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silicon films and the influence of the substrate on hardness
in the measured scales of depths was not observed.
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Abstract

One of possible applications of thin films is coating of con-
tact loading components and tools for improving their sur-
face properties. Mechanical features of films are crucial for
their applicability in practice. They are partially character-
ized by elastic constants (Young modulus, Poisson ratio).
Determination of these quantities through classical meth-
ods which are known from measurement of bulk materials
is not possible. Therefore new ways of identifications of
elastic constants has been developed. One of them is
method LAW (laser acoustic waves) which elicits the con-
stants from acoustic wave propagation. In this article prin-
ciple of LAW is explained in simplified form. Conditions
for applications and comparison with other methods are
presented. The measurement of thin Si and SiC films de-
posited on silicon wafer by magnetron sputtering was car-
ried out. Some problems and disadvantages of this method
were discussed. Their feasible solution is outlined at the
end of the article.

Abstrakt

Jednou z moznych aplikaci tenkych vrstev v praxi je
povlakovani kontaktné namahanych souc¢asti a nastroji pro
zlepsSeni jejich povrchovych vlastnosti. O vhodnosti
pouziti konkrétni tenké vrstvy rozhoduji jeji mechanické
vlastnosti, charakterizované z ¢asti také elastickymi kons-
tantami (Youngltiv modul a Poissonovo ¢islo). Zjiseovani
téchto veli¢in klasickymi metodami zndmymi z mefeni

kompaktnich objemovych vzorkll v§ak neni mozné. Pro
stanovovani elastickych veli¢in v tenkych vrstvach proto
vznikly nové metody. Jednou z perspektivnich je tzv.
metoda LAW (Laser Acoustic Waves), zaloZzena na
kalkulaci elastickych konstant ze Sifeni povrchového
akustického vInéni. V ¢lanku je tato metoda blize charak-
terizovana. Je vysvétlen jeji princip, jsou uvedeny pod-
minky jejiho uziti a je porovnana s nckterymi dalSimi
metodami. Byla provedena méfeni na tenkych vrstvach
amorfniho kfemiku (aSi) a karbidu kiemiku (SiC), nane-
senych magnetronovym naprasovanim na substrat z
kfemikového monokrystalu. Pti praktickém uziti se téz
ukazaly jisté problémy a nevyhody této metodiky méfeni.
V zavéru ¢lanku je nastinéno jejich mozné fesenti.

1. Uvod

Jako vétSina velic¢in charakterizujicich dany material je
i hodnota modulu pruznosti ur¢ena jeho vnitini stavbou.
Podle naméfenych hodnot a diky znalosti velikosti
elastickych konstant kompaktniho materialu, 1ze usuzovat
na vnitini uspofadani materialu tenké vrstvy. Napf.
v uhlikovych vrstvach se mize Youngiv modul pruznosti
pohybovat v rozmezi hodnot 100 GPa az po 1000 GPa.
Siroky rozsah hodnot této veli¢iny je zpiisoben riznymi
modifikacemi uhliku, jeZ mohou byt ve vrstvé zastoupeny
v libovolném poméru. Ze znalosti slozeni, modulu
pruznosti v tenké vrstvé a slozek v kompaktnim tvaru, které
se v povlaku vyskytuji, je mozno ve vrstvé odhadnout
jejich pomérné zastoupeni.

Youngiiv modul a Poissonovo ¢islo charakterizuji
tuhost materialu a patii k dilezitym veli¢indm popisujici
mechanické vlastnosti télesa. U latek, které obsahuji
kovalentni vazbu, tj. u vétSiny tvrdych povlaki, existuje
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pfima souvislost mezi hodnotou Youngova modulu
veli¢in charakterizujici povrch z hlediska tribologie.

Metoda, ktera by byla schopna rychle a vérohodné urcit
elastické vlastnosti télesa, je velmi vhodna pro klasifikaci
tenkych vrstev a umoziuje rychlejsi a efektivnéjsi hledani
optimalnich podminek depozice vrstev. Jednou z téchto
perspektivnich metod je tzv. metoda LAW, kterou se
zabyva tento clanek.

2. Méfeni modulu pruznosti tenkych vrstev

Zjiseovani modulu pruznosti latek Ize obecné rozdélit do
dvou skupin. V prvni skupiné se modul pruznosti materialu
vzorku obdrzi z velikosti deformace vzorku pii zndmém
zatizeni. Existuje mnoho konkrétnich zpisobu uréovani
elastickych konstant, lisicich se od sebe bud tvarem
pouzitého vzorku, nebo typem jeho zatizeni. Nékteré znich
lze za urcitych podminek pouzit i ke stanoveni modulu
pruznosti v tenkych vrstvach, napf.:
» méfeni pruhybu mikronosnikd, [1]
» meéfeni pruhybu desek pfi plsobeni tlaku, tzv.
“Bulge testing”, [1]
» mé&feni tvrdosti pomoci nanoindentoru, [1 - 3]
» Druha skupina metod je zalozena na méfeni kmitani
vzorku ¢i na méfeni akustického vinéni Sificiho se
v latce. Je-li znama hustota latky, lze modul
pruznosti jednoznacné stanovit z frekvence jeho
kmiténi, ¢i rychlosti $ifeni vinéni. Vycet nekterych
metod zalozenych na tomto principu:
» mefeni vlastni frekvence deponovaného vzorku, [4]
» mg&feni Brillouniova rozptylu, [5, 6]
» méteni povrchové akustické viny, metoda LAW (La-
ser Acoustic Waves)

3. Metoda LAW

3.1 Teoreticky princip metody

Metoda je zalozena na teorii Sifeni pficnych akustickych
vin v rovinném povrchu poloprostoru kontinua, tzv.
Rayleighovy viny. U tohoto vInéni klesa jeho amplituda
exponencidlné s rostouci vzdalenosti od povrchu
v zavislosti na pfisluiné frekvenci vinéni [7]. Cim ma §ifici

amplitude

'_l

w o

X7

se vzruch vyssi frekvenci, tim je jeho dosah do hloubky
materidlu mensi. Pokud se jednd o izotropni latku,
akustické vilny vSech frekvenci se §ifi stejnou fazovou
rychlosti, ktera je aproximovana vztahem

c:0.87—112v / E 1
I+v 20(1+v)

kde v je Poissonovo ¢islo, £ Youngtiv modul a p hustota
materialu.

Jina situace vSak nastava na povrchu povlakovaného
télesa, kde fazova rychlost zavisi na elastickych
konstantach, hustoté obou materidlti a na tlousece vrstvy.
Je ptredpokladan piipad, ve kterém se ve vrstvé Sifi
povrchova vlna jinou rychlosti nez v latce substratu. Je-li
vrstva dostate¢né tenkd, pak povrchové vinéni vyznamné
zasahuje 1 do substratu a Sifi se soucasné v obou
materidlech. Hloubka penetrace vinéni, zavisld na jeho
frekvenci, urCuje rozdéleni intenzity vinéni mezi obéma
prostfedimi a tim i rychlost jeho $ifeni. Cim je frekvence
vzruchu vyssi, tim méné pronika do substratu a rychlost
povrchové viny je tak méné jeho elastickymi vlastnostmi
ovlivnéna a naopak. Z toho vyplyva, ze §iii-li se napt. v
tenké vrstvé ultrazvukovy signal rychleji nez v substratu,
pak rychlost Sifeni vinéni se zvySuje s jeho frekvenci.
Tento jev, kdy je fazova rychlost vIinéni zavisla na
frekvenci, je oznaCovan jako disperze vinéni [8, 9].

3.2 Popis méfeni

Sirokopasmové akustické vInéni je na povrchu vzorku
vybuzeno termoelasticky kratkym svételnym pulzem
dusikového laseru (doba trvani pulsu 0,5 ns, energie 0,4
mJ, vinova délka A = 337 nm), jenz je zrcatkem usmérnén
a pomoci valcové cocky soustfedén do tsecky na povrchu
vzorku. Kratké a intenzivni lokélni ohfati povrchu v misté
dopadu laserového paprsku vybudi ve vzorku ultrazvukové
vinéni. Spektrum jeho fazové rychlosti je ve znamé
vzdalenosti od mista buzeni, pomoci hrotem pfitisknuté
piezoelektrické folie, snimano a transformovano na
elektricky signal, ktery je pak dale vyhodnocovan. Schéma
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Obr. 1. Zjednodusené schéma méfici aparatury LAW. 1 - laserovy paprsek, 2 - valcova ¢ocka, 3 - tenkd vrstva, 4 - substrat,

5 — senzor elektrického signalu, 6 — piezoelektricka folie.
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méficiho uzlu laserovo-akustického zatizeni (LAW) je na
Obr. 1.

Pro zjisténi disperzni kiivky je tieba u kazdého vzorku
provést alespon dvé méfeni v ruznych vzdalenostech
snimace od mista buzeni. V praxi se jich vSak provadi vice
z divodu statistického zpracovani snimanych dat z diivodu
potlaceni rusivych signalt a vétsi vérohodnosti ziskanych
dat. Pribéh disperzni kiivky je ur€en ze vztahu

(x, =x,)f2n

D=, (H-0,0)

2

kde x; a x, pfedstavuji dvé rizné vzdalenosti mezi dopadem
laserového paprsku a snimacema @(f) , D,(f) jsou fazové
posunuti vinéni dané frekvence fpfi snimani v pfislusnych
vzdalenostech x; a x,. Fazova charakteristika ultrazvuku
@(f) je ziskdna Fourierovou transformaci detekovaného
signalu. Hodnoty parametri tenké vrstvy, vcetné
elastickych konstant, jsou vypocteny metodou nejmensich
¢tverct jako minimum funkce

Y le(f)=c(f,E' V' p" E.v,p,d] =min 3)

i=1

kde c(f}) je namétena rychlost Sifeni vinéni pro danou
frekvencifiac(fi, E', V', p', E, v, p, d) je pro dané f; rychlost
teoreticky vypocCitand ze znamych nebo volenych
parametrt. E', V', p', jsou po fadé Youngtiv modul, Poisso-
nova konstanta a hustota substratu. Necarkované
proménné obdobné charakterizuji latku tenké vrstvy, d je
tlouseka vrstvy.

Vzorek s nanesenou vrstvou musi, pro ziskani véro-
hodnych vysledkt, spliiovat néktera kriteria. Je pozadovan
rovinny tvar vzorku o minimalni velikosti 5 x 10 mm,
tlouseka substratu musi byt minimalné¢ 0,5 mm pro
monokrystal kiemiku a 2 mm pro jiné materialy. Drsnost
zkoumaného povrchu by neméla piesahnout . Material,
jehoz vlastnosti maji byt zkoumany, musi laserové zareni
absorbovat. Nejlepsi vysledkd se dosahuje u monokrys-
talickych substratti, v kterych dochazi k malému rozptylu
akustického viInéni. Je-li podklad polykrystalicky, je
alespon pozadovana jemnozrnna struktura.

Metoda LAW je povazovana za perspektivni metodu
testovani tenkych vrstev. Tento princip byl jiz ovéfovan na
vzorcich se znamymi elastickymi vlastnostmi a byla
nalezena dobra shoda experimentl s ocekavanymi tabul-
kovymi hodnotami [9, 10]. Metoda je proto v posuzovani
tenkych vrstev povazovana za vérohodnou a perspektivni.
V dnesni dobé jsou jiz méfeni zaloZeném na tomto principu
vyvinuta moderni snadno ovladatelnd zafizeni. Jedno
z nich je Laser-acoustic Thin Film Analyser IWS Dresden,
na némz byla provadéna nize uvedena méteni. V celkovém
hodnoceni nespornymi vyhodami této metody je
predevsim:

+ nedestruktivni ¢i jenom minimalni poskozeni vzorku
pii experimentu, ktery tak mtize byt podroben dalSim
zkouskam

« Casova nenarocnost a jednoduchost méteni

» méfeni i velmi tenkych vrstev (do 50 nm)

« oproti n¢kterym jinym metodam neni potieba pfi-
prava specialnich zkuSebnich vzorka
Pti praktickém méfeni se vSak objevily i nékteré
nevyhody, jez jsou spjaty s ur¢itymi problémy pfi ur¢ovani
vys$e uvedenych parametrii vrstvy a substratu. V nasle-
dujici kapitole budou i s dosavadnimi ziskanymi vysledky
tyto obtiZze uvedeny a nastinéno jejich mozné feSeni.

4. Provadéna méieni a ziskané vysledky

4.1 Mérené vzorky

Byla provedena méfeni na dvou riznych materidlech tenké
vrstvy. U prvé sady vzorki byla tenkd vrstva tvofena
amorfnim kiemikem (aSi), naprasenym pfi riznych pod-
minkach depozice a nésledné rizné tepelné zpracovanych.
V druhém souboru vzorkii byl materidlem tenké vrstvy
karbid kiemiku (SiC) o rtznych koncentracich Si a s
ruznym tepelnym zpracovanim. V obou pfipadech byl
povlak deponovan na desticku z monokrystalu kiemiku,
jehoz orientace krystalografické roviny byla (111). Vrstvy
byly naneseny magnetronovym napraSovanim. Vzorky
byly rovinné obdélnikového tvaru o velikostech spliujici
vyse uvedené podminky. Tlouseka substratu byla 0,5 mm.
Tlouseka povlakli byla meéfena nezavisle na pfistroji
ALPHA STEP 500 a pohybovala se v rozmezi cca 2 az 5
pm.

4.2 Vysledky méieni

U obou typt vzorktl se pfi stanovovani vlastnosti vrstvy z
mnoha méfeni ukézalo, ze pfi pouhé zméné parametri
vrstvy se nedaii teoretickou disperzni kiivku odpovidajici
naméfené nalézt. Musely byt proto zvoleny jako hledané
i veli¢iny vztahujici se k substratu, ackoli se obecné
predpokladalo, ze latka substratu a jeji mechanické
vlastnosti jsou znamy a jsou pro kazdy vzorek stejné, dané
tabulkovymi hodnotami. Jako dal$i hledanou proménnou
podkladu byl zvolen YoungGv modul. Rozptyl této
veli¢iny u substratu se pohyboval v relativné malém
rozsahu, v intervalu 140.1-153.1 GPa. Zména této veli¢iny
fadové v procentech se vSak velmi silné, tadové
v desitkach procent, projevovala na uréovanych hodnotach
parametrii vrstvy, s tim Ze tvar vypocitdvané disperze
zustaval prakticky nezménén. Obecné 1ze konstatovat, ze
pii raznych hodnotach veli¢in £, V', p', E, v, p, popsanych
v rovnici (3), mohou mit zavislosti ¢(f) stejny prib&h nebo
si alesponn byt velmi podobné. Experimentalni tvar
disperzni kiivky navic ¢asto nema monotonni prub¢h, ale
dochazi k urcitému “zaSuméni”, dané pravdépodobné
rozptylem akustického vInéni, coz znesnadiiuje pfifazeni
spravného pribéhu teoretické disperze k experimentalnim
datim. Dobré aproximace lze dosdhnout volbou uzsiho
rozsahu frekvenci pro fitovani disperzni kiivky, vyzadujici
avSak urcité zkuSenosti obsluhy. Voditkem pro vybér
vhodného intervalu je prab¢h amplitudova charakteristiky
méteného signalu.

Chybnou interpretaci a vyhodnocenim ziskanych dat
muze chyba feseni dosahnout fadoveé az desitek procent.
Pro nazorny ptiklad jsou zde ukazany dvé rozdilnad méteni
(viz. obr. 2 a obr. 3). Na prvém je prolozeni teoretické
disperzni kiivky jednoznacné. Pii vice neznamych je
ovSem i tak nalezeni hodnot hledanych veli¢in relativné
obtizné, neboe, jak bylo zminéno, existuji takové
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Obr. 2. Ukazka jednoznacného prolozeni teoretické disperzni
kiivky naméfenymi daty. Prolozeni bylo provedeno v uzsim
intervalu frekvenci (100-155 MHz), v kterém byla hodnota
relativni amplitudy vysoka. Vrstva aSi. Legenda: MD - naméfena
disperze, TD - teoreticka disperze, AC - amplitudova charak-
teristika.
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Obr. 3. Nejednoznacné prolozeni teoretické disperzni kiivky
naméfenymi daty. ProloZeni bylo provedeno v celém dostupném
intervalu frekvenci, neboe z amplitudové charakteristiky nelze
uz§i rozsah jednoznacné urcit. Vrstva SiC. Legenda: MD, AC - viz.
TD1, TD2 - rtizna prolozeni naméfené disperze, jako spravné bylo
vzato prolozeni TD2.

kombinace parametrt funkce (3), pii kterych se tvary
disperzi prakticky neméni. Ve druhém piipadé¢ na obr. 3 je
situace navic komplikovana neurcitosti v pfifazeni
spravného tvaru teoretické disperze k namétfené diky
slozitosti jejitho prubéhu. Bez ptedchozich zkuSenosti
a znalosti nékterych vlastnosti vrstvy ¢i substratu nebo
dalsiho nezavislého méteni je stanoveni elastickych vlast-
nosti vrstvy v téchto pripadech nejednoznacné.

4.3 Vrstva aSi

Hodnoty Youngova modulu jsou v rozmezi 75 - 200 GPa,
Poissonovo ¢islo bylo konstantni o hodnoté 0,26 a hustota
se pohybuje mezi 2.03 az 3.09 gem™. Z nam&fenych dat
nelze prokazat zadnou jednoduchou vzajemnou zavislost
mezi jednotlivymi veli¢inami. Vysledky méfeni s odhadem
chyb vcetné jsou zndzornény v tabulce 1. Na obr. 4. je

graficky znazornéna zavislost mezi hustotou a Youngovym
modulem tenkych vrstev.

4.4 Vrstva SiC

U vrstev SiC byl zjistén rozptyl métenych veliin jesté
vys$s§i nez v prvnim piipad¢€. Pro Youngiv modul bylo
zjisténo rozmezi hodnot 140,3 — 383.0 GPa, Poissonovo
Cislo opét ziistalo konstantni s hodnotou 0,19 a hustota se
pohybovala v inervalu 1,58 - 3,21gem™. O pozorovatelné
zavislosti 1ze hovofit mezi hustotou a Youngovym
modulem pruznosti. Vyssi hustoté odpovida i vyssi tuhost
vrstvy. Ciselné hodnoty jsou uvedeny v tabulce 2
a vysledky vybranych veli¢in jsou znadzornény v grafu 4.

Zavér

Mefeni elastickych konstant pomoci LAW se jevi jako
perspektivni metoda pii ur€ovani mechanickych vlastnosti
tenkych vrstev. Tento zplsob skyta mnohé vyhody oproti
jinym postuptim zalozenym na jinych principech, viz. kap.
3.2. Pii konkrétnim méfeni se vSak ukazaly i jisté nedos-
tatky, zminéné v kap. 4.2. VSechny uvedené obtize maji pti
vice neznamych parametrech vrstvy, popiipadé i substratu,
spole¢nou pfic¢inu v nejednoznaénosti feseni podle (3). Je
proto vhodné pouzit dal$i nezavislé metody zminénych
v kap. 2.

Pro spravné pfifazeni teoretické disperzni kiivky expe-
rimentalni je dale nutné hloubé&ji prozkoumat vliv hleda-
nych wveli¢in na jeji pribéh. Pro jednoznacnost
vyhodnoceni je dale dulezité nalézt mezi jednotlivymi
veli¢inami zavislosti, pfi kterych se tvar disperzni kiivky
neméni. Z tohoto divodu bude vypracovan vlastni postup
pro vypocet disperze. Algoritmus vypoctu je obecné
znamy a lze ho nalézt napt. v [9].

Si-aSi X
Si-5iC A&

—— -
Youngtv modul [GPa]

hustota [g.cin™?)

Obr. 4. Grafické znazornéni vysledkd méteni elasticko-mecha-
nickych veli¢in vzorkti z monokrystalu kiemiku s tenkou vrstvou
amorfniho kiemiku (Si-aSi) a karbidu kemiku (Si-SiC).
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Tabulka 1. Hodnoty elastickych a mechanickych veli¢in 9 vzorkl systému Si-aSi. £, v', p' oznacuji po fad¢ Youngiv modul,

Poissonovo ¢islo a hustotu substratu. £, v, p obdobné charakterizuji tenkou vrstvu, d je tlouseka vrstvy.

E' (GPa) % p' (g.cm™) E(GPa) Y p' (g.cm™) d(um)
110.0 £ 6.6 0.26+0.02 | 2.21 £0.02 1414+0.4 0.26 £0.02 2.33+£0.02 6.75£0.01
109.0 £3.4 0.26 £0.03 | 2.08 £0.05 140.1£0.5 0.26 £0.01 2.33+0.01 6.73 £0.01
150.9£3.5 0.26 £0.03 | 2.47£0.03 1409 +£0.5 0.26 £ 0.01 2.33+0.01 4.83£0.01
151.9£5.8 0.26 £0.05 | 2.33£0.05 1409 £ 0.7 0.26 £ 0.01 2.33+£0.01 4.45+0.01
158.5+4.2 0.26+0.04 | 2.48 £0.04 153.5+£0.7 0.26 £0.01 2.33+£0.01 4.72 £0.01
147.5+3.8 0.26 £0.04 | 2.39£0.03 140.1 £0.6 0.26 £0.01 2.33+£0.01 448 £0.01
200.0 £ 7.7 0.26 £0.01 | 2.83 £0.06 148.0 £ 0.7 0.26 £0.01 2.33+£0.02 4.13£0.01
100.0 £ 4.6 0.26 £0.02 | 2.51 £0.05 153.3+0.8 0.26 £ 0.01 2.33+0.01 3.62£0.01
75.0+4.3 0.26 £0.05 | 2.66 £0.07 142.8 £ 0.6 0.26 £ 0.01 2.33+£0.01 2.63+0.01
Podékovani 6. M.G. Beghi, A.C. Ferrari, C.E. Bottani, A.B. Libassi,
Prace vznikla pri reseni Vyzkumného zaméru ¢. AVOZ K. Tanner, K.B.K. Teob a J. Robertson. Elastic constants
10100522, and structural properties of nanometre-thick diamond-like
carbon films. Diamond and Related Materials 11, pages
1062 - 1067, 2002.
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