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DETERMINATION OF MECHANICAL PROPERTIES
OF THIN FILMS BY NANOCOMPRESSION

I. Kubéna, P. Hutaf, L. Nahlik, T. Kruml *

Summary: Measurements of mechanical properties of objects with micrometric
(or even smaller) dimensions is still not a common task. In this paper, the
possibility of evaluation basic mechanical properties of a thin film by
nanocompression is demonstrated. Cylindrical specimens with the axis normal to
the film plane, attached by the bottom to the substrate, are prepared by the
focused ion beam technique. Such pillars are deformed by a nanoindenter
outfitted by a flat diamond punch. An equivalent of compression curve is obtained.
1t is possible to measure directly parameters as the yield stress, stress at a chosen
strain level or work hardening rate. Finite elements modelling is necessary for the
Young modulus evaluation. It is shown that the Young modulus can be evaluated
quite precisely, even if the geometry of the pillar is not perfect.

1. Uvod

K méfeni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev se pouziva kromé tribologickych metod
prakticky pouze nanoindentace. Vyhodou nanoindentace je snadné a automatizované
provedeni zkousky bez nutnosti jakékoli ptipravy vzorku. Nevyhodou je komplikovany stav
napéti pod hrotem, ktery je trojosy a siln¢ nehomogenni. Urceni zdkladnich materidlovych
parametri z takové zkousky je tedy obtizné; standardné¢ se vyhodnocuje pouze tvrdost a
elasticky indenta¢ni modul (Oliver & Pharr, 1992). V literatufe jsou popsany dal§i metody,
které ovSem vyzaduji ndrocnou pripravu vzorki a konstrukci specializované meéfici aparatury
(bulge test, beam bendig apod., Brotzen, 1994; Nix, 1989). Idedlni moznosti by bylo provést
tahovou zkousku pouze tenké vrstvy; tyto pokusy se v literatufe obcas objevuji (Cheng et al.,
2005; LaVan & Sharpe, 1999; Brotzen, 1988). Je zpravidla nutné provést vétsSi mnozstvi
experimentli, protoze jakdkoli vada na povrchu vede k predCasnému roztrzeni vzorku a
nekteré tenké vrstvy nelze takto testovat viibec.

Pokud je hledanym parametrem tenké vrstvy napt. mez kluzu v podminkach homogenniho
napéti, jedinou alternativou k tahové zkousce je zkouSka v kompresi. V této praci jsme se
pokusili o provedeni takové zkousky, s vyuzitim fokusovanych iontovych svazku k ptipraveé
kompresniho vzorku a nanoindentoru k vlastnimu provedeni zkouSky. Kompresni kiivky a
tvar vzorka po deformaci jiz byly ¢éastecné publikovany (Kubéna et al., 2008; Kruml et al.,
2009), tento piispévek se tyka hlavné urceni Youngova modulu materidlu z naméfenych dat.
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2. Experiment
Studovanym materidlem byla vrstva ptipravend metodou PVD o chemickém slozeni Al +
1.5 hm% Cu a tloustce 2.06 um. Mezi touto vrstvou a kifemikovym monokrystalickym
substratem o orientaci {100} byla jest¢ napafena mezivrstva W + 10 hm% Ti o tloust’ce
140 nm (obr. 1).

OdpraSovanim pomoci fokusovaného iontového svazku bylo odstranéna vrstva, mezivrstva
a cast substratu v mezikruzi o vn&j§im priméru 25 um a vnitfnim asi 1.5 um. Tato ¢ast
experimentu probihala na pidé firmy FEI s vyuzitim pfistroje Quanta 3D FEG DualBeam™.
Po ukonceni odprasovani byl uprostied mezikruzi pfipraven valcovity vzorek (pilifek, pillar
v anglické literatufe; obr. 2), ureny ke zkouSce v kompresi. Ptiprava takového vzorku je
pomérné naro¢nd, napiiklad je obtizné zajistit, aby priifez pilitku byl konstantni a pfechod
pilitku do substratu byl plynuly. Detaily pfipravy jsou uvedeny v praci Kruml et al. (2009).
Pilitky byly ptipravovany ze sttedii vétSich zrn, jednd se tedy o monokrystalické vzorky.

; o

Al + 1,5 hm% Cu - studovana vrstva 2
W + 10 hm% Ti - mezivrstva

. ) |

S1 substrat <100> =

Obr. 2 Vzorek pfipraveny pro zkousku v kompresi. VySka mérné ¢asti je dand ptivodni
tloustkou vrstvy 2.06 um, praimér vzorku je 1.3 pum. Zteteln¢ je vidét svétlejsi W-Ti
mezivrstva mezi studovanou Al vrstvou a substratem.

Zatézovani vzorku v kompresi bylo provedeno pomoci nanoindentaniho pfistroje
NanoTest™ NT600 a komeréné dostupného diamantového razniku konického tvaru,
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s ploskou na vrcholu o priméru 10 um. NanoTest™ NT600 je vybaven kvalitnim svételnym
mikroskopem, pomoci néjz jsou ureny x — y souiadnice vzorku. Diamantovy raznik je poté
pfemistén na zadané soufadnice. Bylo ovéfeno, Ze nepfesnosti premistovaciho systému
nejsou vEétsi nez cca 1-2 um. Zatézovani bylo provedeno v rezimu konstantniho pfirtstku sily
dF/dt = 0.001 mNs™'. Pfistroj umoZituje také piejit do rezimu konstantni aplikované sily a
provést creepovy experiment. Protoze se ke kompresni zkouSce pouzivd nanoindentor a
métené sily 1 pfemisténi jsou stejného fadu jako pfi nanoindentacnich testech, byva tato
zkouska oznacovana jako nanokompresni zkouska.

3. Tvar vzorki po kompresi

Tvar vzorki po zkousce v kompresi odpovida predpokladané deformaci fcc monokrystali. Na
povrchu vzorkt jsou vidét vyrazné skluzové linie podél skluzovych rovin typu {111} (obr. 3).

Obr. 3 Vyrazné skluzové stopy na povrchu vzorkii po deformaci v kompresi

4. Kompresni krivky

Dvé kompresni kfivky jsou uvedeny na obr. 4. Jejich tvar se 1isi od typickych kompresnich
kiivek méfenych u makroskopickych vzorkli. Béhem deformace dochdzi ke skokovym
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nariistim plastické deformace (plastic strain bursts), které se na kiivce projevuji
horizontalnimi useky. V literatuie je tento jev znamy u plasticity vzorkli o rozmérech v fadu
jednotek mikrometri nebo mensich. Pfisuzuje se aktivaci dislokacniho zdroje, ktery
vyprodukuje nékolik desitek ¢i stovek dislokacnich smycek, a zplsobi pokluz vzorku po
jedné skluzové roviné. Studované vzorky ukazovaly chovani, které je mozno oznacit jako
piechodové mezi makroskopickym chovanim s plynulym ptechodem z elastické do plastické
oblasti a nenulovym zpevnénim a chovadnim mikroskopickym, kde k plasticité¢ dochazi jen
skokov¢ a mezi jednotlivymi plastickymi uddlostmi se vzorek deformuje elasticky. Mez kluzu
byla u jednotlivych vzorkli uréena podle tvaru kiivky bud’ jako prvni skokové plasticka
deformace anebo standardn€ jako napéti pii 0.2% plastické deformaci (vice Kruml et al.,
2009). Uvazujeme-li Burgerstiv vektor dislokaci v Al o velikost 0.286 nm a Schmidtiv faktor
primarniho skluzového systému blizky 0.5, odpovidad 0.2% plastickd deformace prichodu
40 dislokaci vzorkem. Z namétenych kiivek tedy lze statisticky vyhodnotit primérnou mez
kluzu nebo napéti pii zvolené deformaci a rozptyl téchto parametri. Sklon elastické zavislosti
napéti-deformace vSak neodpovida Youngovu modulu studované vrstvy Euj, protoZze méfené
piemisténi hrotu pfi nanokompresni zkouSce zahrnuje také deformaci mezivrstvy a substratu.
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Obr. 4 Piiklady kompresnich kiivek

5. Uréeni modulu pruznosti s pomoci MKP

Moznosti jak stanovit Ea; s vétSi pfesnosti nez v predchozim piipadé je pouziti metody
kone¢nych prvki (MKP) k vypoctu celkové deformace W vrstvy a Si substratu. Odecteme-li
tyto parazitni deformace z kiivek na obr. 4, je mozné urcit Eo; z dat zméfenych béhem
nanokompresni zkousky. Uréeni E,; pfimo ze sklonu elastické ¢asti kiivek (napft. pti odtiZzeni)
piredpoklada, ze W-vrstva a Si-substrat jsou dokonale tuhé materidly, coz mulze vést
k vyznamnému zkresleni vyslednych materidlovych charakteristik povlaku.

Proto byl vytvoren model MKP, ktery popisuje vérné geometricky pouzity nanokompresni
vzorek. Protoze lze ptredpokladat axisymetrii celého modelu podle osy y, lze celou tlohu
modelovat jako dvojdimenzionélni. Takto vytvofeny model substratu pomoci MKP je vidét na
obr. 5.
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— W vrstva

|~ Si substrat

Obr. 5 Model vytvoreny promoci metody kone¢nych prvka

Na zdkladé numerické analyzy byla stanovena odezva substrdtu a mezivrstvy na
aplikované zatizeni od diamantového razniku. Pomoci této analyzy a sklonu elastické ¢asti
nanokompresnich kiivek, ktery byl zméten jako 39.4 GPa, byl Ea; vypocten jako 49 GPa.
Tato hodnota se 1épe shoduje s hodnotami uvadénymi v literatuie (Chinmulgund et al., 1995)
pro hlinikové vrstvy piipravené pomoci PVD — uvadéné hodnoty leZi mezi 47 a 74 GPa. Jak
se ukazalo ztéchto vysledku, je ziejmé, Zze geometrické charakteristiky substratu mohou
vyznamn¢ ovlivnit odhady modulu pruznosti povlaku a proto je tieba odhadnout parametry na
které je odhad modulu pruznosti nejcitlivejsi.

Byl tedy vytvofen model geometrie nanokompresniho vzorku, ktery je definovan na obr. 6.
Na zékladé zkuSenosti z vyroby nanokompresnich vzorki pomoci odprasovani, byly zjistény
geometrické parametry substratu, které se mohou nejvice ménit a byl odhadnut jejich vliv na
vyslednou hodnotu Youngova modulu (obr. 7).
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Obr. 6 Model geometrie nanokompresniho vzorku s uvaZzovanymi geometrickymi
charakteristikami
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Obr. 7b Vliv zmény tloustky W-vrstvy
(Hy) na wvysledny modul pruznosti
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Obecné lze fici, Ze zmény nékterych parametrti nemaji velky vliv na vysledny odhad
modulu pruznosti povlaku. Zména tloustky W vrstvy v intervalu 0.1-0.2 um se na vysledném
odhadu modulu pruznosti projevi odchylkou mensi nez 0.5% (obr. 7b) coz je
z experimentalniho hlediska zanedbatelna hodnota. Stejné¢ tak zména radiusu r u paty
mikrokompresniho vzorku je uvazovana pomérné¢ vyznamna, 0.05-0.5 um a presto vliv na
odhadovany modul pruznosti Al vrstvy je mensi nez 3%. Ze studovanych veli€in ma
nejvyznamnéjsi vliv zména thlu a, kde pti jeho hodnoté 18° vyvola chybu v odhadu modulu
pruznosti povlaku kolem 9%. Samoziejmé 1 vyznamna zména vysky Si vrstvy mize hrat
nezanedbatelnou roli. Lze ale fici, Zze pfi odhadu skute¢nych materidlovych charakteristik
mikrokompresnich vzorka lze nékteré drobné zmény geometrie zpltisobené nedokonalosti
jejich vyroby zanedbat a z hlediska numerického modelovani problému lze uvazovat uréity
idealizovany tvar. Také prenositelnost mezi jednotlivymi vzorky je pomérné dobra. Pokud
povazujeme presnost odhadu modulu pruznosti povlaku z hlediska numerického modelovani
kolem 5%, lze zanedbat 1 vyraznéj$i geometrické odchylky.
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6. Zavér

Nanokompresni zkouska predstavuje novou moznost, jak meéfit elastické a plastické
charakteristiky tenkych vrstev. Z naméfenych nanokompresnich kiivek Ize urc¢it primérnou
hodnotu meze kluzu nebo napéti pii zvolené deformaci; k témto veli¢indm je tieba ptistupovat
statisticky kvili pravdépodobnostnimu charakteru vyskytu skokl v plastické deformaci. Je
také mozné urcit pomérné presné Younglv modul vrstvy. Sklon elastické ¢asti experimentalni
kiivky je vSak tfeba nejprve ocistit od parazitnich elastickych deformaci substratu s vyuzitim
vypoctu metodou kone¢nych prvkda.
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