziny zapojené v sérii [24], coZ zobrazuje obr. 9.

Zatizeni, P

Tenka vrstva

Obr. 9: Zndzornéni substrdtu a tenké vrstvy jako systému dvou pruZin

zapojenych v sérii.
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Ovlivnéni hodnot substratem bude tim vyraznéjsi, ¢im hloubéji do tenké vrstvy indentor
pronikne. To znamena, Ze v praxi je Zadouci pouZivat co nejmensi sily a dosahovat tak co
nejmensich penetra¢nich hloubek. Casto se proto v praxi i pro méfeni Youngova modulu

pruznosti zohledriuje desetinné pravidlo, tak jako v pfipadé tvrdosti.

Toto pravidlo je experimentdlné moiné dodriet pfi méfeni vrstev s tloustkou
ve stovkach nm, ale jeho dodrzZeni je problematické pro vrstvy s tloustkou okolo 100 nm
a niz. Napriklad pro vrstvu s tloustkou 50 nm by to vyZzadovalo vniknuti hrotu pouze
do prvnich 5 nm vrstvy. Problémem jsou zejména mékké materidly, protoZe indentor i
pfi velmi malych hodnotdach zatiZeni (v fadu desitek az stovek uN) pronikne do velké
hloubky. Z tohoto divodu jsou metody zaloZzené na méreni akustického vinéni vhodnéjsi

pro charakterizaci velmi tenkych vrstev.

3.2.1 Metoda LAW vs. nanoindentace

V ptipadé metody LAW neni pronikani povrchovych vin do substratu problém. Naopak
ho metoda predpoklada. Problém pfi méreni velmi tenkych vrstev nastava pouze pokud
disperze vinéni zplsobenda Sumem nebo nehomogenitou vzorku (napf. poSkozenim
povrchovych vrstev vzorku, mezivrstvou, riiznym sloZzenim nebo rdznou tloustkou vrstvy
v rlznych mistech vzorku) zac¢ne byt srovnatelna s disperzi zplsobenou pfitomnosti

tenkeé vrstvy.

Principy metody LAW a nanoindentace jsou znacné odlisné. To muze vést k odliSnym,
ale spravnym vysledkiim. Nanoindentace je lokalni metoda a dava informaci o povrchu
typicky v fadu jednotek um?, oproti tomu metoda LAW je v podstaté integralni a udava
zpramérované vlastnosti pro povrch o plose desitek a7 stovek mm?2. Diky tomu LAW
zohledniuje napf. porozitu materidlu, zatimco nanoindentace je vhodnéjsi pro méreni
lokalnich extrémd, které by v pfipadé metody LAW byly zprimérovany a neprojevily by
se. Nanoindentace také umoznuje charakterizovat tvrdost material(i, coz s pomoci
metody LAW neni mozné. Ta na druhou stranu umoznuje vypocitat hustotu nebo

tloustku vrstvy a jednoduché méreni anizotropnich materiald.

20



Hlavni nevyhodou metody LAW je nutnost presné znat vstupni parametry substratu a
vrstvy a neni tedy vhodnd pro méreni neznamych material(i. Problematické jsou
materidly s vysokym Gtlumem akustickych vin a materidly transparentni pro vinovou
délku pouZitého laseru. Pro nanoindentaci jsou problémem velmi tvrdé nebo naopak

velmi mékké materialy.

Hlavnimi vyhodami jsou rychlost méfeni, nedestruktivnost metody, vysoka opakovanost
a presnost (v pripadé presnych hodnot vstupnich parametrl) a moznost mérit velmi
tenké vrstvy bez ovlivnéni vyslednych hodnot Youngova modulu tenké vrstvy pouzitym

substratem.

3.3 Srovnani s ostatnimi metodami charakterizace tloustky
tenkych vrstev

Tloustka tenkych vrstev je jejich zakladnim parametrem determinujicim jejich vlastnosti
a aplikaéni pouziti. Méfi se bud pfimo béhem jejich depozice nebo az pro pfipravené
vrstvy. Pro méreni tloustky jiz vyhotovenych tenkych vrstev se typicky vyuZivaji optické
metody, elektronova mikroskopie, metody analyzy s vyuzitim iontovych svazk( (anglicky
IBA — ion beam analysis), nebo kontaktni profilometrie. Pfikladem optickych metod
muzZe byt elipsometrie, kterd méri zménu polarizace svétla zplsobenou prlichodem
nebo odrazem od vzorku nebo opticka profilometrie. VyuzZiti elektronové mikroskopie
vétsinou vyzaduje pri¢ny fez vzorkem, vyuziva se jak transmisni elektronova mikroskopie
(TEM) tak i skenovaci (rastrovaci) elektronova mikroskopie (SEM), ¢asto s autoemisni
tryskou (FESEM — Field Emission Scanning Electron Microscopy). Pfikladem metod IBA
pouzivanych pro uréeni tloustky tenkych vrstev je Rutherfordliv zpétny rozptyl (RBS —
Rutherford Backscattering Spectroscopy) nebo metoda PIXE (Particle-induced X-ray

emission).

Metoda LAW neni primarné urcend pro méreni tloustky vrstev, nicméné Ize ji k tomu
vyuzit. V experimentalni ¢asti jsou hodnoty tloustky vrstev na kfemiku namérené
pomoci metody LAW srovnany s optickou metodou zaloZenou na méreni spektralni
reflektivity. Pfi méreni se spektralni reflektivita vzorku srovnava sreferenénim

vylesténym kfemikovym vzorkem.
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4 Zakladni popis anizotropie monokrystalického
kremiku

Monokrystalicky kifemik je idedlni modelovy systém kubického krystalu s diamantovou

strukturou. Diky svym vlastnostem je dnes kiemik pouzivan témér ve vSech modernich

elektronickych zafizenich [25], ddle naptiklad jako fotovoltaicky material pro solarni

clanky nebo v mikro-elektro-mechanickych systémech (MEMS - Micro-Electro-

Mechanical Systems) [26].

Metoda LAW se Casto vyuziva v polovodicovém primyslu pro kontrolu kvality kfemiku.
Pfikladem muze byt sledovani poskozeni pod povrchem kfemiku, které vznika pfi
brouseni. Pfi vyrobé kfemikového waferu dochazi nejprve k rychlému brouseni, béhem
néhoZ dochazi ke vzniku poskozeni pod povrchem, tzv. zaprascich. Silné poSkozena
vrstva ma hloubku v desitkdch nm, slabé poskozeni je pozorovatelné do hloubky ve
stovkach nm. Nasledné pomalé brouseni a leSténi ma za cil odstranit tyto poskozené
vrstvy, ale neni vidy zcela Uspésné. Kfemikové substraty s takovym poskozenim se pak
z hlediska Sifeni povrchovych akustickych vin chovaji v podstaté jako substrat
s povrchovou vrstvou, tzn. dochdazi u nich k disperzi (rychlost Sifeni vin je zavisla na

frekvenci). Z namérené disperze pak lze urcit hloubka poskozené vrstvy [19].

Kromé svého znacného vyuZziti v pramyslu je kfemik také diky své Cistoté, presné
definovanym vlastnostem a relativné nizké cené ¢asto pouzivanym substratem pfi vyvoji
a vyzkumu tenkych vrstev. Z tohoto dlivodu je vétsina tenkych vrstev diskutovanych
v experimentalni ¢asti této prace pravé na kfemiku. Je vSak treba zminit i jista specifika
pouziti kiemiku z hlediska metody LAW, zejména jeho anizotropii (ta je experimentalné
mérena v kapitole 6) a pritomnost tenké vrstvy nativnich oxid(. Pro pochopeni vysledku
a dat prezentovanych v experimentdlni ¢asti této prace je tedy nutné znat zdkladni

informace o anizotropii kfemiku.
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4.1 Krystalicka struktura kiemiku

Monokrystalicky kifemik je usporfddan do diamantové kubické plosné centrované (FCC)
mftizky. Tato struktura je tvofena osmi opakujicimi se atomy Si. Da se na ni pohliZet jako

na dvé FCC mfizky posunuté o % télesové uhlopficky, zobrazena je na obr. 10.

LXK
LYY

(100)

O

Obr. 10: Diamantovd kubickd struktura Si. Kovalentni vazby jsou zndzornény tenkou
¢ernou &arou. Cerveny ctverec vymezuje krystalografickou rovinu (100) a modry

trojuhelnik rovinu (111).

Kfremikové wafery se nejcastéji vyrabéji orientované podle krystalografickych rovin
(100), (111) a (110). Orientace krystalografickych smér( na kiemikovych waferech je
znacena pomoci hlavnich (primarnich) zafezl na boku waferu, viz obr. 11. Rovina (100)

vev

je zobrazena na obr. 12, pfiéemz Cervené znaceny C¢tverec odpovida sténé krychle

na obr. 10.
<110> <112 <100>
Si(100) Si(111) Si(110)

Obr. 11: Kfemikové wafery a krystalografické sméry.
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Si(100)

<110>
Obr. 12: Diamantovd krystalografickd rovina (100).

Pro Si(100) wafery odpovida hlavni zafez na boku rodiné smérd <110>, ty sviraji Uhel 45°
se sméry <100>. Sméry [110] a [100] vSak neleZi na roviné (100) ani na rovnobéznych
rovinach. Smér [100] je na rovinu (100) kolmy a smér [110] vici ni svira Ghel 45°. Smér
oznadeny zafezem je rovnobéiny se sméry [011], [011], [011] nebo [011], nicméné tyto
sméry jsou z hlediska atomdrni struktury shodné se smérem [110] a jsou tak tedy v praxi
oznacovany jako <110>. Stejné tomu je v pfipadé sméru [100]. Jako rodina
ekvivalentnich smér <100> jsou oznacovany nejen vektory rovnobéziné se smérem
[100], ale i sméry [010], [010], [001] a [001]. Z obr. 12 je patrné, Ze se na roviné Si(100)

sméry se stejnym usporadanim atomu (a tedy i stejnymi vlastnostmi) opakuji po 90°.

Praktickym projevem anizotropie je mimo jiného také fakt, Ze povrchové akustické viny

SiFici se ve smérech <110> dosahuji pro Si(100) nejvyssi rychlosti (okolo 5080 m-s?),

evvs
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Obr. 13: Diamantovad krystalografickd rovina (111). Atomy s rozdilnou velikosti leZi

v rozdilnych rovnobéznych rovindch.

Na obr. 13 je zobrazena rovina Si(111), priéemZz modry trojuhelnik odpovida tomu
na obr. 10. Pro Si(111) wafery odpovida hlavni zafez na boku smériim <112>, ve kterych
povrchové akustické viny dosahuji nejvyssi rychlosti Sifeni (okolo 4740 m-s?) [12]. Ty

sviraji Uhel 30° se sméry <110>. Ekvivalentni sméry se opakuji po 60°.

Rovina Si(110) je zobrazena na obr. 14, kde Zluty obdélnik odpovida Zlutému obdélniku
z obr. 15. Pro Si(110) wafery odpovida hlavni zafez na boku smérdm <100>, ve kterych
povrchové akustické viny dosahuji rychlosti okolo 4800 m-s™. Ekvivalentni sméry se

na roviné (110) neopakuji (resp. opakuji se po 180°).
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Obr. 14: Diamantovad krystalografickd rovina (110). Atomy s rozdilnou velikosti leZi

v rozdilnych rovnobézZnych rovindch.

Obr. 15: Diamantovd kubickd struktura Si. Zluty ¢tverec vymezuje rovinu (110).
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4.2 Vypocet Youngova modulu pruznosti kfemiku z elastickych
konstant

Pruznost (elasticita) popisuje schopnost materidalu odolavat vnéjsi sile a vratit se
do puvodniho tvaru. Younglv modul pruznosti v tahu E se pro homogenni izotropni
material da vyjadfit jako E = %, kde o je napéti [Pa] a € je pomérna deformace. Obecné
je vsak tfeba uvazovat nasledujici tvar Hookova zakona, ktery udava vztah mezi napétim

a deformaci jako:
Ojj = Cijklgkl alternativné &ij = Sijklo-klr (8)

kde Cjjx; je tenzor Ctvrtého fadu elastickych koeficientd (konstant) tuhosti a S je tenzor
elastickych konstant poddajnosti (compliance). Obecné ma tenzor c¢tvrtého fadu
3% = 81 nezavislych slozek (komponentl). Tenzory napéti a deformace jsou vsak
symetrické [27], tzn. 0;; = 0j; a € = €. Diky tomu maji tenzory Cjjx; @ Siji; pro
anizotropni pevné latky pouze 21 nezavislych sloZek a daji se vyjadfit ve formé 6 x 6
symetrickych matici. Jakykoliv par indext ij (nebo ekvivalentné ji) se tak da zapsat
pomoci jednoho indexu, ¢asto vyuzivana Voigtova notace pfifazuje: 11 - 1, 22 - 2,
33>3,23>4,31->5a12 - 6[28, 29]. Napfiklad z C;1,, se tak stava Cy, a z g3 se

stava Os.

Pro materialy s diamantovou kubickou krystalovou strukturou jako je kfemik je situace
diky kubické symetrii zna¢né zjednodusSend a matice tuhosti a poddajnosti lze vyjadrit
pouze pomoci tfi nezavislych slozek C;4, C;5 a C44. Hooklv zakon pak mlze byt zapsan

v maticovém tvaru jako:

01 [C11 Ciz Cyp 1 rein
0 Ciz Cip Coa &
O3 _ Ciz Ciz Cq &3 9)
Oy C &l
44

Os Cus &g
o] &,

6 | Caa €6

Matice elastickych konstant poddajnosti je inverzni k matici tuhosti. Matice se v tomto
pfipadé uz pfilis nelisi od matic pro izotropni material, které jsou tvoreny dvéma

nezavislymi slozkami. Pro ilustraci je uvedena matice tuhosti pro izotropni material:
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_0'1_ _Ll + 2L2 Ll L1 1 ‘81‘
0-3 Ll Ll L1 + 2L2 <<-':'3

= 1
04 L, & (10)
Og LZ &
0-6_ | Lz_ _86_

kde L; a L, jsou tzv. Lamého koeficienty!, definovény jako:
v 1
Ly L, (11)

“drvna-mt “2a+n’

Hodnoty elastickych konstant tuhosti pro kfemik pfi pokojové teploté jsou
C11=165,6 GPa, C;,= 63,9 GPa a C,4= 79,5 GPa [28, 30]. Rovnice (9) umoZnuje vypocet
Youngova modulu, nicméné pro vypocet v libovolném sméru je nutné provést pfisluSnou
rotaci tenzoru [31]. V praxi ale neni nutné rotaci vidy provadét. Younglv modul
pruznosti a Poissonovo cislo se daji pro fadu sméru urcit pomoci jednoduchych vztahu.

Napfriklad:
2

ClZ

———— =130 GPa, (12)
Cll + ClZ

Ec100> = €11 — 2

E _ (CH + C11Cip — 2CH)Cay
<Ho> 2C44Cyy + Cy + €11 Cpp — 2CF,

= 170 GPa, (13)

C44(C11 + 2C13)
E =3 = 189 GPa. 14
<111> Cip + 2C1y + Cas a (14)

'Pro Lamého koeficienty se standardné vyuziva znaceni A a i, nicméné A je jiz v rdmci této prace vyuzivdna
pro vinovou délku. Z tohoto diivodu bylo pro Lamého koeficienty zvoleno znaceni L1 a L.
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5 Popis pristroje a parametry méreni

Experimentdlni data byla naméfena pomoci pfistroje Laser acoustic thin film analyzer
(Fraunhoferav institut v Drazdanech, SRN), ten je schematicky znazornén na obr. 16.
Pfistroj vyuzivd dusikovy pulzni laser svinovou délkou 337 nm a délkou pulzu
pod 0,5 ns. Energie pulzu je 400 pJ, laserovy svazek ale prochazi Sedym filtrem, takze
energie pulzu dopadajiciho na vzorek je nizsi. Svazek vychdzejici z laseru je odrazen
zrcadlem a ndsledné prochazi vélcovou ¢ockou, ktera ho zaostfuje do Usecky s délkou
~4 mm dopadajici na povrch vzorku, coz vede kexcitaci SAW. Frekvence
vygenerovanych SAW (povrchovych akustickych vin) se pohybuje od jednotek MHz
az do cca 250 MHz. SAW se Sifi povrchovou vrstvou zkoumaného materialu a nasledné
jsou detekovany pomoci piezoelektrické PVDF fdlie, kterd preméni mechanické vibrace
na elektricky signal. Polyvinyl difluorid (PVDF) ma na rozdil od ostatnich popularnich
piezoelektrickych materidld negativni hodnotu piezoelektrického koeficientu
(piezoelektrického modulu), to v praxi znamena, Ze dojde ke kompresi misto expanze,
kdyZ je vystaven stejnému elektrickému poli a naopak [32]. PVDF félii k povrchu
zkoumaného materialu tiskne vodivy klin, ktery dal odvadi elektricky signdl. Ten prochazi
zesilovatem a je zobrazen pomoci osciloskopu s vzorkovaci frekvenci 2 GSa/s a Sifkou
pasma 500 MHz. V pribéhu méreni je nutné ménit vzdalenost x; (vzdalenost mezi linii
excitace SAW a pozici vodivého klinu, viz obr. 16). To je provadéno pohybem ploSiny
se vzorkem a vodivym klinem, kterou hybe DC motorek az do maximalni vzdalenosti
20 mm, pfiemz pfesnost Ax = + 1,5 um. VSechna méfeni byla provadéna pfi pokojové
teploté.

laser osciloskop

\
\

Sedy filtr
¢ocka ‘
N AW, > PVDF félie
substrat
> Xi .

Obr. 16: Schematické zndzornéni pouZité mérici aparatury.
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5.1 Specifika méreni

Metoda LAW je obecné povaZovana za nedestruktivni, ale v materialu mlze dochazet
k laserové ablaci a ¢asto je v ném zanechana ryha v linii dopadu laseru, ktera je
pozorovatelna i okem. ProtoZe je nutné méreni provést pro nékolik vzdalenosti x;, je ryh
ve vzorku vétsSi pocet. Destruktivnost metody Ize snizit pomoci Sedého filtru, ten ale
zaroven snizi amplitudu SAW. Volba Sedého filtru je tim padem zdsadni pro substraty
s vysokym uUtlumem akustického vinéni (obvykle kovové polykrystaly s hrubozrnnou
strukturou) nebo naopak materidly nachylné k poskozeni laserem. Obr. 17 zobrazuje
snimek ryhy po méreni kfemiku s filtrem s propustnosti 50 %, ktery byl pouzivan pro
veskeré méreni v ramci této prace. Snimek byl porizen pomoci laserového konfokalniho
mikroskopu. Na snimku je patrny vyssi pocet ¢astic na povrchu kfemiku v oblasti okolo

ryhy. To mUze byt zplsobeno laserovou ablaci.

., -

50 um

Obr. 17: Snimek z laserového konfokdiniho mikroskopu zobrazujici ryhu na povrchu
Si(100) vytvorenou absorpci laserového zareni béhem méreni. Jednd se o vyrez (celkovad

délka ryhy = 4 mm).
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Pfesnost samotného méreni je ovlivnéna systematickymi a nahodnymi chybami.
Typickym zdrojem nahodnych chyb je Sum. Zakladni metodou pro snizeni vlivu Sumu je
pro kazdou méfici pozici zpridmérovat vyssi pocet laserovych pulzi. To mize znacné
vylepsit signdl a zvysit jeho odstup od Sumu a tim padem i SNR (pomér signalu ku Sumu),
nicméné za cenu vyrazné delsi doby méreni. Standardné je nastaveno 16 pulz(, nicméné
to stale vede k vyraznému zkresleni Sumem. Pro veSkera méreni v rdmci této prace proto
bylo pouZito minimalné 100 pulz(, jejichZz primér predstavuje signal na osciloskopu (viz

obr.4a5).

Pokud bude zanedban vliv Sumu, tak mlzZe byt relativni nejistota mérené rychlosti

Av odhadnuta pomoci jednoduchého vztahu:

Av _4x At (15)

kde x je méFici vzdalenost (x = x2 — x1) a t je Cas, ktery vinéni potiebuje na urazeni dané
vzdalenosti. Vzhledem ktomu, Ze Ax je konstantni (ddna presnosti motorku
pohybujiciho ploSinou se vzorkem), dochazi pfi zvySovani méfici vzdalenosti x ke snizeni
relativni nejistoty méreni. Toto ovSem nemusi v praxi vZdy platit, protoZze pusobi Sum.

v

Vétsi méfici vzdalenost znamena vétsi tlum viny a tim padem i nizsi pomér signal/Sum.
Pro urcité materidly tedy zvySeni métici vzdalenosti vede ke zvyseni relativni nejistoty
méreni. V ramci této prace byl nejéastéji jako substrat pro tenké vrstvy pouZivan
monokrystalicky kfemik. V kfemiku dochazi k nizkému utlumu viny, takze byla vidy
nastavend nejvyssi mozna méfici vzdalenost (x = 20 mm). Vliv rizné méfici vzdalenosti
na disperzni kfivky zobrazuje obr. 18, z néhoz je patrné, Ze s klesajici méfici vzdalenosti

x dochazi k vétSimu ,,zvinéni“ disperzni krivky.

Vysokou opakovatelnost méficiho pfistroje pro vzdalenost x = 20 mm demonstruje
obr. 19, ktery zobrazuje disperzni kfivky z péti riznych méreni. Rozdil mezi nejvyssi a
nejnizsi namérfenou hodnotou rychlosti pro f = 30 MHz je 0,9 m-s?, relativni rozdil

je 0,02 % (Av/v = 0,0002).
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Obr. 18: Graf zobrazujici disperzni kfivky pro 34 nm vrstvu SiOx na Si(100) namérené ve

sméru <110> s pouZitim rtizné mérici vzddlenosti x.

5071

5070

5069

5068

5067

5066

Rychlost [m-s]

5065

5064

5063

N

Disperzni kfivky SiO, vrstvy na Si(100)

30

45 60 75 90 105 120 135 150 165 180
Frekvence [MHz]

Obr. 19: Graf zobrazujici disperzni kfivky pro 34 nm vrstvu SiOx na Si(100) namérenou ve

smeru <110>.
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6 Charakterizace objemovych materiall

V nasledujici kapitole je popsana charakterizace substratl a objemovych materidld
pomoci metody LAW, vysledky jsou srovnany s tabulkovymi hodnotami. Charakterizace
substratd je dlleZita i z hlediska optimalizace méreni tenkych vrstev pomoci metody
LAW — ve vhodném substratu by mélo dochazet k nizkému utlumu akustickych vin
s rostouci vzdalenosti a amplituda vzniklého signdlu by méla byt vysokd. To se projevi

mérenim plynulejSich disperznich kfivek a presnéjsi charakterizaci tenkych vrstev.

6.1 lzotropni materialy

Méreni vlastnosti izotropnich materiall pomoci metody LAW, pripadné jejich pouZziti
jako substratd pro tenké vrstvy, je jednodussi nez v pripadé anizotropnich materialu.
Vstupni parametry pro vypocet teoretické disperzni kfivky jsou pouze Youngiv modul
pruznosti E, Poissonovo Cislo v a hustota p. K disperzi teoreticky bez pfitomnosti tenké
vrstvy nedochazi (takZe disperzni zavislost je konstantni funkce) a vlastnosti materidlu

tak Ize snadno dopocditat z namérené rychlosti Sifeni akustickych vin podle vztahu (1).

Castym problémem je ale nizkd amplituda signdlu, pfipadné vysoky Gtlum viny pfi $ifeni
v materialu. To vede k nizkému pomeéru signal/Sum na osciloskopu a nékteré materidly
neni mozné méfit. Pro vysokou hodnotu signalu je velmi dlleZity stav povrchu
zkoumaného materidlu, ktery lze vylepsit napfiklad vybrousenim. Stejné tak hraje roli

velikost zrn.

Izotropni materidly vyhodnocené pomoci metody LAW byly podloZni sklo, ocel, hlinik, a

titanova slitina Ti-6Al-4V.

Ocelové vzorky vykazovaly typicky vysoky atlum akustickych vin a amplituda signdlu pro
pocatecni vzddlenost (x; = 7,16 mm) se vétSinou pohybovala pod 100 mV, cozZ lze
pfisuzovat hrubozrnné strukture zkoumanych ocelovych vzorkd. Obecné plati, Ze se
akustické viny rozptyluji na hranicich zrn, protoZe odliSna orientace zrn vede k odlisné
rychlosti Siteni vin. V materialu dochazi také k absorpci vin, ktera konvertuje akustickou
energii na teplo. Utlum vin kvdli rozptylu na hranicich zrn je viak v polykrystalickych

kovech dominantni [33].
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Kvuli utlumu signalu nebylo moZné pouZit nejvyssi méfici vzdalenost (x = 20 mm) a pro
vzddlenost (x = 5 mm). Hodnota Youngova modulu E = (190 + 1) GPa vypocitana
z namérenych disperznich kfivek pro ocelovy vzorek s nejvyssi amplitudou signalu je

v rdmci intervalu tabulkovych hodnot 180 — 220 GPa.

Amplituda signalu z hliniku byla okolo 200 mV. Utlum signalu byl nizsi nei v piipadé
oceli. Namérenda hodnota Youngova modulu E = (70,5 + 0,8) GPa je uprostred intervalu

hodnot 67 — 73 GPa béznych pro hlinik.

Titanovou slitinu Ti-6Al-4V uZ bylo moiné meéfit pro nejvyssi méfici vzdalenost
(x = 20 mm) a maximalni amplituda signdlu se pohybovala okolo 350 mV. Z disperznich
krivek byl dopocitan Younglv modul pruznosti £ = (117,6 + 0,3) GPa. To koresponduje
s tabulkovou hodnotou 114 GPa [34].

Sklenény substrat neni moiné samostatné zméfit, protoze je pfilis transparentni pro
vinovou délku 337 nm (vinova délka pouzitého laseru). Skla typicky kolem této vinové
délky zacinaji absorbovat zafeni. Transmitanci skla B270, které se pouZiva pro podlozni

skla [35], zobrazuje obr. 20.
100,
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Obr. 20: Graf zobrazujici transmitanci skla B270 s tloustkou 1,15 mm v zdvislosti na

vinové délce. Prevzato z [35].
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Intenzita absorbovaného zareni je pfiliS nizkd a ztrati se vSumu i pfi vysokém
primérovani signalu. Resenim by teoreticky bylo pouZit laser s vy3$i intenzitou nebo
nizsi vinovou délkou. ElegantnéjSim reSenim vsak je pouziti tenké vrstvy absorbuijici
laserové zareni. Pomoci metody LAW je tedy moZiné méfit i transparentni materidly,
nebo dokonce i transparentni vrstvy na transparentnim substratu, v pfipadé naneseni
druhé, absorbujici, tenké vrstvy. Nevyhodou tohoto feseni je vsak sloZitéjsi disperzni
zavislost a nutnost znat parametry pouzité tenké vrstvy (tloustka, hustota, Younglv

modul pruznosti a Poissonovo ¢islo).

Tuto situaci Ize demonstrovat na sklenéném substratu, na ktery byla nanesena 85 nm
vrstva hliniku. Utlum akustickych vin ve skle byl niz&i nei v ptipadé oceli, a proto bylo
mozné pouZit nejvyssi moznou mérici vzdalenost (x = 20 mm). Namérenou disperzni

zavislost zobrazuje obr. 21.

3325 - Disperzni kfivka Al vrstvy na skle

3320 -
3315 A
3310 A

3305 A -

3300
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Obr. 21: Graf zobrazujici disperzni kfivku pro 85 nm hlinikovou vrstvu na skle a vypocitany

fit disperzni kfivky.

Mirnd disperze zpuUsobenad hlinikovou vrstvou je zgrafu patrnd, nicméné pro
charakterizaci substratu nehraje roli. Zajima nds pouze bod, kde se fit disperzni kfivky
protne s osou hodnot pro nulovou frekvenci. Pro tuto konkrétni kfivku to je pti rychlosti

3305,47 m-st. Z té se da pomoci vztahu (1) pfimo dopocitat Youngtv modul pruznosti
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skla E = 75,49 GPa, tato hodnota je uprostfed intervalu pro skla [36]. Pro vypocet byla

pouZita hustota p = 2,4 g-cma Poissonovo ¢islo v = 0,19.

V kapitole 3 byl uvazovan substrat s nekonecnou tloustkou. V praxi se ale tloustka
substratu bude pohybovat v jednotkach mm. Pfiblizna hloubka, do které povrchové viny
proniknou, se da aproximovat vinovou délkou A. Pro akustické vinéni s frekvenci 5 MHz
a s rychlosti 3300 m-s! (které bylo podle disperzni kfivky z obr. 21 pfitomné) pak vychazi
A = 0,7 mm. Pouzité podlozni sklicko ma tloustku 1,1 mm, vinéni tedy skrz substrat
neprojde. V pfipadé pouZiti velmi tenkych substrat(i by to ale mohl byt problém (existuji

napfiklad sklenéné wafery s tloustkou v desetinach mm).

Sklo se z otestovanych izotropnich materidld jevi jako nejvhodnéjsi substrat, navic je
ekonomicky dostupné. Hlavni nevyhodou je ale jeho transmitance pro ndmi pouzitou
vinovou délku laseru (A = 337 nm). To znemozZnuje méfeni transparentnich vrstev bez
naneseni vrstvy absorbujici laserové zareni. Naneseni takové vrstvy znici zkoumany
vzorek a metoda LAW se tak stane destruktivni. Navic je vypocet fitu pro dvé vrstvy
slozZitéjsi a méreni bude méné presné.

6.2 Anizotropni materialy

vevys

umozniuje vypocet pouze pro krystaly s kubickou symetrii. Vstupni parametry pro
vypocet disperze jsou elastické konstanty Ci1, C12, Cas a hustota. Z téchto elastickych
konstant Ize ndsledné dopocitat Younglv modul pruznosti a Poissonovo Cislo pro

jakoukoliv orientaci krystalu.

Vramci této prace byly pouzity nasledujici anizotropni materialy: Si, SiC a GaAs.
Naméreny signdl pro vSechny tti materidly byl daleko vyssi (typicky kolem 500-800 mV)
nez signdl naméreny pro izotropni materialy. Nedochazi totiz k atlumu signalu kvli

rozptylu na hranicich zrn jako v pripadé polykrystalickych kovovych materidld.

Nizky utlum signalu a vysoka Cistota a homogenita polovodi¢ovych waferd z nich déla
idedIni substraty pro tenké vrstvy charakterizované pomoci metody LAW. Z hlediska
ceny a dostupnosti je nejvhodné;jsi monokrystalicky Si. BEhem samotného méreni jsou

kladeny vysoké pozadavky na presnost jeho orientace. Proto je nutné provést nékolik
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méreni s mirnou rotaci (nap¥. po jednom stupni) Si waferu a urcit spradvnou orientaci
z naméfenych hodnot rychlosti porovnanim s tabulkovymi hodnotami (pfipadné
hodnotami ziskanymi pfi kalibracnich experimentech). Napftiklad na Si(100) dosahuji

povrchové akustické viny nejvyssi rychlosti ve smérech <110>.

Pro Si(100) byly ve smérech <110> a <100> naméreny disperzni zavislosti. Z nich
nasledné byly vypocitany elastické konstanty Ci1, C12 a Caa. Jejich srovnani s tabulkovymi

hodnotami [28, 30] je zobrazeno v tab. 1.

Tab. 1: Srovndni hodnot namérenych elastickych konstant s tabulkovymi hodnotami.

Elasticka konstanta Namérend hodnota Tabulkova hodnota
[GPa] [GPa]
Cu 165,4 0,2 165,6 — 165,7
Cn 63,5+0,2 63,9
Caa 79,6 0,1 79,5-79,6

Je patrné, ze namérené hodnoty se témér nelisi od tabulkovych hodnot. Metoda LAW je
tedy vhodnad pro urceni elastickych konstant kubicky symetrickych monokrystal(. Z nich
byl nasledné pro ilustraci dopocitan Youngliv modul pruznosti a Poissonovo cislo pro

jakykoliv smér na krystalografické roviné (100), to zobrazuji obr. 22 a 23.

Youngliv modul pruznosti kiemiku na roviné (100)
180 -

[EEN

~N

o
|

160 -

150 -

140 -+

130 -+

Younglv modul pruznosti [GPa]

120 T T T T T T T T T T T 1
0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180

Rotace vuci sméru <110> [°]

Obr. 22: Graf zobrazujici Youngiv modul pruZnosti kfemiku na krystalografické roviné

(100) v zavislosti na sméru.
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Obr. 23: Graf zobrazujici Poissonovo Cislo kfemiku na krystalografické roviné (100)

v zavislosti na sméru.

Obr. 22 ukazuje, Ze nejvyssi hodnoty Youngova modulu Si(100) jsou sméry <110>, ty se
Hodnota Youngova modulu E = 130,2 GPa vypocitand pro sméry <100> podle vztahu (12)

je ve skvélé shodé s hodnotou 130 GPa uvedenou v [29].

6.2.1 Rychlost Sifreni SAW na Si(100)

Rychlost Sifeni SAW je dulezitd zejména pro technologické aplikace zminéné v druhé
kapitole a rdzné dalsi mikro-elektro-mechanické systémy (MEMS). Jednim z Casto
vyuzivanych materidld je kiemik. Proto byla pro Si(100) namérena rychlost Sifeni SAW
v zavislosti na sméru. Méreni bylo provadéno po 5° od zarezu na boku waferu (viz

obr. 11) az po 180°. Disperzni kfivky namérené pro 0 — 45 a 90° zobrazuje obr. 24.

Disperzni krivky pUsobi konstantné jak by se dalo ocekavat pro dokonale homogenni
substrat bez tenké vrstvy, po priblizeni je ale patrna mirna disperze zpUsobena nativni
vrstvou oxidu a nehomogenitou substratu. Tomu se ale bude vénovat nasledujici
kapitola. Disperzni kfivka pro 0° se prakticky pfekryva s disperzni kfivkou pro 90°, to
odpovida symetrii krystalu (viz obr. 12). Rychlosti akustickych vin vypocditané z

disperznich kfivek zobrazuje obr. 25, vypocet uvazoval nativni vrstvu oxidd. Rychlost vin

38



postupné klesda s rostouci rotaci od sméru <110> aZz po minimum pfi 45° rotace, coz

odpovidd sméru <100>, nasledné roste aZ po 90° coZ opét odpovidd sméru <110>.

5100 - Disperzni krivky pro rliznou orientaci Si(100)
e () stup
5080 -
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5040 -~
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4960 -
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4940 -
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Obr. 24: Graf zobrazujici disperzni kfivky namérené na Si(100) pro riznou rotaci vuci

sméru <110>.

Rychlost povrchovych akustickych vin na Si(100)
5100
5080 1 o
5060 -
5040 -
5020 -

5000 -

4980 - e o

Rychlost [m-s]

4960 -
4940 -~

4920 - ® . o---®

4900 T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
Rotace viéi sméru <110> [°]

Obr. 25: Graf zobrazujici rychlost povrchovych akustickych vin namérenou na Si(100) pro

réznou rotaci vuci sméru <110>.

39



Disperzni ktivku pro 15, 75, 105 a 165° (tzn. £ 15° vic¢i smérim <110>) nebylo mozné
nameéfit. V téchto regionech pfitom dochazi k vyrazné skokové zméné rychlosti. Z obr.
[25 by se dala o¢ekdvat rychlost $ifeni okolo ~5020 m-st. MéFeni nebylo moZné provést
ze dvou davodl. Amplituda signdlu znacné poklesla a tim padem se snizil pomér
signal/Sum. Dale se na osciloskopu zobrazil druhy akusticky impulz. To by naznacovalo
Siteni dvou vin s rdznou rychlosti nebo vinu odraZzenou na hranici substratu. Vzhledem
ktomu, Ze pouZity kiemikovy wafer mél dostatecnou tloustku a méreni probihalo
uprostied waferu s dostate¢nou vzddlenosti od kraje, je pravdépodobnéjsi prvni
moznost. Zaznamy z osciloskopu pro rotaci rovnou 0 a 15° zobrazuje obr. 26. Zobrazené
prabéhy signall jsou zprimérované hodnoty pro 100 laserovych pulzd a byly snimany

pro nejmensi moznou vzdalenost (x1 = 7,16 mm).
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Obr. 26: Graf zobrazujici zaznam signdlu z osciloskopu pro rotaci 0 a 15° vici sméru

<110> na Si(100).

Zatimco signdl pro rotaci 0° dosahuje hodnot 0,7 V, signdl pro rotaci 15° je pod
rozeznat signdl od Sumu. Pro vypocet disperzni zavislosti je ale nutné signal naméfit i pro
vétsi mérici vzdalenost. To vede k dalSimu Utlumu signdlu a méreni neni mozné (hodnota
signalu bude pod urovni Sumu). Dalsim problémem je kratka vzdalenost v ¢ase mezi

impulzy, neni tedy mozné presné fict kde prvni kon¢i a kde druhy zacina.
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evvs

nelisi, zatimco vyssi impulz pro 15° je v ¢ase opozdén, vina dorazila pozdéji a musi mit

tedy nizsi rychlost.

Timto zpUsobem by bylo mozné pfiblizné stanovit rychlost vinéni, které nevykazuje
vyraznou disperzi. Ktomu by vsak bylo kromé signall z osciloskopu nutné znat
vzddalenost mezi bodem méreni (poloha hrotu klinu na PVDF félii) a bodem vzniku viny
(bod dopadu laserového zafeni), ta je viak nezndma. Re$enim tohoto problému bylo
z namérenych disperznich kfivek a zdznamu z osciloskopu pro Si(100) a smér <110>
odecist hodnotu rychlosti (pro f = 0) a ¢as (pro prvni minimum signdlu). Z téch byla

stanovena pfiblizna hodnota této vzdalenosti x1 = 7,16 mm.

Nasledné byla prechodova oblast 10 — 20° rotace vici <110> pfemérena s krokem po
jednom stupni. Zdznamy z osciloskopu zobrazuje obr. 27. Je patrné, Ze amplituda
prvniho impulzu postupné klesa, zatimco amplituda druhého impulzu postupné roste,

nez druhy impulz nahradi prvni. Maximalni amplituda obou impulzl se pfilis nelisi.

Disperzni kfivky nebylo mozné naméfit pro rotaci 11 — 18° ani pfi prGmérovani signall
na osciloskopu z 256 laserovych pulzli pro potlaceni Sumu. Nepomohla ani zména méfici

vzdalenosti.
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Obr. 27: Graf zobrazujici zdznam signdlu z osciloskopu pro riizné hodnoty rotace vuci

sméru <110> na Si(100).



Existence dvou rdznych impulzi a Sifeni dvou odliSnych povrchovych akustickych vin
s rliznou rychlosti je podloZené teorii. Pro kifemikovou krystalografickou rovinu (100)
existuje celd rada moznych akustickych vin Sificich se s rlznou rychlosti a vrizné
hloubce v zavislosti na sméru. Dvéma pfiklady téchto vinéni jsou nejpomalejsi pficné
objemové vinéni, v anglické literatufe oznacovano jako STW (slowest transverse bulk
wave), a obecna povrchova vina, v anglické literatufe oznac¢ovana jako GSW (generalized
surface waves) [37] nebo SW (surface wave) [38]. Jejich rychlosti odpovidaji namérenym

rychlostem.

Obé kiivky mGZeme pomyslné rozdélit na ¢asti A a B. Cast A popisuje vinéni pred
prfechodovou oblasti okolo 15° v(ici sméru <110> a ¢ast B po ni. V ¢asti A se STW
oznacuje jako pseudo povrchové vinéni PSW (pseudo surface wave) [37, 38].
V prechodové oblasti okolo 15° se totiz méni hloubka penetrace vin, obecnd povrchova
vina ma v oblasti A vysokou hloubku penetrace (narlst z hloubky odpovidajici vinové
délce pro oblast B na hloubku vétsi nez 10 vinovych délek pro oblast A) [12]. Tim padem
je intenzita obecné povrchové viny na povrchu nizka a v zdznamu z osciloskopu se ztraci
v Sumu. Naopak se v oblasti A na povrchu objevuje PSW a tim paddem je mozné ho snimat

pomoci metody LAW.

Prib&h obou druh( vinéni v zavislosti na sméru je vykreslen v obr. 28. Cerné body
predstavuji hodnoty rychlosti vypocitané z disperznich kfivek pro oblasti, kde bylo
mozné disperzni kfivky naméfit. Zluté body predstavuji hodnoty vypocitané pomoci
zadznamu z osciloskopu a ndmi pfiblizné stanovené vzdalenosti xi. Cas detekce odeéteny
ze zaznamO z osciloskopu vidy odpovidal prvnimu minimu signalu. Nebyla tedy

uvazovana disperze.
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Obr. 28: Graf zobrazujici srovndni experimentdlnich dat vypocitanych z namérenych
disperznich krivek (Cerné body), ze zaznami z osciloskopu (Zluté body) a pribéh STW a

GSW v zavislosti na rotaci vici sméru <110> na Si(100).

Obr. 28 dokazuje, Ze pfifazeni dvou impulzl na osciloskopu dvéma riiznym vinénim bylo
spravné. Oba druhy vin se podafilo oddélit a soucasné detekovat, coz doposud nebylo v
literatufe provedeno at uZ s vyuzitim kontaktni nebo optické detekce vin. Hodnoty
rychlosti vypocitané z namérenych disperznich kfivek se znamenité shoduji
s teoretickymi hodnotami rychlosti pro STW a GSW. Zatimco disperzni krivka pro 10° v{ci
sméru <110> odpovidd PSW, nasledujici namérend krivka (pro 18°) odpovidd GSW. To
vysvétluje dfivéji pozorovanou skokovou zménu rychlosti. V oblasti mezi 10 a 18° se ani
jeden druh vinéni nechova dostatecné povrchové, proto plivodné nebylo mozné pomoci

naseho pfristroje naméfit disperzni kfivku.

Hodnoty rychlosti vypocitané pomoci odecteni ¢asu z prvniho minima na osciloskopu se
mirné |isi od hodnot vypocitanych z disperznich krivek. V oblasti 10 — 18° dal sleduji
pribéh STW a GSW, nicméné mezi 11 — 13° zacinaji pro GSW lehce vybocovat. To je dano

velmi nizkou Urovni signalu, kterd komplikuje odecteni hodnot pro prvni minimum, to je
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na obr. 27 pro GSW (druhy impulz v ¢ase) zifetelné viditelné od 16°. Tato metoda
vypoctu navic uvazuje nekonecné uzky impulz v ¢ase, tzn. nulovou disperzi. Takto uréené
hodnoty jsou tedy pouze pfiblizné. Nicméné umoznuji sledovat priibéh vinéni v jinak

neméritelné oblasti.

Méreni bylo takto provedeno pro nékolik waferl od rGznych vyrobcl. Mezi rliznymi
wafery byl patrny offset v hodnotdch rychlosti, ale viechny nasledovaly stejny trend.

Hodnoty amplitudy na osciloskopu se v zavislosti na waferu také mirné lisily.
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Obr. 29: Graf zobrazujici prubéh amplitud signdli z osciloskopu pro PSW a GSW

v zavislosti na rotaci vuci sméru <110> na Si(100).

Prabéh amplitud signdlu pro oba druhy vinéni zobrazuje obr. 29. Zobrazené nulové
hodnoty znamenaji, Ze vinéni nebylo mozné rozeznat od Sumu a tim padem ani naméfit.
VInéni se na povrchu pravdépodobné dal Sifi, ale jeho amplituda je pod Urovni Sumu.
Amplituda pro PSW dosahuje vyssich hodnot pouze voblasti -10 az 10° vdci
sméru <110>, pro zbytek smér( Sifeni je amplituda nizka a vina se Sifi zejména v objemu
materidlu. Pfechodova oblast, ve které amplituda GSW prevysi amplitudu PSW, byla

plvodné uvazovana okolo 15°, podle obr. 29 vsak nastdva dfiv, okolo 13°.
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6.2.2 Rychlost Sifeni SAW na Si(110) a Si(111)

Nasledné byla podobné jako pro Si(100) namérena rychlost Sifeni SAW v zavislosti na
sméru i pro Si(110) a Si(111), pro ty se na rozdil od Si(100) Sifi stale stejné akustické
vinéni a neexistuje tedy zddnd prechodova oblast, kterou by nebylo mozné mérit pomoci

metody LAW a nedochazi ke skokovym zménam rychlosti.

Pro Si(110) probihalo méreni po 10° stupnich vici zafezu na boku waferu (viz obr. 11),
ten odpovidd sméru <100>. Vysledné hodnoty rychlosti Sifeni SAW jsou zobrazeny v
obr. 30. Sméry se stejnymi elastickymi vlastnostmi se na Si(110) neopakuji, takze stejna
rychlost je okolo 55° vii¢i sméru <100>, to odpovida sméru <111>, naopak nejvyssi pro

rotaci 90° vic¢i sméru <100>, to odpovida sméru <110>.

Vysledné hodnoty rychlosti pro Si(111) zobrazuje obr. 31, samotné méreni probihalo
po 5° stupnich v{¢i zafezu na boku waferu, ktery odpovidd sméru <112>. Ekvivalentni
sméry se na Si(111) opakuji po 60°, viz obr. 13. OvSem v pfipadé kiemiku zobrazeného
na obr. 31 se hodnota rychlosti pro 0° (okolo 4750 m-s?) Uplné opakuje aZ pfi rotaci
0 180° (tzn. stejny smér), hodnoty rychlosti pro 60 a 120° (okolo 4725 m-s) jsou shodné,
ale lehce nizsi nez pro 0 a 180°. To je pravdépodobné zplisobeno mirnym rozdilem mezi
rovinou waferu a predpoklddanou (nominalni) rovinou (111). Vyrobci typicky udavaji
moznou odchylku 3 — 5°. Rychlost Siteni akustickych vin vykazuje i pro Si(111) silnou
anizotropii, pfitom Younglv modul pruznosti a Poissonovo Cislo se pro Si(111) chova

izotropné [30].

V pripadé obou krystalografickych rovin je dobra shoda mezi symetrii krystalové mfizky
(viz obr. 13 a 14) a namérfenymi rychlostmi Sifeni SAW. Namérené hodnoty pak

odpovidaji hodnotam z literatury [12].
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Obr. 30: Graf zobrazujici rychlost povrchovych akustickych vin namérenou na Si(111) pro

réiznou rotaci vaéi sméru <100>.
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Obr. 31: Graf zobrazujici rychlost povrchovych akustickych vin namérenou na Si(111) pro

réiznou rotaci vici sméru <112>.

47



7 Charakterizace tenkych vrstev

V nasledujici kapitole je popsdna charakterizace tenkych vrstev pomoci metody LAW.
Namérené tloustky vrstev jsou srovnany s tloustkami ziskanymi optickou referencni
metodou, vysledné hodnoty Youngova modulu jsou potom srovnany s hodnotami

uréenymi nanoindentaci a je prozkouman dolni limit tloustky vrstev.

7.1 Méfeni tloustky tenkych vrstev SiOx

Vyuziti povrchovych akustickych vin pro méreni tloustky tenkych vrstev je v praxi
limitovano zejména potfebou znat presnou hodnotu Youngova modulu, hustoty a
Poissonova Cisla tenké vrstvy. Kazda tenka vrstva je ale unikat a vlastnosti se mohou
znacné lisit podle zplUsobl pfipravy. Tabulkové hodnoty Youngova modulu typicky
predstavuji pfilis Siroky interval a jeho méreni je zejména v pfipadé velmi tenkych vrstev

komplikované a ¢asto destruktivni.

Z tohoto divodu byly v rdmci této prdce pro charakterizaci zvoleny vrstvy oxidu kifemiku
SiOyx pfipravené pomoci tzv. suché oxidace na vzduchu na Si(100). Je tfeba zdUraznit,
Ze pravé tato suchd oxidace umoziuje pripravovat vysoce kvalitni SiOx vrstvy [39],
které se velmi blizi stechiometrii SiO, jehoZ vlastnosti byly uvazovany pro vypocet
teoretické disperzni kfivky. To znamen3, Ze pro tyto vrstvy lze predpokladat tabulkové
hodnoty jejich fyzikalnich vlastnosti [40]. Hlavni nevyhodou suché oxidace je skute¢nost,
Ze je pomalejsi nez oxidace ve vlhké (H,0) atmosfére, ta vSak nevytvari stejné kvalitni
vrstvy. Oxidacni rychlost suché oxidace pfi 1000 °C se pro prvnich 30 minut pohybuje

okolo 100 nm/h a se zvysuijici se tloustkou vrstvy se dale snizuje.

Suchd oxidace byla provedena na povrchu substratl narezanych z Si(100) waferd,
které byly umistény do kfemenné trubice a zahtivany rychlosti 20 °C/min
az na maximalni teplotu, pfi které byly udrZovdny po danou dobu a nasledné
ochlazovany opét rychlosti 20 °C/min. Experimentalni podminky, pfi kterych byla
oxidace provedena, a vysledné tloustky vrstev jsou zobrazeny v tab. 2. Tloustka vrstev
byla wuréena svyuzZitim optického referencniho méreni pomoci spektralniho
reflektometru kalibrovaného na vylesténém kfemikovém waferu se zndmym profilem

spektralni odrazivosti.
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Tab. 2: Parametry oxidace kfemiku a tloustka vytvorené SiOx vrstvy.

Maximalni Doba s konst. max. Tloustka .
Vzorek o . Si wafer

teplota [°C] teplotou [min] vrstvy [nm]
1 1000 180 156 £ 2 University Wafer, ID:452
2 1000 120 1362 University Wafer, ID:452
3 1000 60 90+2 University Wafer, ID:452
4 1000 1 342 University Wafer, ID:452
5 800 1 9+2 University Wafer, 1D:1113
6 700 1 7+2 University Wafer, 1D:1113
7 - - ~2 University Wafer, ID:452

Vzorek 7 nebyl oxidovan pti zvySené teploté a je na ném tedy pouze nativni vrstva SiOx
vznikld pfi pokojové teploté, je tedy pouzit jako reference. V Cistém suchém kysliku je
tloustka nativni vrstvy ~1 nm, ale pfi vystaveni kiemiku bézné atmosfére se da ocekavat

tloustka od 1,5 po 2,5 nm v zavislosti na vlhkosti vzduchu a teploté [41].

Méreni pomoci metody LAW probihalo ve vSech pfipadech na Si(100) ve sméru
<110> + 5°. Obr. 32 zobrazuje pfiklady naméfenych disperznich kfivek vcetné

vypocitaného fitu.

<050 - Disperzni kfivky SiO, vrstev s riznou tloustkou
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Obr. 32: Graf zobrazujici namérené disperzni krivky SiOx vrstev na Si(100).

Povrchové akustické viny se ve vrstvé oxidl Sifi nizsi rychlosti nez v kiemikovém

substratu, zejména kvlli nizsi hodnoté Youngova modulu pruznosti. Proto dochazi
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k poklesu rychlosti Sifeni vin s rostouci frekvenci. Z obr. 32 je patrné, Ze s rostouci

tloustkou vrstev se zvysuje efekt disperze, kvali vy$simu prispévku od vrstvy.

V idealnim pripadé by se pro nulovou frekvenci fitovaci kfivky mély protnout na y ose
hodnot. To Ize pozorovat v pfipadé vrstev s tloustkou 2 (nativni oxid), 90 a 136 nm, které
pfi nulové frekvenci dosahuji rychlosti ~5072 m-s?, tyto vrstvy byly pfipraveny
na Si(100) waferech dopovanych borem (University Wafer, 1D:452). Stejné wafery byly
pouzity i pro vzorky s 33 a 156 nm vrstvou, které dosahuji pro nulovou frekvenci nizsi
rychlosti. Nizsi rychlost mGze byt zplsobena odchylkou od krystalografické roviny (100),
vyrobci udavaji odchylku 3-5°, pfipadné mirné odliSnymi vlastnostmi konkrétnich
waferd. Vrstvy s tloustkou 7 a 9 nm dosahuji rychlosti ~5080 m-s™, byly pFipraveny
pozdéji z Si(100) wafer( dopovanych arsenem (University Wafer, ID:1113). | pti dalSich

mérenich se ukazalo, Ze metoda LAW je vysoce citlivd na kvalitu konkrétnich wafer(.

Z namérenych disperznich krivek byla vypocitana tloustka SiOx vrstvy. PouZita byla
hodnota Youngova modulu pruznosti £ = 69 GPa, hustota 2,2 g-cm™ a Poissonovo ¢&islo
v =0,17. Je tedy predpokladana vrstva idedlniho stechiometrického SiO», v praxi je ale
pomeér kyslik/kifemik nizsi a je zavisly na tloustce vrstvy [42]. Srovnani namérené tloustky

vrstvy s referencni hodnotou zobrazuje obr. 33.
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Obr. 33: Graf zobrazujici namérené tloustky SiOx vrstev na Si(100).
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Vysledky z obou metod jsou srovnatelné a rozdily hodnot jsou v ramci nejistoty méreni,
ktera je pro metodu LAW velmi nizka diky vysoké opakovatelnosti méreni. Obr. 33
ukazuje, Ze metoda LAW je schopnd presné charakterizovat tloustky vrstev v fadu

desitek az stovek nm.

Vysledky metody LAW jsou ve vsech pripadech o nékolik nanometrd vyssi. Rozdil ve
tedy ve vSech ptipadech o néco vyssi. Vrstvy SiOx na povrchu vzorku nemusi byt jedinym
pfispévkem k disperzi. Metoda LAW je vysoce citlivda na jakékoliv poskozeni pod
povrchem kifemikového substratu, které se typicky objevuje v prvnich 100 nm waferu
v dUsledku leSténi [19]. DalSim prispévkem muzZe byt sub-oxidova vrstva tvoftici rozhrani
SiOx/Si. Jeji tloustka se odhaduje na 0,5 — 1 nm [43]. Chova se jako druha tenka vrstva a
zvysuje vyslednou namérenou tloustku, protoZze namisto pfi fitovani uvaZzovaného
systému substrat/oxidova vrstva se v praxi jednd o systém substrat/povrchova vrstva
substratu/sub-oxidovd mezivrstva/oxidova vrstva. Jakdkoliv dalsi nehomogenita
substratu nebo tenké vrstvy také prispiva kdisperzi. Zdrojem dalSiho pFispévku
k disperzi mize byt Sum. To se projevuje ,,zvinénim“ disperznich krivek. Vliv Sumu se da
snizit opakovanim méreni, prlimérovanim vice laserovych pulzi na osciloskopu a vyssi

mérici vzdalenosti x. To ale vede ke zna¢nému prodlouzeni doby méreni.

Samotné fitovani disperznich kfivek je pro velmi tenké vrstvy problematictéjsi. Zacatek
a konec namérenych disperznich krivek se uréuje automaticky podle relativni hodnoty
amplitudy signdlu, na Si jsou typicky disperzni kfivky namérené od cca 30 do 180 MHz,
viz obr. 32. Zejména na zacatku a na konci disperzni kfivky ¢asto dochazi ke zvinéni krivky
nebo ostrému narustu ¢i poklesu rychlosti vlivem Sumu, protoze je v téchto oblastech

evvs

nejnizsi amplituda signalu a tim padem i pomér signal/Sum (SNR). Amplituda signalu je
normalni (Gaussovo) rozdéleni, viz obr. 34. V pfipadé vrstev s vétsi tloustkou neni
zvInéni na krajich takovym problémem a pfilis neovlivni vysledné hodnoty, ale pro velmi
tenké vrstvy, které vedou k velmi slabé disperzi, coz mlze vyrazné ovlivnit vysledky.
Proto je dulezité pro velmi tenké vrstvy jednotlivé disperzni kfivky ru¢né orezdvat.
Obr. 34 zobrazuje disperzni kiivku pro 7 nm SiOx vrstvu z pfedchoziho méreni, pribéh

amplitudy na osciloskopu pro dané frekvence a 3 rlizné fitovaci kfivky. Prvni je pro fit
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bez vahy, druha je pro fit s vahou podle amplitudy signalu a treti je s vahou podle
amplitudy signalu a s ru¢né ofezanou disperzni kfivkou od 50 MHz niZ a od 162,5 MHz
vys, aby se predeslo vlivu zminénych okrajovych efektd (na obr. 34 je patrny zejména

ostry ndrlst rychlosti mezi cca 35 aZ 45 MHz).

Disperzni kfivka Fitovani disperzni krivky 7 nm vrstvy
2086 1 it (bez vahy) -
- = =Fit 2 (s vdhou)
5084 - == -=Fit 3(s-vahou-a ofezany) ~ 1
Amplituda signalu
5082 1 / 08
£ 5080 I 0’6%
"&,’ e
@ >
2 £
S 5078 0t E
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<
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Obr. 34: Graf zobrazujici prubéh disperzni kfivky 7 nm vrstvy, amplitudu signdlu a 3 riizné
fity — Fit 1, Fit 2 (s vdhou podle amplitudy) a Fit 3 (s vdhou podle amplitudy a rucné

ofezanou disperzni kfivkou od 50 MHz niZ a od 162,5 MHz vys.

Hodnota tloustky vrstvy pfi pouZiti Fitu 1 = 13,1 nm, Fitu 2 = 8,9 nm a Fitu 3 = 7,8 nm.
Hodnota z referenéniho optického méreni je 7 £ 2 nm. Je tedy patrné, Ze fitovani
disperzni ktivky s vahou podle amplitudy signdlu je pro velmi tenké vrstvy zdsadni,
protoze fit musi kfivce odpovidat zejména ve stfedni ¢asti kfivky, kde je amplituda

signalu nejvyssi a disperzni zavislost je tedy namérena s nejvyssi presnosti.

Metoda LAW tedy pro vrstvy SiOx s tloustkou v fadu desitek nm dava velmi presné
vysledky, pokud jsou vstupni hodnoty Youngova modulu pruznosti, hustoty vrstvy a
Poissonova Cisla presné zaddny a vzorek je dostate¢né homogenni. Pfipadné odchylky
ve vstupnich parametrech se projevi odchylkami vyslednych hodnot. Pro velmi tenké
vrstvy je vhodné data prochazet a ruéné orezdvat. V pripadé prezentovaného méreni

byla spravné namérena disperzni kfivka a presné uréena tloustka 34 nm vrstvy (viz
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obr. 33), ale vrstvy pod 10 nm se zacinaji vyraznéji liSit od referen¢ni hodnoty. Vrstvy
s tloustkou v fadu jednotek nm jsou teoreticky méfitelné, ale v praxi zacinaji byt efekty
nehomogenity substratu (pfipadné ovlivnéné podpovrchové vrstvy v disledku lesténi

waferu) a vrstvy srovnatelné s disperzi zptsobenou tenkou vrstvou.

7.2 Méreni Youngova modulu pruznosti tenkych vrstev
SiOx vrstvy na Si(100) z predchozi kapitoly byly vyuZity také pro méfeni Youngova

modulu pruznosti E. Nasledné byly tyto hodnoty porovnany s témi ziskanymi pomoci
nanoindentacni zkousky, to umozriuje stanovit dolni limit tloustky tenkych vrstev pro

obé metody.

Nanoindentace byla provedena na plné kalibrovaném pfistroji NanoTest se zcela novym
Berkovi¢ovym indentorem. Pro kazdou vrstvu bylo analyzovdno alespori 15 méreni
pomoci standardni metody Olivera a Pharra [22, 23]. Hodnoty indenta¢niho modulu
pruznosti E byly vypocitany s pouzitim hodnoty Poissonova cisla v = 0,17 pro SiOx. Byla
pouzita korekce pro elastickou deformaci diamantového hrotu (pouZité Poissonovo Cislo
v = 0,07 a Youngliv modul pruznosti E = 1141 GPa). Dle normy ISO EN CSN 14577
indenta¢ni modul odpovidd Youngovu modulu pruznosti, pokud nedochazi k pile-up

nebo sink-in efektdm.

120 Nameéreny Youngliv modul pruznosti SiO, vrstev

mLAW ® Nanoindentace

>> \ | 65,5 67 65,5
O . i
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o
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o o
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Obr. 35: Graf zobrazujici naméreny Younguv modul pruZnosti SiOx vrstev na Si(100).
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Hodnoty namérené pomoci nanoindentace byly srovnany s hodnotami namérfenymi
pomoci metody LAW, to zobrazuje v obr. 35. Pro vrstvy s tloustkou 136 a 156 nm jsou
vysledky obou metod srovnatelné a blizi se ocekdavana hodnoté ~ 69 GPa.
Nanoindentace dava mirné vyssi hodnoty a jeji nejistota méreni je vyssi. Ovsem pro 90
nm vrstvu pronikl indentor az do 25 % vrstvy a vysledky nanoindentace jsou tak znaé¢né
ovlivnény kifemikovym substratem, jelikoz Si(100) ma zhruba dvojnasobnou hodnotu
Youngova modulu pruznosti E nez SiO;. Duasledkem je potom narist namérenych
hodnot. Oproti tomu vysledky LAW jsou konstantni. Pro 7 a 9 nm vrstvy nebylo
provedeni indentacni zkousky mozné, aniz by doslo k prlniku indentoru do substratu,
proto méreni nebylo vibec provedeno. Hodnoty Youngova modulu pruznosti E uréené
pomoci LAW se lisi od vysledkl pro vrstvy s vyssi tloustkou (napft. relativni rozdil mezi

hodnotou pro 7 nm a 156 nm vrstvu je 16 %), nejistota méreni je znacné vyssi.

Nicméné je tfeba vzit do Uvahy mozné odchylky od stechiometrického SiO,, které mlzou
byt spojeny s tloustkou vrstvy [42], pfitomnost nativni vrstvy, podpovrchové poskozeni,
stejné tak jako samotné limity fyzikdlniho modelu pouZitého pro vypocet Youngova
modulu pruznosti z disperznich kfivek. Dale dochazi také ke zkresleni vysledkud kvali vyssi
relativni nejistoté optického méreni tloustky vrstev. Pri fitovani 9 nm vrstvy SiOx zpUsobi

rozdil 2 nm zménu vysledné hodnoty Youngova modulu pruznosti £ o cca 9 GPa.

Metoda LAW je tedy schopna prfesné mérit vrstvy, které by byly pfiliS tenké pro
nanoindentaéni méreni, protoze vysledky nejsou ovlivnény substratem a pro vrstvy
s dostatec¢nou tloustkou dava vysledky shodné s nanoindentaci. Dolni limit metody LAW
lezi v dolnich desitkach nm a zavisi na presnosti vstupnich parametr( fitu a homogenité
vrstvy a substratu (zejména poskozeni vrstvy pod povrchem). Mohla by tedy v urcitych

pfipadech nahradit nanoindentacni zkousku.

Vrstvy SiOx pfipravené pomoci suché oxidace byly nasledné srovnany se 157 nm SiOx
vrstvou pripravenou pomoci vakuového naparovani. Ocekavany byly mirné nizsi
hodnoty Youngova modulu pruznosti E oproti vrstvdm pfipravenym pomoci suché
oxidace z dGvodu horsi stechiometrie pfi tvorbé vrstvy (naparené vrstvy se budou vice
liSit od SiO2). Obr. 36 zobrazuje srovnani disperznich kfivek namérenych pro obé vrstvy

a jejich fit.
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Obr. 36: Graf zobrazujici namérené disperzni kfivky 156 a 157 nm SiOy vrstev na Si(100)

pfipravenych pomoci termdiniho ristu a vakuového naparovani.

Disperzni kfivka pro naparenou vrstvu vykazuje strméjsi pokles rychlosti. To znamena
nizsi hodnotu Youngova modulu pruznosti E nebo vyssi hodnotu hustoty p, nez ma
termalné narostla vrstva. Rozdil v rychlostech pro nulovou frekvenci je 6 m-s®. To

znamena velmi mirny rozdil ve vlastnostech substratu, pfipadné rotaci o cca 3-5°.

Z disperznich kfivek byla pro napafenou vrstvu dopocitana hodnota Youngova modulu
pruznosti E = (41 + 2) GPa. To je proti hodnoté E = (65,5 + 0,7) GPa pro 156 nm vrstvu
ztermalni oxidace vyraznd zména. Pfi vypoctu byla uvaZovdna stejnd hustota
p = 2,2 g:cm3 obou vrstev. V praxi se ale hustota vrstev bude li$it. Pfipadnad zména
hustoty p by pfi vypoctu mohla ¢asteéné vykompenzovat zménu Youngova modulu
pruznosti. Napfiklad navySeni hustoty o 10 % by vedlo k Youngovu modulu pruznosti
E = (56 + 2) GPa. Na druhou stranu sniZeni hustoty, které je pravdépodobnéjsi, by vedlo
k jesté nizSim hodnotadm Youngova modulu pruznosti. To demonstruje silnou zavislost
metody LAW na presné uréenych vstupnich parametrech, které je nutné charakterizovat
pomoci jinych metod. Vyssi disperzi by taky mohla vysvétlit nizsi homogenita naparené

vrstvy.
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Nasledné byla pro napafenou vrstvu provedena nanoindentacni zkouska a vysledky
srovnany s predchozi nanoindentaci termalné pfipravené vrstvy s odpovidajici
tloustkou. Tvrdost napafené vrstvy byla vyrazné nizsi, vnikani indentoru tim padem
nebyl kladen takovy odpor. Kvili tomu byla pfi stejnych hodnotach zatizeni (150 uN)
kontaktni hloubka vyrazné vyssi. BEhem indentace naparené vrstvy dosahla 32 nm
(21 % vrstvy), béhem indentace termalné pfipravené vrstvy dosahla pouze 15 nm (10 %
vrstvy). Hodnoty Youngova modulu pruznosti E tak byly béhem nanoindentace naparené
vrstvy ovlivnény substratem. Vzhledem ktomu, Ze Younglv modul pruZznosti
kifemikového substratu je daleko vy$si nez pro tenkou vrstvu, ovlivnéni substratem
vyslednou hodnotu pro napatfenou vrstvu navysilo. | pres toto navyseni, je vysledna
hodnota Youngova modulu pruznosti E = (56 + 5) GPa pro naparenou vrstvu nizsi nez

hodnota pro termadlné pfipravenou vrstvu E = (68 + 4 GPa).

Metoda LAW i nanoindentace shodné dokazuji, Ze Youngtv modul pruznosti SiOx vrstvy
pfipravené pomoci vakuového naparovani je nizsi neZz v pfipadé vrstvy pripravené

pomoci suché termalni oxidace.

Pro demonstraci univerzalnosti pouziti LAW byly kromé SiOy vrstev vyhodnoceny vrstvy
Al, Ti a Cr. Tloustka vsech vrstev pfesahovala 100 nm. Pro Ti a Cr byl jako substrat pouzit
opét Si(100), pro Al byl pouzit sklenény substrdt. Namérené hodnoty jsou srovnany
s hodnotami z literatury [44-48] a v pfipadé Al a Ti i snanoindentaci, zobrazuje

je tab. 3.

Tab. 3: Srovndni hodnot Youngova modulu pruZnosti naméreného pomoci metody LAW,
nanoindentace a z literatury.

Younglv modul pruznosti [GPa]

Vrstva Substrat
LAW Indentace Literatura
Al Sklo 63,5 69,6 55-81
Ti Si(100) 116,1 111,5 102-123
Cr Si(100) 204,4 - 185-215

Namérené hodnoty Youngova modulu pruznosti koresponduji s hodnotami ziskanymi
z nanoindentace a jsou v ramci intervalu hodnot z literatury. To znamena, Ze v pfipadé
vrstev s dostate¢nou tloustkou (aby nedoslo k ovlivnéni indentace substratem) metoda

LAW dava srovnatelné vysledky s indentaci.
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8 Zaveér

Cilem této prace bylo vyuzZit povrchové akustické viny (SAW) pro méreni elastickych
vlastnosti objemovych materidld a tenkych vrstev. Zejména urdit pro které materialy je
jejich vyuZiti vhodné a zjistit, jak tenké vrstvy lze spolehlivé méfit. Dale také
charakterizovat anizotropni latky a zméfit rychlost Sifeni SAW na monokrystalickém

kifemiku a srovnat namérené vysledky s jinymi metodami.

PouZzita byla metoda LAW, ktera vyuZiva laserem indukované povrchové akustické viny,
ty se Sifi v podpovrchové vrstvé materialu, pficemz jejich amplituda klesa exponencialné
s hloubkou. V pfipadé material( s tenkymi vrstvami se tak ¢ast SAW Sifi primarné
ve vrstvé na povrchu a ¢ast energie pronikd do substratu. Diky tomu jsou vhodné

pro charakterizaci elastickych vlastnosti tenkych vrstev.

Z hlediska metody LAW jsou problematické zejména materidly s hrubozrnnou
strukturou. Dochazi v nich totiz k vysokému Gtlumu vin kvuli rozptylu na hranicich zrn.
Vysoky utlum vin znamena nizkou amplitudu signalu a ta vede k vysSimu vlivu Sumu
na méreni a pfi urcité vzdalenosti uz neni vilbec mozné SAW detekovat. Ze zkoumanych
materiall k vysokému dtlumu vin dochazelo zejména pro ocelové vzorky. Naopak
transparentnost pro pouzitou vinovou délku laseru (A =337 nm). Toto vSak Ize jednoduse
obejit nanesenim tenké vrstvy hliniku, ktera laserové zareni absorbuje a umoziuje tak
méfit vlastnosti skla. Timto zplsobem je pomoci metody LAW mozné mérit prakticky

jakykoliv transparentni substrat nebo tenkou vrstvu.

Metoda LAW byla UspéSné vyuZita pro méfeni anizotropnich material(i. Vzhledem
ke svému Sirokému vyuZiti v rGznych aplikacich a dostupnosti byl jako idedIni modelovy
systém zvolen monokrystalicky kfemik. Jeho elastické vlastnosti byly popsany
elastickymi konstantami Ci1, C12 a Cag, jejich hodnoty namérené pomoci metody LAW se
od tabulkovych hodnot liSi 0 méné nez 1 %, vyuZiti povrchovych akustickych vin tedy
umoznuje velmi presné méreni anizotropnich material(l. V pribéhu prace bylo zjisténo,
ze metoda LAW je velmi citliva na rozdily mezi kfemikovymi wafery vyrobenymi riznymi
vyrobci. Vtomto ohledu je zdsadni zejména rozdil mezi redlnou rovinou méreného

waferu a predpokladanou (nomindlni) rovinou, vliv maze hrat i dopovani.
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Nasledné byla pro monokrystalicky kfemik namérena rychlost Sifeni SAW vUci
jakémukoliv sméru. Rychlost Sifeni SAW je zasadni zejména pro rizné technologické
aplikace SAW, typickym pfikladem mohou byt systémy pro zpracovani signalu vyuzivané
pro telekomunikaci. Namérenad rychlost Sifeni je vyrazné ovlivnéna smérem a perfektné
koresponduje se symetrii krystalové mfizky. Rychlost Sifeni SAW byla velmi dikladné
pfemérena pro krystalografickou rovinu Si(100). Na této roviné dochazi v prechodové
oblasti pobliz sméru <110> ke skokové zméné rychlosti SAW, protoZze se v ni Sifi dva
rizné maody povrchovych vin, v literatufe oznacované jako GSW (generalized surface
waves) a PSW (pseudo surface wave). Oba druhy vin se podafilo oddélit a soucasné
detekovat, coz doposud nebylo v literature provedeno at uz s vyuZitim kontaktni nebo

optické detekce vin.

Ukdzalo se, Ze metoda LAW je nenahraditelnd technika zejména v pfipadé
charakterizace velmi tenkych vrstev. Ackoliv pro to neni tato technika primarné
navrzenda, byla pouZita pro méreni tloustky tenkych vrstev a Uspésné srovnana
s optickou referenéni metodou. Velmi dobfe lze metodu LAW vyuZit pro méreni
Youngova modulu pruznosti tenkych vrstev. Pro vrstvy s tloustkou nad 100 nm se
vysledky shoduji s vysledky z nanoindentace, a zatimco pro vrstvy s nizsi tloustkou byla
nanoindentace silné ovlivnéna substratem, vysledky metody LAW byly dal konstantni.
Napfriklad hodnota Youngova modulu pruznosti namérena pomoci metody LAW pro
nejtenci 7 nm vrstvu SiOx se od hodnoty pro vrstvu s tloustkou 156 nm lisi pouze 0 16 %,
vrstva s tloustkou 34 nm se dokonce liSi pouze o0 1 %. Metoda LAW je tedy schopnd velmi
presné méfit vrstvy s tloustkou od desitek nm a mohla by pro méreni takovych vrstev

nahradit nanoindentaci, kterd je v dnesni dobé jednou ze standardnich metod.

Vsechny vytycené cile této prace byly splnény. Metoda LAW byla srovnana s ostatnimi
metodami, vynikd zejména vysokou opakovatelnosti a presnosti méreni. Je schopna
mérit objemové materidly i tenké vrstvy s tloustkou v radu desitek nm z celé fady
materiall, problémem jsou zejména materialy s vysokym utlumem vin. Do budoucna by
bylo zajimavé studovat absorpci laserového zareni a naslednou excitaci povrchovych vin
pro pfipad transparentni vrstvy na absorbujicim substratu. Otdzkou je zejména

mechanismus interakce zareni s l[atkou a mechanismus generace povrchovych vin.
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Seznam pouzitych symboll a zkratek

GSW
LAW
MEMS
SAW
SNR
STW
PSW
(hkl)
[hkI]
<hkl>

c
d
E
f
h

hpen

™M

<

obecné povrchové vinéni

laserem indukované (povrchové) akustické viny
mikro-elektro-mechanicky systém

povrchové akustické viny

pomér signalu ku Sumu

nejpomalejsi pricné objemové vinéni

pseudo povrchové vinéni

krystalograficka rovina

smér kolmy na rovinu (hkl)

smér ekvivalentni se smérem [hkl], rodina smér(
elasticky koeficient (konstanta) tuhosti

tloustka tenké vrstvy

Younglv modul pruznosti

frekvence

hloubka

hloubka penetrace povrchovych akustickych vin do materidlu
imagindarni jednotka

Lamého koeficienty

pfirozené Cislo, konstanta

zatizeni

elasticky koeficient (konstanta) poddajnosti

cas

signal z osciloskopu (napéti)

Fourierova transformace signalu u;(t)

fazova rychlost

mérici vzdalenost (x = x2 — x1)

vzdalenost mezi linii excitace a mistem detekce SAW
deformace

fazové posunuti

vinova délka

Poissonovo ¢islo

Ludolfovo ¢&islo

hustota

mechanické napéti
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