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Nanocompression of oriented pillars from Al thin film
I. Kubéna*, T. Kruml *

Summary: In this paper, a new method of measurement of mechanical properties
of thin films is presented. This method combines specimen preparation by focused
ion beam (FIB) and compression test using nanoindentation device. Compression
specimens were prepared from thin film, Al-1.5%Cu, which is commonly used in
integrated circuit. Cylindrical specimens were prepared by FIB milling. The
height of specimens (pillars) was about 2 x#m (equal to the film thickness) and
their diameter was about 1.3 zm. The pillars are single crystalline, therefore the
results depend on crystallographic orientation of pillar, which was specified by
EBSD (electron backscatter diffraction). Stress-strain curves of the thin film were
obtained in two representations, o—sand 7—y.

1. Uvod

Me¢teni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev je obtizn¢ proveditelné. Existuje nékolik béz-
n¢ pouzivanych metod, pficemz kazda z nich ma své vyhody a nevyhody. Nejpouzivané;si
metodou je nanoindentace, jejiz princip je vtlacovani hrotu do vrstvy a zaznamenavani sily a
hloubky priniku hrotu. Tato metoda je experimentdlné nejjednodussi, protoze neni nutné
vrstvu pfipravovat pro indentaci. Jeji nevyhoda je obtizné interpretace experimentalnich dat,
napt. vysledky jsou typicky zavislé na hloubce vtisku. Je mozné zméfit jen omezené mnozstvi
materidlovych parametrl, nanoindentace neni vhodnd pro urcovéani plastickych vlastnosti
vrstvy jako mez kluzu, mez pevnosti, koeficient deformacniho zpevnéni a taznosti (Oliver and
Pharr, 1992).

Teoreticky nejlepsi metodou pro uréovani mechanickych vlastnosti tentkych vrstev by byla
zkouska tahem. V literatufe jsou uvedeny pokusy aplikovat tahovou zkousku na tenké vrstvy
(Cheng et al. 2005, LaVan et al.1999). Nevyhodou této metody je velice slozita, v n€kterych
piipadech dokonce nemoznd, piiprava takového vzorku, protoze vétSina vrstev je vyrabéna
depozici na substrat a tento substrat je nutné pied vlastni zkouSkou odstranit. Pfitom je nutné
neposkodit tenkou vrstvu. Samotna zkousSka vyzaduje vyrobu miniaturizovaného tahového
stroje. Dalsi problém je spojen s relativné velkym pomérem povrch/objem vzorku, jelikoz
vrstvy piipravované technologiemi PVD nebo CVD se vyrdbéji typicky o tlouStce 1 um a
méné a jakykoliv povrchovy defekt zplsobi ndhlé poruSeni tahového vzorku pii tahové
zkousce.

Dalsi mozZnosti jak studovat tenké vrstvy je tzv. bulge test (Karimi et al. 1997, Cieslar et al.
2004). Principem této metody je ptfivod pracovniho plynu na kruhovou nebo c¢tvercovou
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membranu vyrobenou z tenké vrstvy. Pfi této zkousce se méti zavislost tlaku pracovniho ply-
nu a prahyb membrany, ktery tento tlak zplisobuje. Tuto zavislost 1ze pfepocitat na biaxialni
(membréna je zatézovana dvouosym tahem) tahovou kiivku s osami smluvni deformace —
smluvni napéti. Pfi této metod¢ opét nastava problém s piipravou membrany bez defekta.

V posledni letech se stale vice vyuzivaji zafizeni, kterd umoziuji precizni odstranovani
materidlu pomoci fokusovanych iontovych svazkl (FIB — focused ion beam). Skupina pod
vedenim prof. Dimiduka (2005) pfisla s myslenkou spojit pfipravu vzorku pomoci FIBu a
naslednou deformaci tohoto vzorku pomoci nanoindentoru a takto provést mikroskopickou
kompresni zkousku. Vzorky byly pfipravovany ve tvaru valce (pilifek, pillar) na vyleSténém
povrchu objemového materidlu. Cilem tohoto experimentu bylo zjistit zda velikost pilitku ma
vliv na vysledné mechanické vlastnosti. Bylo zjisténo ze vzorky o priméru niz§im nez 1 um
vykazuji znacny nartist meze kluzu. To je vysvétlovano tim, ze v takto malych objemech jiz
nejsou zadné pohyblivé dislokace a napéti potfebné k plastické deformaci je dano napétim
potiebnym k aktivaci disloka¢nich zdroji a ne napétim nutnym k pohybu dislokaci (Nix at al.
2007).

V literatute jiz existuji pokusy pievést techniku piipravy vzorkti pomoci FIBu a nahledné
deformaci téchto vzorkii nanoindentorem do oblasti tenkych vrstev (Kubéna et al, 2009,
Kruml et al. 2009). Tato prace piinasi nové vysledky a vénuje se vlivu krystalografické orien-
tace monokrystalickych pilitkd na jejich mechanické vlastnosti.

2. Experiment

Experiment byl proveden na tenké vrstvé z Al — 1,5 hm. % Cu o tloustce 2,06 + 0,05 um,
ktera byla napatfena na kifemikovy monokrystalicky substrat s orientaci <100>. Mezi substra-
tem a Al vrstvou je mezivrstva W — 10 hm. % Ti o tloustce 0,14 + 0,04 um slouzici jednak
jako diftzni bariéra a jednak ke zlepSeni pfilnavosti substratu a vrstvy. Velikost Al zrna mé-
fené na volném povrchu je 3,8 = 0,3 um, tudiz vzhledem k tloust’ce vrstvy relativné velka.
Material byl pfipraven na zafizeni VARIAN 3190 ve firm¢ ON Semiconductor a je pouzivan
na vytvareni vodivych kontaktl v integrovanych obvodech

Piiprava mikrokompresnich pilitkd byla provadéna na padé FEI Company v Brné na pii-
stroji Quanta 3D FEG Dual Beam™. Jedna se o piistroj, ktery v sobé kombinuje jak iontovy
tak elektronovy tubus. Tato kombinace umoziiuje na jednom piistroji jak pozorovani elektro-
ny, tak odstrafiovani materidlu ¢i depozici ochranné vrstvy s vyuZitim iontového svazku. Bé-
hem piipravy pilitku byly ménény parametry odprasovani a to zejména doba vydrze svazku
na jednom misté, prekryti svazku, velikost proudu svazku a smysl rastrovani. Pilitky byly
pripravovany ve stfedech nejvétSich zrn aby bylo zajisténo, ze vysledny pilifek bude mono-
krystalicky.

Geometrie vzorku (obr. 1) po posledni fazi pripravy by se méla co mozna nejvice podobat
rota¢nimu valci. Hloubka odprasovani x by méla byt vétsi nez je tlouStka napatrenych vrstev,
tzn. zasahovat az do substratu. Déle by pfechod do okolniho substratu mél byt plynuly a bliz-
ké okoli pilitku rovinné. VSechny tyto aspekty jsou dulezité pro homogenni rozlozeni napéti
pfi nésledné mikrokompresni zkouSce. Primér pilitku se voli cca 1 um, velikost mezikruzi
odstranéného materialu je 25 um z diivodu zabranéni kontaktu plochého indentoru (pramér
20 um) se zbytkem vrstvy.
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Obr. 1 Schéma planovaného experimentu (rozméry v um).

Jak jiz bylo zminéno, pfipraveny pilifek je monokrystalicky, tzn. jeho odezva na mecha-
nické zatizeni je zavisla na jeho krystalografické orientaci. Z tohoto diivodu byla provedena
v rastrovacim elektronovém mikroskopu (SEM) Jeol 6460 analyza EBSD a byla urcena krys-
talografické orientace jednotlivych pilitkti. Z téchto udaji byly déale vypocteny Schmidtovy
faktory, které umozni ptepocitat smluvni napéti a deformace s ohledem na krystalografickou
orientaci daného piliftku na smykové veli¢iny pro primarni skluzovy systém. Na obr. 2 je sni-
mek ze SEM povrchu vrstvy na kterém jsou pomoci analyzy EBSD doplnény barvy odpovi-
dajici krystalografické orientaci ve sméru kolmém na povrch vrstvy. Je vidét, ze v tomto smé-
ru ma vrstva silnou texturu <111>. Ve smérech kolmych na povrch vrstvy je rozloZeni krysta-
lografickych smérti rovnomérné.

Normalovy smér [111]

(0m] [101]

Obr. 2 EBSD analyza studované vrstvy, normalovy smér. Barvy odpovidaji krystalografic-
ké orientaci dle uvedeného standardniho stereografického trojiihelnika.

Zatézovani vzorkii v kompresi probihalo pomoci nanoindentoru MTS Nanoindenter XP
vybaveného plochym diamantovym raznikem o priméru 20 um. Tento pfistroj je vybaven
svételnym mikroskopem, pomoci kterého je mozné urcit soufadnice pilitku a nasledné nad

pilifek pfemistit raznikem a deformovat jej. ZatéZovani probihalo v reZzimu fizeni sily rychlos-
ti 0,001 mN/s



3. Vysledky a diskuze

Vilcové vzorky byly pfipraveny pomoci FIB optimalizovanym postupem. Na obr. 3a je pfi-
klad pilitku ptipraveného pro mikrokompresni zkousku. Je zietelné, ze jeho geometrie se blizi
idealnimu tvaru, ¢imz je minéna co mozna nejmensi kuzelovitost, plynuly ptechod vzorku do
okolniho substratu a optimalni hloubka X (obr. 1). Tyto parametry nejvice ovliviiuji homoge-
nitu rozloZeni napéti ve vzorku béhem zkousky. Optimalizovany postup piipravy je popsan v
(Kubéna et al., 2009). Na obr. 3b zobrazen pilitek po deformaci. Vyrazné skluzové pasy podél
na tomto vzorku se pravdépodobné tvoii béhem plastickych skokd.
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Obr. 3 a) Pilitek ptipraveny optimalizovanym postupem; b) pilitek po deformaci se zfetel-
nymi skluzovymi pasy.

Béhem kompresniho testu byla plynule zaznamenévana velikost zatézné sily a pfemisténi
plochého hrotu. Tyto veli¢iny byly nejprve piepocitiny na hodnoty smluvniho napéti a
smluvni deformace podle rovnic (1) a (2)
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kde Sy je pocateéni stredni praiez vzorku (vzorky vykazovaly kuzelovitost cca 4°), Iy je poca-
te¢ni vySka vzorku, v tomto ptipadé€ je shodnd s tloustkou vrstvy.

Na obr. 4a je ukdzana kompresni kiivka pilitku na obr. 3a v reprezentaci c—e. Je nutné
poznamenat, ze ackoliv je premisténi snimano v fadu nm a sila v fadu mN, na kiivce neni po-
zorovan téméf zadny Sum. Je ziejmé, Ze tvar kompresni kiivky je velmi odlisny nez tvar ty-
pickych kompresnich kiivek v pfipadé¢ objemového materidlu. Zatimco u objemovych Al ma-
terialti by bylo mozné ocekavat plynuly odklon od elastické ¢asti a postupné klesajici zpevné-
ni, méfeny pilifek se deformoval prakticky pouze pomoci skokovych narista plastické defor-
mace, z literatury znamych jako plastické skoky (plastic bursts), navzajem spojenych useky



elastické deformace. Postupné deformacni zpevnéni nebylo pozorovano. Pilifek se pti defor-
maci chova nasledujicim zpiisobem. Nejprve narlsta napéti pii elastické deformaci. Po dosa-
zeni napéti nutného pro aktivaci disloka¢niho zdroje dojde k aktivaci n€kolika desitek nebo
stovek dislokacnich smycek, které se rozsiti pres cely pilifek, zaniknou na volném povrchu a
zpisobi vzajemné posunuti ¢asti krystalti nad a pod skluzovou rovinou o Nb, kde N je pocet
dislokaci a b je velikost jejich Burgersova vektoru. Dislokaéni zdroj poté ptestane byt aktivni;
o divodech preruseni jeho Cinnosti 1ze jen spekulovat. Napéti pak dale roste béhem dal§iho
useku elastické deformace nez dojde k aktivaci dalSiho zdroje. Nedostatek pohyblivych dislo-
kaci nutnych k deformaci pilitku je nazyvané ,,dislokacni vyhladovéni® (mobile dislocation
starvation).
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Obr. 4 a) Kompresni kiivka pilifku z obr. 3a v reprezentaci c—¢;

b) kompresni kfivka v reprezentaci t—y

Je znamo, ze kiemik a wolframové slitiny se za pokojovych teplot se plasticky nedeformu-
ji, takze lze s jistotou fici, ze popisované plastické skoky jsou odezvou pouze zkousené Al
vrstvy. Toto bylo také ovéfeno pomoci SEM pozorovani pilitkti po deformaci, kde zadna
plasticka deformace Si substratu nebo W mezivrstvy nebyla nalezena. Lze tedy urcit napéti
pottebné k prvnimu plastickému skoku Al vrstvy. Toto napéti je mozné povazovat za mez
kluzu studovaného pilitku. Hodnoty téchto napéti jsou uvedeny v Tab.1. Stfedni hodnota na-
peti vypoctena z osmi uspésnych zkousek pro prvni plasticky skok je 140 MPa se smérodat-
nou odchylkou 45 MPa, tj. 32%. Tato velkéd odchylka neni zplisobena neptfesnosti méfeni, ale
tim, Ze chovani pillaru zavisi jednak na jeho krystalografické orientaci a jednak aktivace dis-
lokac¢nich zdrojti v takto malém objemu ma pravdépodobnostni charakter (Uchic at al, 2004).

Tento rozptyl je mozné snizit tim, ze budeme uvazovat orientaci pilitku. Orientace pilifku
byly ur¢eny z EBSD map (napt. pilitek z obr. 3a, F7, odpovida [-3 4 5]). Z téchto orientaci
byl nasledné stanoven Schmidlv faktor priméarniho skluzového systému m, pomoci kterého



byly pfepocitany hodnoty ¢ a € na hodnotu skluzového napéti a smykové deformace podle
rovnic (3) a (4):

T=0.m 3)

“)

Tab 1. Vyhodnoceni napéti pfi prvnim plastickém skoku (mez kluzu) osmi uspésnych ex-
perimentd.

vzorek | orientace osy Schmidtv faktor nap¢ti pfi prvnim napéti pfi prvnim
pilitku primarniho skluzo- plastickém skoku plastickém skoku
vého systému oy [MPa] 7 [MPa]
F2 [-56 8] 0,323 180 68
F3 [-455] 0,334 210 69
F5 [-6 9 10] 0,367 135 53
F6 [-334] 0,336 215 73
F7 [-345] 0,343 102 40
F8 [-6 7 9] 0,32 138 52
F9 [-456] 0,334 142 53
F10 [-356] 0,373 85 38

Na obr. 4b je ukdzana kompresni kiivka v soufadnicich t—y. Tato kiivka vypada podobné
jako ktivka v reprezentaci c—e. Nicméng¢, je-li vyhodnocena stfedni hodnota skluzového napé-
ti pro prvni plasticky skok, je ziskana hodnota 54 MPa a smérodatna odchylka 12 MPa (22%)).
Pokud uvazujeme smykové hodnoty napéti a deformace, je relativni chyba uréeni meze kluzu
sniZena o tfetinu.

Jelikoz z evidentnich divodii neni mozné pfipevnit snima¢ deformace na vzorek, méfené
posunuti diamantového razniku se sklada z plastické deformace vrstvy a elastickych deforma-
ci vrstvy, mezivrstvy, substratu a samotného razniku. Tento fakt znemoziuje ur¢eni modulu
pruznosti piimo, protoZze zejména elastické deformace substratu nejsou zanedbatelné. Bylo
ovSem jiz ukazano, ze je mozné pomoci modelovani konecnymi prvky deformaci mezivrstvy
a substratu pro znamé zatizeni vypocitat a odeCist od méfené hodnoty (Kubéna et al., 2008).
Timto zplisobem je tedy v principu mozné urcit Youngiv modul pruznosti pro studovanou
vrstvu véetné jeho zavislosti na krystalografické orientaci.




4. Zavér
Vysledky této prace se daji shrnout do nasledujicich bod:

e metodika pfipravy mikrokompresnich vzorki z tenkych vrstev pomoci fokusovaného
iontového svazku byla Gspésné zvladnuta, coz potvrzuji tspéSné kompresni testy;

e mikrokompresni vzorky byly deformovany nanoindentorem s plochym diamantovym
raznikem a byly ziskany kompresni kiivky v o—¢ soutadnicich;

e diky znalosti orientaci jednotlivych pilitku zjisténych pomoci EBSD bylo mozné tyto
ktivky prepocitat na zavislost smykového napéti na smykové deformaci, ¢imz se pod-
statn€ snizi rozptyl namétenych kiivek;

e zosmi uspéSnych mikrokompresnich zkousek byly vyhodnoceny stfedni hodnoty a
smérodatné odchylky prvnich plastickych skokl: 6, =140 + 45 MPa a t, = 54 £ 12
MPa. Tento rozptyl hodnot neni zpisoben nepfesnosti meteni, nybrz je typicky pro
chovani objektl s velikosti okolo 1 um nebo mensich.
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