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STANDARDIZACNI MERICI METODY A INTEGRACE
PZT VRSTEV DO MEMS

Marek Pokorny

Abstrakt

Technologie umoznujici propojeni miniaturnich senzort a aktuatoru s inte-
grovanymi obvody jsou nezbytnym faktorem tspéchu v oblasti monolitickych inte-
ligentnich systémd, spotfebni a vypocetni elektroniky, informacnich technologii,
navigac¢nich systémt, telekomunika¢nim, automobilovém a spotfebnim priéimyslu,
medicing, atd. Soucasti prirozeného vyvoje modernich technologii je integrace pie-
zoelektrického materidlu Pb(Zr_Ti_,)O, (zkrdcené PZT) do mikroelektromechanic-
kych systémt (MEMS), kde plni funkce snimacich a aktua¢nich prvka.

Diserta¢ni prace zkouma nelinedrni piezoelektrické vlastnosti tenkych vrs-
tev materidlu PZT s platinovymi elektrodami na kfemikovém substratu (struktura
vrstev je Si/SiO /Ti/Pt/PZT/Pt). Pii rznych signdlech budiciho elektrického napé-
ti se sleduje deformace tenké vrstvy vyvolana inverznim piezoelektrickym jevem,
kterd je fadu desitek pikometrti. Pozorované charakteristiky maji typicky tvar hys-
teréznich smycek podélného efektivniho piezoelektrického koeficientu d,; v zdvis-
losti na velikosti ptisobiciho elektrického pole. Podrobné jsou zkoumany profilové
charakteristiky, které znazornuji posunuti aktivnich a pasivnich vrstev vyvolanych
piezoelektrickym jevem na rtiznych mistech zakladni kfemikové desticky.

Meéfeni je realizovano na vzorcich s kontinudlni a kruhové lokalizovanou
tenkou vrstvou PZT, ktera byla deponovana metodou vysokofrekven¢niho magne-
tronového naprasovani. Piezoelektrickd deformace tenkovrstvé struktury je dete-
kovana nepfimymi optickymi metodami, dvoupaprskovym laserovym interferome-
trem (DBLI) a jednopaprskovym dopplerovskym vibrometrem (LDV). Podrobné
jsou diskutovany specifické moznosti, vyhody a nevyhody obou metod. Nové jsou
definovany sofistikované mérici postupy.

Klicova slova: piezoelektrické tenké vrstvy, PZT material, dvoupaprskovy
laserovy interferometr, laserovy dopplerovsky vibrometr
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NONLINEAR PIEZOELECTRIC
CHARACTERISTICS OF PZT THIN FILMS

STANDARD MEASUREMENT METHODS AND PZT FILMS
INTEGRATION TO MEMS

Marek Pokorny

Abstract

Technologies providing interconnection of minisized sensors and actuators
to integrated circuits are inevitable factors of success in area of monolithic intel-
ligent systems, consumption and computer electronics, information technologies,
navigation systems, telecommunications, automotive and consumer industry, heal-
th service, etc. Piezoelectric material Pb(Zr_Ti_)O, (shortly PZT) integration to
microelectromechanical systems (MEMS), used in sensors and actuators functions,
is a part of natural development of modern technologies.

Doctoral thesis research nonlinear piezoelectric properties of thin films of
PZT material with platinum electrodes on a silicon substrate (structure of layers is
Si/SiO /Ti/Pt/PZT/Pt). Deformations of thin film induced by inverse piezoelectric
effect, which is in order of picometers, are observed when different waveform of
electric voltage is applied. Characteristics of longitudinal piezoelectric coefficient
d,, - on dependence of values of applied electric field with typical shape of hyste-
retic loops are observed. Profile characteristics, which show electric field induced
displacement of active and passive layers, are investigated in details on a different
positions on the silicon wafer.

Measurement is realized on samples with continual and circle-localized PZT
thin film, which is deposited by RF magnetron sputtering method. Piezoelectric
deformation of thin films structure is detected by indirect optical methods, double-
beam laser interferometer and single-beam Doppler vibrometer. Unique possibi-
lities, advantages and disadvantages of both methods are discussed. Sophisticated
measurement procedures are recently defined.

Keywords:  piezoelectric thin films, material PZT, double-beam laser
interferometer, laser Doppler vibrometer
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LES CARACTERISTIQUES PEZIOELECTRIQUES
NON-LINEAIRES DES FILMS FINS PZT

METHODES DE MESURES STANDARD ET INTEGRATION DES
FILMS PZT AUX MEMS

Marek Pokorny

Résumé

Les technologies fournissant dans les circuits intégrés I'interconnexion entre les dé-
tecteurs et les actionneurs miniatures sont une clé du succes dans le domaine des
systémes d’information monolithiques, des besoins et de lélectronique, des tech-
nologies de I'information, des systémes de navigation, des télécommunications,
de lautomobile et de 'industrie, de la médecine, etc. Le développement naturel
des technologies modernes passe par 'intégration des matériaux piézoélectriques
Pb(Zr_Ti_)O, (en abrégé PZT) aux systémes micro-électromécaniques (MEMS),
utilisés dans des fonctions de détections et de déclenchements.

La thése de doctorat enquéte sur les propriétés piézoélectriques non-linéai-
res sur des films fins en PZT utilisant des électrodes de platine sur un substrat de
silicone (la structure des couches étant Si/SiO2/Ti/Pt/PZT/Pt) Les déformations
du film fin induites par effet piézoélectrique inverse, de lordre du picametre, sont
observées quand on applique diftérentes formes donde de voltage électrique. Cer-
taines caractéristiques du coefficient piézoélectrique longitudinal d,; . dépendan-
tes des valeurs du champ électrique appliqué sont observées en méle temps que
certains cycles d’hystérésis. Le profil des caractéristiques, qui montre que le champ
électrique induit un déplacement de couches actives et passives, est étudié en détail
sur différentes positions sur la gaufrette de silicone.

Les mesures sont réalisées sur des échantillons garnis de film fin en PZT
déposé en continu ou localement par pulvérisation grace a un magnétron RF. La
déformation piézoélectrique de la structure du film fin est détectée par méthode
optique indirecte, interférometre laser a doubles faisceaux et vibrometre Doppler
a faisceau simple. Les possibilités particuliéres, les avantages et les inconvénients des
deux méthodes sont discutées. Les méthodes de mesure sophistiquées sont redéfini-
es.

Mots Cles:  Film fin piézoélectrique, matériel PZT,
interfometre laser a double faisceau, vibromeétre laser Doppler
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Kapitola 1

Uvod

Vstupem do 21. stoleti se v pramyslu mikroelektroniky zavrsila celd fada novych
technologii. Dokonce se mluvi o nastupu nového paradigmatu konvergence a vlivu
digitalnich technologii na Zivotni styl dnesniho ¢clovéka. Na vSudypritomné digital-
ni zafizeni se za¢ina nahliZet jako na elektronickou inteligenci (Electronic Ambient
Intelligence [1]), ktera zpfijemnuje lidsky Zivot, nebo dokonce se ho snazi prodlouzit.
Na druhé strané je také neviditelnou soucasti, ktera do jisté miry dohlizi na bezpec-
nost pretechnizované civilizace. Elektronicka zatizeni dostavaji interaktivni podobu
umoznujici snadné, intuitivni a presné ovladani mnohdy velmi slozitych procesii.
Informace o stavu okolniho svéta zahrnuji rtizné veliciny (geometrické, mecha-
nické, tepelné, chemické, biologické, elektrostatické, magnetické, atd.). Vyznamné
postaveni pfi jejich ziskavani a dal$im zpracovani ma senzorova technika. Vyvoj
senzorové techniky ovliviiuje vyraznym zptisobem mikroelektronické technologie.
Ve snaze uspokojit rostouci pozadavky funk¢nosti, vykonu a miniaturniho provede-
ni elektronickych vyrobki jsou stanoveny jasné trendy dal$iho vyvoje pro nadcha-
zejici desetileti [2].

1.1 Mikroelektromechanické systémy

V konfrontaci s velmi rychlym vyvojem technologie integrovanych obvodi tradi¢ni
technologie miniaturnich snimacich a aktivnich prvki zaostévaji. Tyto vnéjsi sen-
zory a aktuatory jsou objemné a podstatné méné spolehlivé. Naklady na montaz,
propojeni a zapouzdfeni modularnich systéma jsou vyssi nez naklady na vyrobu
monolitickych integrovanych obvodi. Elegantni feSeni propojeni vnéjsitho pro-
stfedi s jiz zabéhlymi integrovanymi obvody nabizi mikroelektromechanické sys-
témy, zkracené MEMS. MEMS integruji mechanické elementy senzorti a aktuato-
ru s elektronikou na spolec¢ny substrat pomoci mikroelektronickych technologii.
Monolitické feseni ma své prednosti v pfipadé, ze pozadujeme rychlejsi, vykonné;jsi
a presnéjsi systém a zaroven klademe diraz na jeho miniaturizaci. K jejich vyro-
bé se pouzivaji upravené postupy znamé z produkce integrovanych obvodi, které
se vyznacuji vysokou sériovosti a nizkymi naklady. Elektronickd i mechanicka cast
je vyrobena na jedné polovodicové desticce. Diky tomu je mozné piimo propojit
inteligenci elektroniky (digitalni signalovy procesor) s ¢idly a vykonnymi nastroji
ovladajicimi neelektrické veli¢iny. Timto zptisobem vznika cely autonomni systém
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lokalizovany na jediném cipu (systems-on-a-chip). Monoliticky systém zahrnuje
pfednosti integrovanych obvodu, mezi které patfi vysoka miniaturizace, dlouho-
doba stabilita, pfesnost a sériovost vyroby. Technologie umoznujici integraci systé-
mi jsou nezbytnym faktorem uspéchu v oblasti spotfebni a vypocetni elektroniky,
informacnich technologii, naviga¢nich systémd, telekomunikaci, automobilovém
a spotfebnim primyslu, medicing, atd. Existuje celd fada snimaci, které nachazeji
uplatnéni v integrovanych zafizenich a obvodech (snimace rychlosti, pozice, natoce-
ni, ndrazu, akcelerace, vibraci, tlaku, atd.). Nékteré z nich jsou jiz komer¢né dostup-
né v monolitickém integrovaném provedeni kombinujici MEMS s digitalni logikou
[3]. Firma Analog Devices ve svém sortimentu nabizi integrované MEMS v podobé
akcelerometri a gyroskoptl. Akcelerometry a gyroskopy se vyuzivaji napt. v mobil-
nich a hracich spotfebnich zafizenich, jako ochrana harddiskd pred mechanickym
poskozenim, obrazové stabilizatory fotoaparatii a kamerovych systémi, v GPS navi-
gacnich systémech, jako reakéni senzory airbagti, ve zdravotnickych a sportovnich
pomickach, apod. Jejich aplikace jsou velmi rozsahlé a nabizeji také jesté neobje-
vené moznosti. Dal$i vyzkum pokracuje v oblasti biosenzort (diagnostika a roz-
poznavani latek), elektroniky na radiovych frekvencich (ladici kondenzatory, civky
a filtry, smérové mikrofony), optickych mikrosystému (optické prepinace, scannery,
displeje, tiskarny), chemickych mikrosystémt.

Obecné je pod pojmem senzor chapano zafizeni, které snima sledovanou
tyzikalni, chemickou nebo biologickou veli¢inu a dle urcitého definovaného princi-
pu ji transformuje fyzikalnim pfevodem na veli¢inu vystupni, ¢asto elektricky kvan-
titativni. Mikrosenzor ma alespon jeden fyzikalni rozmér na trovni submilimetrové
dimenze. Inteligentni senzor (smart sensor) je zatizeni, které v sobé obsahuje citlivou
¢ast (¢idlo) a obvody pro prevod, tpravu, fizeni a komunikaci s dal$imi zafizenimi
v jediném celku. Vnéjsi obvody tvori pouze nutné zdroje energie. Mira inteligence
je u téchto senzori definovana rtizné [4]. Citliva ¢ast je s mikroelektronickou spoje-
na nejcastéji elektricky nebo opticky. Smart senzor dokaze nejen zachytit potiebné
hodnoty sledovanych veli¢in, ale umi je také inteligentné zpracovat pomoci proce-
soru. Diky mikrosenzortim se zlep$uji vlastnosti o vyssi citlivost, rychlejsi odezvu,
lepsi reprodukovatelnost, mensi spotiebu energie a také nizsi cenu. V praxi maji
senzory vyznamnou pozici ve vyrobni struktufre, kde snimaji parametry realného
technologického procesu. Na jejich zakladé je zpétné tento proces fizen prostfed-
nictvim aktuatori. Blokové schéma takového systému je na obrazku 1-1.
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MEMS muze byt definovan jako skupina mikrorozmérovych zatizeni, které preva-
déji fyzikalni veli¢iny na elektrické signdly a naopak. Ridici mikroprocesor vyuzivéa
inteligentni software tak, aby senzory byly schopny dodavat souborné informace,
jako jsou napriklad statistiky nebo varovani pti prekroceni uréitych hodnot, namis-
to nepretrzitého toku dat. Pozornost se soustfedi jen na zajimavé nebo podstatné
stimuly a tim se vyrazné uspofi celkova energie mikrosystému [5].

PROCES

AN

»

—_

| &=

senzory aktudtory
MEMS MEMS
monolitycky integorvany

systém s MEMS

R Fidici
4 procesor D/A

Obrézek 1-1: Blokové schéma inteligentniho senzoru. Monoliticky systém snima informace z
vnéj$iho prostiedi, procesorem je zpracovava a vyhodnocuje. Vystup pak pomoci aktuatorti zpétné
pusobi na veli¢iny vnéjsiho prostredi (regulované soustavy). Senzory a aktuatory prevadéji fyzikalni

neelektrické veli¢iny na bazi mikroelektromechanickych systémt MEMS.

Technologie MEMS umoznuje rozsifeni vypoctovych schopnosti mikroelektroni-
ky o vnimani a kontrolni schopnosti mikrosenzorti a mikroaktuatort a rozsirovani
prostoru novych navrhi a aplikaci. Vyroba MEMS zafizeni je zalozena na presnych
metodach a komplexnich vztazich mezi mikroelektronikou, mikromechanikou
a chemickymi procesy [6]. Zatimco elektronické soucastky jsou vytvarené sek-
vencemi procesti znamych pro vyrobu integrovanych obvodi (napt. CMOS, nebo
BiCMOS procesy), mikromechanické soucdsti jsou vytvorené pouzitim mikroobra-
bécich procest, tj. leptacich technik vyssi urovné, které selektivné odleptavaji cast
kremikového platku ¢i kovu nebo pridavaji nové strukturalni vrstvy pro vytvoreni
mechanickych nebo elektromechanickych zafizeni. Malé rozméry MEMS nabize-
ji vyuziti materiald, které nejsou bézné dostupné ve vétsim objemovém méritku.
Vyuziva se také zavislosti materiadlovych vlastnosti na extrémni zméné jejich geome-
trickych rozméra [7]. Najdeme zde také aplikované nanotechnologie. Pak mluvime
o tzv. nanoelektromechanickych systémech, NEMS. V souladu s vyvojem novych
technologii je diiraz kladen také na presnost a moznosti analyzacnich a testovacich
metod.
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1.2 Integrace tenkych vrstev PZT do MEMS

Jiz fadu let se tspésné aplikuji snimace a aktuatory na bazi objemovych krystali pie-
zoelektrickych materialt. Mezi priamyslovy standard téchto materialt patfi kerami-
ka PZT - lead zirconate titanate Pb(Zr_ Ti_)O,. Anizotropni materidlové vlastnosti
PZT zahrnuji vyrazné feroelektrické, piezoelektrické, pyroelektrické a optické cho-
vani. Feroelektrickych vlastnosti PZT se jiz vyuziva v podobé tenkych vrstev napri-
klad v pamétech FeRAM [8], frekvencnich filtrech, budi¢ich povrchovych akustic-
kych vln [9, 10]. Piezoelektrické aplikace dnes nachazeji zatim méné komercnich
uplatnéni, pfesto se s nimi setkame ve snimacich obvodech airbagi v automobilech,
u trysek inkoustovych tiskaren, hlavicek harddiskd, nosnikovych mikrojazycka
v mikroskopii, atd. Vyznamnou oblasti jsou piezoelektrické ultrazvukové prevod-
niky na bazi MEMS (piezoelectric Micromachined Ultrasonic Transducers - pMUT).
Zakladem téchto prevodniki elektromechanické energie je struktura vrstev, ktera je
studovana v této praci. V kombinaci s mikroobrabécimi a leptacimi technologiemi
se vytvareji vysoce funkéni MEMS zatizeni (napf. piezoelektrické posunuti pMUT
membrany dosahuje o fad vétsich deformaci nez samotna PZT vrstva). Obecné maji
v téchto aplikacich piezoelektrické materialy tvar membran, mikronosnikd, mik-
romostl, mikrohranolkd nebo vrstev tvaru jedno- ¢i dvou- dimenzionalnich poli.
Integrace piezoelektrického materialu PZT do MEMS, kde plni funkce snimacich
a aktuacnich prvki, je soucasti prirozeného vyvoje.

Zakladnim principem prevodu elektromechanické energie je elektrostatické
silové ptsobeni. Zména kapacity se vyuziva k méfeni posunuti ve snimacich tla-
ku a akcelerometrech. Nebo naopak elektrostaticka sila zptisobi posunuti aktuatoru
a mikromotorku. Zahrnuti piezoelektrickych materiali ve formé tenkych vrstev na
kfemikovém substratu pfinasi univerzalnost, jednoduchost a nové funkce vyuzi-
ti takovych MEMS. Tenké vrstvy (v odborné literatute thin films) maji tloustku ve
stovkach nanometru. O tlustych vrstvach (thick film) mluvime tehdy, pokud je jejich
tloustka fadu jednotek mikrometrii. Na malém rozméru piezoelektrické materialy
nabizeji velmi vysokou hustotu energie a vykonu i pfi vysokych pracovnich frekven-
cich, které neodmyslitelné patti k MEMS zatfizenim. Mezi nejpouzivanéjsi piezoe-
lektrické materialy v dnesnich MEMS patti PZT, BST, ZnO a AIN [11].

Pozorované koeficienty a vlastnosti tenkych vrstev PZT jsou zna¢né odlisné
od téch, které jsou znamé pro objemové krystaly stejného materialu. Piezoelektrické
vlastnosti tenkych vrstev zaviseji na objemu aktivovaného materialu. Uplatnuje se
cela rada dalsich faktort, které souviseji s krystalovou strukturou, mechanickymi
a elastickymi vlastnostmi jednotlivych vrstev v celé strukture, atd.

Pro vyrobu tenkych vrstev PZT se uplatiiuje dobfe ovéfena metoda magne-
tronového napra$ovani (viz kapitola 2). Mezi dalsi depozi¢ni metody patii metoda
znama pod oznacenim Sol-Gel, nebo pulzni laserova depozice PLD [12, 13]. Proce-
sy ristu se mohou také kombinovat za tcelem lepsich vlastnosti, nebo rychlejsiho
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postupu pro depozici tlustsi vrstvy [14]. Piezoelektrické vrstvy, integrované spolu
s MEMS v monolitickych systémech, maji vyznamny potencidl v jejich budoucim
vyuziti. Z hlediska materidlového inzenyrstvi je nevyhodou pritomnost olova ve
struktufe PZT. Hledaji se vhodnéjsi alternativy jako jsou naptiklad materidly BST,
ale zatim zde neni dosazeno tak priznivych feroelektrickych a piezoelektrickych
vlastnosti v porovnani s PZT.

Y

1.3 Dostupné méfici metody - soucasny stav

Integrace piezoelektrickych tenkych vrstev do MEMS neni mozna bez jejich kom-
pletni charakterizace. Pfevod vnéjsi mechanické energie na elektrickou a naopak
musi probihat podle definovanych kritérii. Jednim ze zakladnich parametru vlast-
nosti tenkych vrstev je piezoelektricky koeficient. Ten je stanoven na zakladé méreni
posunuti vyvolaném pfi inverznim piezoelektrickém jevu v tenké vrstvé. Alterna-
tivné muze byt stanoven z méfeni indukovaného elektrického napéti pfi ptisobeni
tlaku na PZT vrstvu. V této praci je piezoelektricky koeficient stanoven z méfeni
inverzniho piezoelektrického jevu tenkych vrstev nepfimymi optickymi metodami.

Urceni velikosti piezoelektrického koeficientu nepfimymi optickymi meto-
dami spociva v méfeni malého posunuti, které je ve vrstvé vyvolané pisobicim
elektrickym polem. Toto posunuti je u PZT vrstev s tloustkou stovek nanometri
v fadu desitek az stovek pikometri. Méfeni takto malého posunuti je velice naroc-
né. Vyzaduje extrémnich rozliSovacich schopnosti méficich metod a specifickych
uprav, které jesté zvysuji presnost méfeni. Optické metody mizeme déle rozdélit
podle velikosti plochy, na které je posunuti méfeno. Existuji metody skenujici oblast
o plose fadu mikrometra (makroscopic scale range) a nanometr (atomic scale ran-
ge). V této praci jsou aplikovany metody skenujici posunuti v makroskopickém roz-
sahu na vrchni plose tenkych vrstev.

Prvni optickd metoda pristupna pro tuto praci je laserovy interferometr
v optické laboratofi katedry fyziky (KFY) na Technické univerzité v Liberci (TUL).
Vyuziti optického interferometru pro charakterizaci tenkych vrstev navazuje na pre-
deslé prace skolitele Doc. Miroslava Sulce. V této laboratofi je laserova interferome-
trie vyuzivana prevazné k méfeni piezoelektrickych posunuti objemovych krystala

vv7s

[15, 16, 17, 18]. Pro testovani tenkych vrstev jsou nutné specifické tpravy mérici
soustavy a to zejména jeji optické ¢asti. Hlavni rozdily spocivaji v prevedeni sché-
matu optické konfigurace na dvouparskovy systém. Nastaveni dvouparskové sondy
vyzaduje presnéjsich optickych postupi, které jsou feseny v této praci. Zasah do pri-
strojové mérici aparatury byl nutny z hlediska jinych budicich elektrickych napéti
vzorku tenkych vrstev a tim také ptizptisobeni automatického ovladani a sbéru dat.
Tyto tpravy jsou také diskutovany v této praci.

Druhou metodou méfeni piezoelektrickych koeficientt je laserovy dopple-
rovsky vibrometr, ktery byl vyuzivan pfi mé doktorské stazi. Vibrometr je umis-
tén v laboratori oddéleni Matériaux et Intégration pour la Microélectronique et les
Microsystemes (MIMM) na univerzité Université des Sciences et Technologies de Lille
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(USTL) ve francouzském Lille. Dopplerovsky opticky vibrometr je jednoparskovym
systémem komerc¢né dodavany firmou Polytec® [20]. Obé mérici metody vyuziva-
ji principialné odli$né detekce malého posunuti. Srovnani vlastnosti obou metod,
jejich vyhod a moznosti je feSeno v této praci.

1.4 Cile disertacni prace

Cile diserta¢ni prace maji prevazné experimentdlni zaklad. V soucasné dobé nee-
xistuje uznavany standard nebo norma, ktera by definovala podminky a postupy
pro méfeni piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev. Svétové laboratofe pouzi-
vaji nékolik druhii dostupnych metod, ale publikované vysledky se zna¢né odlisuji.
Dokonce jsou nékteré vysledky chybné interpretovany. To je zptisobeno naro¢nosti
experimentu, ktery vyzaduje nutné dodrzeni specifickych podminek. Hlavnim cilem

v/

této prace je konkretizovat sofistikované métici postupy piezoelektrickych koefici-
entll. Na zakladé zku$enosti s rozdilnymi méficimi aparaturami prispét k definici
sjednocené normy pro charakterizaci piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev.

Laserovy interferometr nabizi fadu efektivnich modifikaci. Testovani ten-
kych vrstev mtize zahrnout $irsi oblast pozorovanych charakteristik a prispét k cel-
kovému poznani chovani piezoelektrickych vrstev a MEMS systému. Do jisté miry
stabilni pfistrojova aparatura by méla umoznit méfeni dostupnych charakteristik.
Studium téchto vlastnosti musi byt pristupné pro $irsi okruh experimentatort. Pro-
to je nutné zavést a definovat konkrétni kroky a schémata pro pouzivani laserového
interferometru. Vytvofeni programt automatizace a sbéru dat pfinese zjednoduse-
né ovladani a také eliminuji osobni chyby méfeni na minimum. Cilem této prace je
shrnuti novych moznosti méfeni a prezentace dostupnych charakteristik na real-
nych vzorcich.

Nastroje simulujici chovani vysoce integrovanych zafizeni jsou jednim
z nutnych prvki pro uspésnou vyrobu finalnich produkt MEMS. Zavadéni novych
prvka do primyslové vyroby se diky spolehlivym vypoctim mize urychlit a vyraz-
né zlevnit. Navrh designu novych zatizeni vyuziva znalosti materialovych vlastnosti
v mikroméritku. Piezoelektrické vlastnosti patfi mezi zakladni charakteristiky mate-
rialt vyuzivanych pro senzory a aktuatory mechanickych veli¢in. Jednim z cilt této
prace je popis chovani piezoelektrického posunuti tenkych vrstev PZT pti aplikova-
ném elektrickém poli. Pozorované charakteristiky popisuji silné nelinearni chovani
tenkych piezoelektrickych vrstev.

Vzorky piezoelektrickych tenkych vrstev PZT pro tuto praci byly dodany
oddélenim MIMM na francouzské univerzité USTL. Toto oddéleni se pfimo zaobira
studiem vyroby a vlastnostmi MEMS s riiznou strukturou. Nové poznatky pfinaseji
nelinedrni charakteristiky, které jsou pozorovany na dodanych vzorcich optickymi
metodami. Spole¢na spoluprace prispiva k efektivnimu vyvoji integrace piezoelek-
trickych vrstev PZT do mikroelektromechanickych systéma.

Prace je rozdélena do Sesti kapitol. Popis struktury, depozice a zdkladni
vlastnosti tenkych PZT vrstev shrnuje kapitola 2. Experimentalni metody a jejich
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modifikace jsou popsany v kapitole 3. Kapitoly 4 a 5 prezentuji pozorované neline-
arni charakteristiky.
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Tenké vrstvy PZT na kfemikovém substratu

Tenké vrstvy se pouzivaji jiz mnoho let nejen k povrchovym dpravam rtznych
substrati, ale také k vytvareni miniaturnich funkénich struktur. K jejich nanese-
ni (depozici) byly postupné vyvinuty technologie, které jsou zalozené na fyzikal-
nim (Physical Vapor Deposition - PVD) nebo chemickém principu (Chemical Vapor
Deposition - CVD). Zakladni technikou pro vyrobu vSech MEMS zatizeni je depo-
zice vrstev materiall, definovani vzort litografii a pak vytvoreni pottebnych tvart
a struktur leptanim (roztokem, nebo plazmou) [11]. V této praci je blize popsan
technologicky postup pro vyrobu feroelektrickych tenkych vrstev PZT fyzikalni
metodou. Konkrétné jsou zde uvedeny jednotlivé kroky metody vysokofrekvencni-
ho magnetronového naprasovani. Uvedena technologie byla studovana a prakticky
odzkousena pfi doktorské stazi na oddéleni MIMM francouzské univerzity USTL.
Tato kapitola uvadi presny popis struktury tenkych vrstev, jejich vyroby (depozici)
a shrnuje zakladni elektromechanické vlastnosti. Zkouma vliv geometrie struktury
vzorkl (pokapitola 2.2) a vliv vnéjsich podminek (podkapitola 2.3) na piezoelek-
trické vlastnosti tenkych vrstev PZT nanesenych na kiemikovém substratu. Seznam
a popis struktury testovanych vzorki je uveden v podkapitole 2.4.

2.1 Tenkovrstvé technologie

Tenkovrstvou technologii jsou oznacovany vSechny techniky jez umozivuji depozici
anorganickych vrstev s tloustkou do 1 pm. U nékterych technik je samozfejmé moz-
né dosahnout i vétsich tloustek, ale ve vétsiné pripadti nejde o ekonomické depozice,
popt. se jiz zna¢né méni fyzikalni vlastnosti deponované vrstvy. Mezi technologie
tenkych vrstev patfi iontova a plazmova depozice (znama spise pod nazvy vakuo-
vého naparovani - Molecular Beam Epitaxy - MBE), naprasovani (sputtering), elek-
trodepozice (electrochemical deposition), sol-gel techniky [21] a laserové depozice
(laser ablation, Pulsed Laser Deposition - PLD) [14, 13]. Témito technikami se ziskaji
vrstvy, ve kterych se pomoci litografie s naslednym selektivnim leptanim vytvareji
motivy. Pozorované unikatni vlastnosti na tenkych vrstvach plynou ze samotného
procesu riistu a ukladani jednotlivych atomt. Ke specifickym vlastnostem prispivaji
cetné vedlejsi efekty charakteristické pro velmi tenké vrstvy. Vyrazné se projevuje
krystalova orientace, vnitini mechanické napéti (které muze byt az 200krat vétsi
nez u objemovych krystali stejného materialu) spolecné s dal$imi aspekty vicevrst-
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vé struktury. Po naneseni vrstev 1ze pozorovat mnozstvi strukturnich nehomogenit
a defektt krystalové mrizky (vice nez 10" dislokaci/cm?) [22]. Ve vrstvé proto mohou
probihat déje projevujici se dlouhodobymi zménami elektrickych, mechanickych,
optickych, chemickych a krystalovych parametrd. Tyto zmény sméfuji k dosazeni
termodynamické rovnovahy systému. Postupny proces lze urychlit stabilizaci vrstvy
pusobenim zvysené teploty.

2.1.1 Zakladni struktura vytvorena na kfemikovém substratu

Integrované obvody jsou jiz fadu let vytvareny na kfemikovém substratu. Piezoe-
lektrické tenké vrstvy se studuji na zakladni kiemikové desticce, protoze zakladnim
cilem soucasného vyzkumu je integrace MEMS systému s elektronickymi prvky na
jediny cip [23].

Kremik ma obrovské vyhody, které vychazi z jeho samotnych vlastnosti. Ve
formé monokrystalu je kfemik tvrdy a kiehky material. Pfi mechanickém namahani
nepozorujeme hysterezi a proto nedochazi témer k zadné ztraté mechanické ener-
gie. To dodava kfemiku velkou spolehlivost a zanedbatelnou ztratu vlastnosti vlivem
starnuti. Levna a vysoce pfesnd vyroba, snadna dostupnost a schopnost v¢lenéni
elektronické funké¢nosti jsou prednostmi kfemiku pro $iroké oblasti vyuziti nejen
v MEMS aplikacich.

material vyznam vrstvy tloustka [pm]

6.

1. Si zakladni substrat 360
5. 2. SiO, pasivni vrstva 0.3
4.
3. 3. Ti/TiO, pasivni oddéleni 0.01 - 0.02
2. 4. Pt spodni elektroda 0.12-0.22

5. PZT piezoelektrickd vrstva 0.7-22
1. 6. Pt vrchni elektroda 0.12-0.22

Obrazek 2-1: Rez strukturou tenkych vrstev nanesenych na zékladnim kfemikovém substratu.
Struény vyznam vrstev a ptibliznou tloustku uvadi tabulka.

Na zdkladni kfemikové desticce s krystalovou orientaci (1 0 0) a tloustkou pfiblizné
360 um je postupné naneseno nékolik dalsich vrstev (schématicky znazornéno na
obrazku 2-1). Povrch substratu se nejprve pasivuje. Pfi vysoké teploté (900 - 1200 °C)
reaguje s kyslikem. Tim se vytvori prvni stabilni a vysoce kvalitni dielektricka vrst-
va SiO, o tloustce cca 300 nm [24]. Aby se zabranilo diftizi dalsich vrstev (platiny)
do kfemikového substratu je nanesena vrstva titanu. Na zoxidovanou vrstvu titanu
se dale nanese spodni platinova elektroda. Titan i platina jsou vodivymi materialy,
proto je k jejich depozici vhodné pouzit stejnosmérné naprasovani (viz nize). Spod-
ni elektroda ma tloustku asi 120 az 220 nm a je temperovana pfi teploté 650 °C po
dobu 30 minut. Dalsi teplotni ptsobeni pak probihaji pfi nizsich teplotach, aby se
neovlivnila struktura nize polozenych vrstev.

Na takto pfipravenou strukturu substratu je nanesena piezoelektricka tenka

vrstva materidlu PZT niZze uvedenymi technologickymi postupy. PZT (Pb(Zr Ti, )O,
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Kapitola 2 | Tenké vrstvy PZT na kfemikovém substratu

- lead zirconate titanate) je keramicky materidl s perovskitovou strukturou. Mezi
zakladni vlastnost PZT patfi extrémné velka hodnota dielektrické konstanty v bliz-
kosti morfotropni fazové hranice MPB (Morphotropic Phase Boundary) [25, 12]
(vlastnosti tenkych vrstev materidlu PZT s riznou kompozici nové shrnuje [26]). Je
to také material feroelektricky, tzn. Ze ma spontdnni polarizaci. Smysl vektoru pola-
rizace muiZe byt otacen plisobenim vnéjsiho bipolarniho elektrického pole. Tohoto
principu se vyuziva v mnoha komer¢nich aplikacich, predevsim ve feroelektrickych
pamétech FeRAM [8]. Keramické PZT materidly jsou také studovany pro svoje
vyrazné piezoelektrické, pyroelektrické a optické vlastnosti.

Na vrchni plochu PZT vrstvy je je$té nanesena vrchni platinova elektroda,
aby mohl byt ve vrstvé vyvolan inverzni piezoelektricky jev. Vrchni platinova elek-
troda neni po celém povrchu, ale ma kruhovy tvar o priméru 150 az 1000 pm.
Struktura vrchnich elektrod je vytvarena blizkou ultrafialovou litografii (viz nize
odstavec 2.1.4).

2.1.2 Vysokofrekven¢ni magnetronové naprasovani PZT vrstev

Metoda naprasovani povrchovych atomi pomoci plazmového vyboje je znama jiz
z konce devatenactého stoleti. Pro technologické aplikace se ve vét$im méritku zaca-
la vyuzivat az v poslednich nékolika desetileti. Vyhodou je vysoka vykonnost, moz-
nost depozice na velky substrat, dobra prilnavost na povrch substratu, zachovani
pomeéru slozek terce, mensi naroky na kvalitu vakua, relativné flexibilni systém a
vhodné fizeni pribéhu depozice. V dnesni dobé je ovérenou standardni metodou
pro depozici tenkych polovodi¢ovych vrstev integrovanych obvodu, feroelektric-
kych tranzistord, atd. Své uplatnéni nachdzi také v optice. Nejjednodussi je stejno-
smérné naprasovani, které se pouziva pro depozici vodivych materialé. Pfi napraso-
vani nevodivych materidlti se vyuziva sttidavy vysokofrekven¢ni signal o frekvenci
13.6 MHz. Vysokofrekven¢ni magnetronové naprasovani je zdokonalena techno-
logie klasického naprasovani a je osvédcenou metodou pro vyrobu tenkych vrstev
PZT [27, 30, 31, 34]. Nasledujici technologicky postup je odzkouseny a vyuzivany
laboratofemi na oddéleni MIMM francouzské university USTL. Metody depozice
tenkych vrstev byly prakticky studovany pfi doktorské stazi.

Samotny technologicky postup zac¢ina pripravou ,terce®, jehoz povrchové
atomy jsou naprasovany na kiemikovy substrat. Zde se vyuziva toho, ze kompozice
naneseného materialu tenké vrstvy je stejna jako slozeni pouzitého terce. Praskova
smés (PbO + ZrO, + TiO,) je po dobu fddové nékolika hodin michdna. Pomér Zr/Ti
je volen s ohledem na priznivé vlastnosti PZT v okoli morfotropni fazové hranice
MPB. Pak lisovanim praskt vznika ter¢ ve tvaru disku o primeéru 76 mm s tloustkou
mezi 4 az 8 mm. Aby se zvy$ila pevnost terce a mohlo se s nim manipulovat, je zapé-
kan pfi teploté 100 °C.

Naprasovani PZT materialu probiha ve vakuové komtirce (obr. 2-2) s inert-
nim plynem (argon) o tlaku mensim nez jeden pascal. Ter¢ se umisti na kovovou
podlozku, na kterou se privadi zaporny potencial (katoda). Dikladné ocistény kie-
mikovy substrat pro tenkou vrstvu je umistén naproti, na asi 60 mm vzdalené ano-
dé. Mezi anodou a katodou je pomalu zvy$ovan vysokofrekvencni potencial, aby
nedoslo k prasknuti terce. Béhem jedné pilperiody vysokofrekvenc¢niho signalu se
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Kapitola 2 | Tenké vrstvy PZT na kfemikovém substratu

rozpraduje ter¢ pusobenim urychlenych elektrond okolniho plynu. Béhem druhé
pulperiody opac¢na polarita vede k neutralizaci nahromadéného naboje. Pti nasled-
né zméné polarity elektrického pole dochazi k opétovnému bombardovani terce
elektrony. Kinetické energie, které prevysuji vazebni energie atomil terce, zptisobuji
zatlaceni atomové mfizky do nové pozice. Atomy jsou tlacené k povrchu a migruji
v povrchovych vrstvach, kde dochazi k defekttim. Vysoka energie zptsobi dislokace
atomi a jejich vypuzeni do plynné faze. Timto zpisobem uvolnény atom vytvori
iont interakci s elektrony. Vznikd plazma, které je unasené od terce k substratu elek-
trostatickym polem.

tlakomér  teplomér chlazeni
[ 1 I 1 [ ]
anoda |
substraty
clona
, P el
vystupni terc

ventil =]
B
el
vakuovy reaktor
[ |J T |-| ]

vstupni ventil

Obrézek 2-2: Principialni schéma reaktoru pro vysokofrekven¢ni magnetronové naprasovani.

Pred ter¢em je elektromagnetem nebo permanentnimi magnety vytvofeno magne-
tické pole definovaného tvaru. Elektrony, které pii klasickém napra$ovani unikaji
z prostoru pred tercem se v tomto pripadé v dusledku Lorentzovy sily musi pohy-
bovat po Sroubovici podél silo¢ar. Tak se vyrazné prodluzuje jejich draha v blizkosti
terce. Prodluzuje se také doba jejich setrvani v oblasti vyboje a zvySuje se pravde-
podobnost ionizace dalsich atomii pracovniho plynu. Touto technikou se dociluje
mnohem koncentrovanéjsi depozice vrstev vlivem smérovani ¢astic magnetickym
polem. Vybojové plazma je znacné neizotermické (teplota neutrdlniho plynu jen
mirné prevysuje pokojovou teplotu). Pfi depozici nedochazi k teplotni destrukci
citlivych substratd, ani fotorezistivnich vrstev. Teplota substratu je béhem depozice
kontrolovana a neprekroci teplotu 190 °C (popf. je anoda se substratem proudici
kapalinou chlazena). Povrch terce je na zacatku kontaminovan. Proto se nejprve
spusti depozice, pfi které je substrat zakryty clonou (nékdy az po dobu nékolika
hodin).

Rychlost rtistu tenké vrstvy na substratu ovliviiuje nékolik specifickych para-
metrii. Z toho diivodu je nejprve vytvoren zkusebni vzorek. Po dobu 60 minut pro-
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bihd fizena depozice materialu na substrat. Pak je proces pferusen a povrchovym
profilometrem se méfi tloustka deponované vrstvy. Z toho se urci rychlost depozi-
ce, ktera je radové 60 az 100 nm/hod. Nyni je na anodu pfichyceno vice substrata
a naprasovani opét spusténo. Béhem depozice se kontroluji a zapisuji regulované
veli¢iny. Vytvoreni vrstvy PZT s tloustkou pfiblizné 1 pm trva 10 hodin. Vrstva
nemusi byt po celém substratu presné stejné tloustky (odchylky fadové 100 nm),
protoze paprsek deponovanych povrchovych atomi ma gaussovsky charakter pro-
storového rozlozeni intenzity.

Takto nanesené tenké vrstvy PZT maji amorfni strukturu. Pokud je vrst-
va nanesena po celé plose substratu, je jeji ¢ast odleptana kyselinou pro kontaktni
ptistup ke spodni elektrodé. Pro ziskani krystalové struktury se vzorky temperuji.
Pasobenim teploty 625 °C po dobu 30 minut vznika krystalova perovskitova struk-
tura s preferovanou orientaci (1 1 1). Ke vzniku krystalové struktury tenké vrst-
vy PZT tedy dochazi az po jeji depozici a temperaci. Diagnostické testy krystalové
struktury vzorku se provadi X-paprskovym difraktometrem [35, 37].

2.1.3 Naparovani vrchni platinové elektrody a UV litografie

Vrchni platinové elektrody se nanaseji na PZT vrstvu metodou stejnosmérného
napfaSovani (DC sputtering). Kruhové elektrody s riiznym primérem se vytva-
fi pomoci ultrafialové litografické metody. Primér elektrody pro piezoelektricka
méfeni je mezi 150 az 1000 um. Vzajemné umisténi a velikosti elektrod jsou defi-
novany pouzitou litografickou maskou. Tato technologie blizké litografie umoznuje
vyrobu miniaturnich struktur. Nejmensi pfi¢ny rozmér MFS (v odborné literature
Minimum Feature Size) struktury je omezen vlnovou délkou UV zafeni A, vzdale-
nosti vzorku od masky g a tloustkou fotorezistivni vrstvy r, podle vztahu [12]:

MFS = J(r+g)-X. (2-1)

Nejmensi dosazitelny pri¢ny rozmér struktury touto metodou je fadu stovek nano-
metrii. Usporadani blizké litografické metody ilustruje obrazek 2-3:

.. zdroj UV paprska

——— A T3 6§

optick}} Elen
. litografickd maska

g - vzdalenost masky od vzorku

r - tloustka fotorezistivni vrstvy

PZT vrstva

kiemikovy substrat
Obrazek 2-3: Schéma usporadani blizké ultrafialové litografie, prevzato z [12].
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Nejprve se cely vzorek vycisti v acetonu, ktery se oplachne ethanolem. Proudem
vzduchu se vzorek vysusi. Specialni fotorezistivni vrstva je nanesena rotacni tech-
nikou (spin coating). Fotorezistivni tekutina se nakape na vzorek, ktery je podtla-
kem prichycen k rota¢nimu stolku. Vysoké otacky zptisobi rovnomérné rozlozeni
fotorezistivnitho materialu po vrchni plose PZT vrstvy. Pisobenim odstredivé sily
pti vysokych otackach po stanovenou dobu (3000 ot./min, 30 s) se vytvoii vrstva
o tloustce asi 1 um. Vrstva se nechd zapéct (90 °C, 20 min.). Pfes masku se UV paprs-
ky (7 mW/cm?) ozafi mista, kde budou naneseny elektrody. Ozafené plochy foto-
rezistivni vrstvy se odstrani specidlnim rozpoustédlem. Metodou stejnosmérného
naprasovani se po celé plose nanese vrstva platiny. Pti klasickém naprasovanti je ter¢
z vodivého materidlu umistén ve vakuové komofte a je pfiveden na vysoky zaporny
potencial radové tisice voltl. Pfed tercem se zapali plazmovy vyboj, pricemz kladné
ionty bombarduji zaporny terc a zaporné elektrony dopadaji na uzemnénou kostru
komory. Tézké ionty svym dopadem rozprasuji ter¢ a rozprasené atomy se usazuji na
substratu. Po depozici se acetonem odstrani fotorezistivni vrstva spolu s prebytec-
nou platinou. Na ozarenych mistech, bez fotorezistivni vrstvy, tak zistane struktura
vrchnich elektrod. Mechanické a elektrické vlastnosti nanesenych vrchnich platino-
vych elektrod jsou stabilizovany piisobenim teploty 500 °C po dobu 30 minut.

Technologicky proces je velice dilezity pro zachovani kvality jednotlivych
vrstev s pozadovanou krystalovou orientaci. Pfevladajici orientace krystalt je dana
specifickymi podminkami v pribéhu depozice. Kvalita struktury ovliviiuje elektro-
mechanické chovani. Na tenkych vrstvach PZT s krystalovou orientaci (1 1 1) byly
pozorovany mensi piezoelektrické odezvy v porovnani se strukturou (1 0 0) [38,
40].

2.1.4 Prehled technologického procesu vyroby tenkych vrstev

V nasledujici tabulce 2-1 jsou shrnuty zakladni kroky technologického postupu pri
vyrobé piezoelektrickych tenkych vrstev s kontinualni strukturou na kfemikovém
substratu. Cely proces probiha v uzavienych laboratofich s ¢istym prostiedim pii
pokojové teploté, pokud u prislusného kroku neni uvedeno jinak. Tabulka 2-2 popi-
suje jednotlivé kroky pii pfi vyrobé vzorki s ostriivkovou strukturou PZT vrstvy
(uvedeny postup je v navaznosti na krok 6 v tabulce 2-1). Tento postup ilustruje
obrazek 2-4.
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Tabulka 2-1: Zakladni kroky technologického postupu pti vyrobé systému s kontinualni PZT vrst-
vou na kfemikovém substratu. Uvedeny postup je odzkouseny a vyuzivany laboratofemi MIMM na
francouzské univerzité USTL.

krok technologicky proces teplota [°C] doba [min]

1.  pasivace kiemikového zakladni substratu, 900-1200
oxidaci vznik vrstvy SiO, s tloustkou asi 300 nm

2. roziezani substratu na vzorky priblizné 15 x 20 mm?
cisténi substratu acetonem, ethanolem a destilovanou vodou v
ultrazvukové Cisticce, vysuseni proudem vzduchu

4. naneseni vrsvy titanu metodou stejnosmérného naprasovani,
tloustka Ti/TiO, asi 10 az 20 nm

5. depozice spodni platinové elektrody metodou stejnosmérného
naprasovani, tloustka Pt vrstvy 120 az 220 nm

temperace spodni elektrody Pt 650 30

depozice aktivni PZT vrstvy metodou magnetronového vyso- <190
kofrekven¢niho naprasovani, rychlost depozice cca 60 az 100
nm/hodinu, tlak inertntho plynu 30 mTorr (argon),

RF=112W

8.  krystalizace PZT, vznik perovskitové struktury s krystalogar- 625 30
fickou orientaci (11 1)

9.  naneseni fotorezistivniho materialu rota¢ni technikou, akcele- 0.5
race 4000 ot./min, rychlost 3000 ot./min.

10.  stabilizace fotorezistivni vrstvy 90 20
11.  ozateni UV paprsky o vykonu 7mW/cm? pres masku se struk- 0.5
turou

12.  odstranéni ozarené struktury fotorezistivni vrstvy, ¢isténi ve
specialnim roztoku, opldchnuti destilovanou vodou, vysouse-
ni proudem vzduchu

13.  depozice vrchni platinové elektrody metodou stejnosmérného
naprasovani, tloustka vrstvy 120 az 220 nm

14.  odstranéni prebyte¢né platiny acetonem, oplachnuti ethano-
lem a vysouseni proudem vzduchu

15.  temperovani Pt vrstvy 500 30

16.  diagnostiké testy krystalové struktury X-paprskovym difrak-
tometrem
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Tabulka 2-2: Zakladni kroky technologického postupu pti vyrobé systému s ostriivkovou struktu-
rou PZT vrstvy na kfemikovém substratu. Tento postup navazuje na krok 6 v predchozi tabulce 2-1.

krok technologicky proces teplota [°C]  doba [min]

1. ocisténi vzorku v acetonu (5 minut), ethanolu (5 minut) s
naslednym oplachnutim destilovanou vodou a vysudenim

2. naneseni fotorezistivni vrstvy rota¢ni technikou, akce- 0.5
lerace 4000 ot./min, ota¢ky 3000 ot./min.

3. temperace fotorezistivni vrstvy 200 40

4. naneseni druhé fotorezistivni vrstvy, akcelera- 0.5
ce 4000 ot./min, otacky 3000 ot./min.

5. temperace fotorezistivni vrstvy 90 20

6.  ozareni UV paprsky o vykonu 7mW/cm? pfes masku se strukturou 0.5
odstranéni vrchni fotorezistivni vrstvy pono- 20

fenim ve specidlni kapaliné

8.  dokonceni odstranéni fotorezistivni vrstvy v ace-
tonu (40 s), naslednuje oplachnuti destilovanou
vodou (1 min.), su$eni proudicim vzduchem

9.  odpareni ¢isticich prostredki 90 20
10.  depozice PZT pokracuje viz krok 7 tabulka 2-1
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a) kfemikovy substrat se spodni plati-
novou elektrodou

b) dvé fotorezistivni vrstvy nanesené
rota¢ni technikou

¢) blizka litografie - pres litografickou
masku s pozadovanou strukturou se
ozati vzorek UV paprsky

d) odstranéni vrchni rezistivni vrstvy
a ozarenych oblasti spodni rezistivni

vrstvy

N —]

e) RF magnetronovou naprasovaci
technikou nanesena PZT vrstva

f) odstranéni fotorezistivni vrstvy
spole¢né s prebytecnym PZT materia-
lem, vznik lokalizované oblasti s PZT

vrstvou

il E— i —

g) fotorezistivni vrstva nanesena rotac-
ni technikou

Jlll lllL

h) blizka litografie - stted oblasti s PZT
se 0zati pres masku UV paprsky

Y g EE e U

i) fotoresistivni vrstvy ozarené UV
paprsky se odstrani

S\
< —\\

j) stejnosmérnou naprasovaci techni-
kou se nanese vrstva platiny

e ——

i) odstranéni fotoresistivni vrstvy a
prebytecné platiny, vznik lokalizované
vrchni elektrody

Obrazek 2-4: Tlustrace jednotlivych kroka pti vyrobé piezoelektrické tenké vrstvy s platinovymi
elektrodami na kfemikovém substratu. PZT vsrtva je lokalizovana s kruhovou ostriivkovou struktu-
rou. Polomér PZT vrstvy je vétsi nez polomér kruhové vrchni elektrody.
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2.2 Vliv geometrie struktury na piezoelektrické vlastnosti

Diserta¢ni prace je zaméfena na popis chovani piezoelektrickych vlastnosti tenkych
vrstev materialu PZT. Zakladni veli¢inou charakterizujici tyto vlastnosti je piezo-
elektricky koeficient d,,. Ukazuje se, Ze vyrazna redukce rozmérd PZT (zejména
tloustky) zna¢né ovlivni jeho chovani. Z pozorovani vyplyva, ze piezoelektricky
koeficient je znacné zavisly na geometrickém usporadani. Materidlovy koeficient
d,, jak ji zndme z objemovych vzorkd, prestdva byt obecné platny u tenkych vrstev.
Musime zde také uvazovat strukturu celého systému, tzn. piezoelektrickou tenkou
vrstvu na kfemikovém substratu s platinovymi elektrodami. Kfemikovy substrat je
znacné tvrdy, presto dochazi k pronikani piezoelektrického aktivovaného materialu
do kfemikového substratu. Toto mezivrstevni posunuti nelze experimentalné pozo-
rovat. Numericka analyza metodou kone¢nych prvki ukazuje vyznam posunuti uv-
nitf samotné struktury.

Mezi hlavni parametry ovliviujici elektrickym polem indukované posunuti
patfi objem aktivovaného piezoelektrického materialu PZT. Prakticky to znamena,
ze piezoelektricka odezva zavisi na tloustce vrstvy a na priaméru vrchni kruhové
elektrody (spodni elektroda je po celé plose substratu). Uvedené rozmérové velic¢iny
by v8ak nemély mit vliv na materidlovou konstantu d_ . Proto u tenkych vrstev zava-
dime efektivni piezoelektricky koeficient d,; . (v odborné literatute longitudindlni
efektivni piezoelektricky koeficient).

V nasledujicich odstavcich uvedeme teoreticky vypocet efektivniho piezoe-
lektrického koeficientu d, . UkdZeme jeho zavislost na velikosti vrchni elektrody
ziskanou pomoci numerické metody kone¢nych prvka v softwaru Ansys®. Teoretic-
ké predpoklady maji ukazat optimalni rozmérové hodnoty pro systém s piezoelek-
trickou tenkou vrstvou na kfemikovém substratu.

2.2.1 Teoreticky vypocet efektivniho longitudinalniho koeficientu

V tomto odstavci je na zakladé publikace [51] odvozen teoreticky vztah pro vypocet
efektivniho piezoelektrického koeficientu tenkych vrstev (dﬁeﬁ). Na zakladé dvou
limitnich ptipadt okrajovych podminek je ukazano, jak se piezoelektrické posunuti
tenké vrstvy PZT na kfemikovém substratu li$i od hodnot pozorovanych na obje-
movych krystalech PZT keramiky. Odvozeni vychdzi z linearnich stavovych rovnic

pro piezoelektricky jev v tenzorovém zapisu, jak je uvadi IEEE standard [41]:

Sij = 35;«1 -1, + dkz'j - E, (2-2)
D, =d, T, + 5; By, (2-3)

kde S, je tenzor deformace, s, jsou slozky tenzoru elastickych koeficienti pfi
neménném elektrickém poli, T, je tenzor elastického napéti, d, . je piezoelektricky
tenzor a E, je vektor vnéjsiho elektrické pole. V rovnici 2-3 oznacuje D, vektor elek-
trické indukce a ¢, tenzor volné dielektrické permitivity.

Pro piezoelektrickou tenkou vrstvu umisténou na substratu volime okrajové pod-
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minky. Vnéjsi elektrické pole piisobi pouze v pficném sméru, kolmém na substrat,
ti. E,#0aE, = E, = 0. Toto pole E, rovnéz polarizuje vrstvu ve sméru jeji tloustky.
Zohlednime-li symetrické usporadani realného vzorku s kruhovymi elektrodami,
pak pro elastickd napéti plati: T, = T, = T. Protoze je aktivni piezoelektrickd tenka
vrstva mnohem tenci nez substrat a jeji vrchni plocha je volnd, miizeme elastické
napéti v pticném sméru zanedbat, tzn. T, = 0. Uvedené okrajové podminky vedou
ke zjednoduseni stavovych rovnic, které prechazi v nasledujici tvar:

S =5, :(Sﬁ +31€)'T+d31'E3 (2-4)
S,=2-s-T+d,, E, (2-5)
Dy=¢eg B, +2-dy-T. (2-6)

Nyni uvazujme dva limitni pfipady velikosti vrchni elektrody a tim také velikosti
oblasti aktivované piezoelektrické vrstvy. V prvnim prfipadé je primér vrchni elek-
trody mnohem mensi nez tloustka PZT vrstvy. V druhém pripadé je tomu naopak,
pramér vrchni elektrody je mnohem vétsi nez tloustka PZT vrstvy.

V prvnim piipadé je kontaktni plocha mezi piezoelektrickou vrstvou
a kfemikovym substratem minimalni. To znamena, ze PZT vrstva neni k substratu
vyznamné upnuta a pfi svém rozpinani a smrstovani se pohybuje téméf volné. Elas-
tické napéti mizeme zanedbat: T = 0. Rovnice 2-4, 2-5 a 2-6 pak ziskaji tento tvar:

Sl = Sz = d31 ’ E3 (2-7)
S3 = d33 ) E3 (2-8)
D, =¢,, - E,. (2-9)

V téchto rovnicich poznavame vztahy pro objemové chovani piezoelektrickych
materialt. V pripadé, ze ma aktivovand piezoelektricka vrstva pod vrchni elektro-
dou mnohem mensi $itku nez svoji tloustku, pak obdrzime skutecné materialové
hodnoty piezoelektrickych koeficienti.

V druhém limitnim pfipadé je aktivovand piezoelektrickd oblast mnohem
vétsi nez samotna tloustka vrstvy PZT. Tim se stane jeji stfed silné mechanicky
vazan (upnut) k substratu. Proto zanedbame mezivrstevni deformace a pokladame:
§,=8,=0. Z rovnice 2-4 pak obdrzime ndsledujici vztah:

dSl

T =-——3 _
B E
51 1 85y

b, (2-10)

Zde je opét elastické napéti T = T, = T,. Dosazenim 2-10 do 2-6 a 2-5 ziskdme:
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2.d; 2.d;
D =¢ - E,——3_.F =¢ |1— 31 -E (2-11)
3 33 3 81E1—|—81E2 3 33 6;“3.85 (1+5£/35> 3
d 2-d, -st
53:_2'853' E = E'Es—"dss‘E:z: d33_ E31 81;713 ‘E3' (2-12)
1 T S 51 T 81

Efektivni dielektricka permitivita je v druhém limitnim pfipadé z rovnice 2-11 rov-
na:

2.k
! @13

kde Poissonovo cislo o a koeficient elektromechanické vazby k. jsou dény vztahy:

o=—s/s (2-14)
d.2
k2, = —2L— (2-15)
8 - Eu

Pro pevné upnutou desticku ve sméru 1 je relace mezi upnutou a volnou dielektric-
kou permitivitou dana timto vztahem:

e = e (L— K5 (2-16)

U desticky PZT je upnuta permitivita redukovana o druhou mocninu koeficien-
tu elektromechanické vazby nasobeny volnou permitivitou (2-16). Avsak rovnice
2-13 ukazuje, ze tenka vrstva upnuta na substratu vykazuje mnohem vétsi snizeni
upnuté permitivity e}, vii¢i permitivité volné. Proto vedou experimentalni vysledky
k niz§im hodnotdm ¢, , nez jaké jsou zndmé materidlové hodnoty pro PZT. Déle
muzeme z rovnice 2-12 ziskat efektivni piezoelektricky koeficient pro systém tenké
vrstvy PZT upnuté k zakladnimu substratu:

d S. 2-d. -s”
d33,eff =—= [_3] = d - S8 (2-17)
T

B E
AC 3 11t S1a

kde d, je piezoelektrické posunuti pii aplikovaném elektrickém napéti u, . Méfeny
efektivni piezoelektricky koeficient d,; . je redukovin poslednim clenem na pravé
strané rovnice. Dosazenim materidlovych parametra pro keramiku PZT [45, 46] do
vztahu 2-17 zjistime, Ze efektivni piezoelektricky koeficient d,;  je mensio 175 pm/V
nez materidlové d . Experimentdlni hodnoty d,; jsou mensi pfiblizné o 30 az 50 %
oproti hodnotdm, které jsou zndme pro objemové vzorky PZT keramiky.

Byly zde odvozeny zakladni teoretické vztahy pro podélny piezoelektricky
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koeficient na zakladé dvou limitnich pfipadd. Prvni z nich ukazuje, Ze zmenseni
plochy aktivované PZT vrstvy vede k navyseni piezoelektrického posunuti a to az
k hodnotam znamych pro objemové keramiky PZT. Aby byla dodrzena podminka
uvedeného limitniho pfipadu, muselo by dojit k extrémni redukci geometrickych
rozméra systému PZT na substratu. Pro tenké vrstvy s tloustkou kolem jednoho
mikrometru by bylo tfeba zmensit pramér vrchni elektrody alespon na sto nanome-
trd. Uvedené teoretické predpoklady jsou potvrzeny experimentalné napt. v [48, 49,
50], kde jsou prezentovany piezoelektrické koeficienty na elektrodach s primérem
pouhych stovek nanometru (takové méfeni se provadi metodou AFM - Atomic Force
Microscopy [12]).

Druhy limitni pfipad, ktery uvazuje zvétSeni priméru vrchni elektrody na
tenké piezoelektrické vrstvé upnuté k zakladnimu substratu, vede ke snizeni pie-
zoelektrické odezvy. Limitni hodnota efektivniho piezoelektrického koeficientu je
v publikaci [51] numericky stanovena na d,; .= 186 pm/V pro tloustku PZT vrstvy
jeden mikrometr a pramér elektrody vétsi nez dva milimetry. Splnéni uvedeného
limitniho pfipadu neni technologicky obtizné. Avsak u vétsich pramért vrchnich
elektrod ¢asto dochazi k elektrickému zkratu mezi vrchni a spodni elektrodou.

2.2.2 Vliv tloustky PZT vrstvy

Tloustka aktivované piezoelektrické vrstvy hraje vyznamnou roli ve velikosti indu-
kovaného posunuti d,. Pro tenké vrstvy plati, Ze ¢im ten¢i PZT vrstva, tim mensi
piezoelektricka odezva. Také jsou pozorovany mensi hodnoty dielektrické permiti-
vity. Naopak piezoelektrické posunuti saturuje pii tloustce vrstvy mezi 2-3 pm [52].
Ptimy vliv tloustky PZT vrstvy na velikost piezoelektrického posunuti d, potvrzuji
také nase experimenty. Duslednéjsi experimentdlni ovéreni tohoto jevu nebylo pro-
vadéno. Potfebna sada vzorki s rtiznou tloustkou nebyla k dispozici. Experimen-
talni vysledky méfeni piezoelektrickych koeficientti dvoupaprskovym laserovym
interferometrem tenkych vrstev s riiznou tloustkou uvadi [53].

2.2.3 Numericka analyza vlivu velikosti vrchni elektrody

Numericka analyza metodou kone¢nych prvkua byla provadéna v programu Ansys®
- Engineering Analysis System ve spolupraci s diplomantem Cédrikem Hubertem
(University of Valenciennes and Hainaut-Cambrésis, UVHC, Francie). Zde je nume-
ricka analyza aplikovana k simulovani fyzikalnich déji idealizovaného systému
feroelektrické tenké vrstvy perfektné pripnuté ke kfemikovému substratu. Ziskané
charakteristiky ukazuji vliv tloustky PZT vrstvy a velikosti aktivované oblasti, tzn.
velikosti vrchni elektrody, na piezoelektrickou odezvu. Hlavni pozornost je soustfe-
déna na profilové charakteristiky posunuti vyvolané piezoelektrickym jevem a také
vliv na mechanickém upnuti vzorku (vysledky uvadi kapitola 5).

Nejprve je vytvoren geometricky model charakterizujici tenkou vrstvu aktiv-
niho materialu na kiemikovém substratu. Pak je rozdélen na jednotlivé elementy.
Na zakladé pocatecnich a okrajovych podminek jsou metodou kone¢nych prvkia
stanoveny hledané parametry v uzlovych bodech. Geometrické rozméry modelu
jsou priblizné shodné s dostupnymi vzorky (viz podkapitola 2.4). Tloustka spodni
a vrchni elektrody je zanedbana. Mechanické okrajové podminky definuji perfekt-
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ni uchyceni piezoelektrického materialu ke kfemikovému substratu a také idealni
upnuti spodni roviny substratu. Elektrickymi okrajovymi podminkami aplikujeme
napéti jeden volt mezi spodni a vrchni elektrodu tenké vrstvy. Piezoelektricka tenka
vrstva byla modelovana elementem typu SOLID5. Zakladni kfemikovy substrat je
modelovan elementem SOLID45. Jednotlivé elementy konec¢nych prvki jsou sitova-
ny (meshed) s vétsi hustotou v oblasti mezi kiemikem a PZT, ale také v oblasti mezi
aktivni a pasivni piezoelektrickou vrstvou. Protoze elastické a mechanické vlastnosti
tenkych vrstev PZT nejsou charakterizovany, jsou pouzity hodnoty parametrt zna-
mych pro objemové krystaly materidlu PZT [54, 45].

Z teoretickych vypocti uvedenych v odstavci 2.2.1 plyne, Ze pro zmensujici
se plochu vrchni elektrody bychom v limitnim pfipadé méli pozorovat piezoelek-
trické posunuti blizké hodnotam objemovych krystald PZT. Jinymi slovy na vzor-
cich s elektrodami s mensim primeérem (prakticky mnohem mensi nez 100 pm)
pozorujeme vétsi piezoelektrickou odezvu [50]. Tento charakter je vSak pro primeé-
ry vrchnich elektrod vétsich nez 150 um opacny. Experimentalni data ukazuji, ze
¢im je vétsi plocha vrchni elektrody, tim je vétsi efektivni hodnota piezoelektrického
koeficientu d,; . Tuto skutecnost potvrzuje také numerickd analyza. Graf na obréz-
ku 2-5 ukazuje posunuti piezoelektrické vrstvy v zavislosti na priméru vrchnich
elektrod. Oddélené jsou vyneseny zavislosti posunuti vrchni a spodni roviny PZT
a jejich rozdil.

simulace Ansys - stred kruhove elektrody
100 . T . T . T T T 0

o] | ey
NV -

861

— o — posunuti vrchni roviny PZT
— o — posunuti spodni roviny PZT 414
— = — celkova deformace PZT vrstvy

rel. posunuti [a.u.]
rel. posunuti [a.u.]

82

4 D/ <
774 \ 423
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Obrézek 2-5: Numericka analyza deformace piezoelektrické tenké vrstvy v zavislosti na priméru
vrchni kruhové elektrody. Vyneseno je posunuti vrchni roviny PZT, spodni a jejich rozdil.

Velice zajimavé je posunuti spodni roviny aktivované PZT vrstvy, které ukazuje
vyznamné pronikani piezoelektrického materialu do zakladniho kfemikového sub-
stratu. Zde numerickd analyza ukazuje zvysujici se pronikani spodni roviny PZT do
substratu se zmen$ujicim se primérem vrchni elektrody. Kdyz spocitime posunuti
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pouze tenké piezoelektrické vrstvy PZT, tzn. ode¢teme posunuti spodni roviny od
posunuti horni roviny vrstvy, pak zjistime, Ze se piezoelektrické posunuti skute¢né
zvy$uje se zmensujici se plochou vrchni elektrody. Graf na obrazku 2-5 potvrzu-
je teoretické predpoklady. Samozfejmé toto nemiize byt experimentdlné ovéfeno,
protoze experimentem méfime vzdy posunuti pouze vrchni roviny piezoelektrické
tenké vrstvy. Mezivrstevni deformace, pronikani PZT do kfemikového substratu,
mize poodhalit pouze numericka analyza. Jak ukazuje [51, 55] se zmensujicim se
priamérem vrchnich elektrod az do cca 100 pm piezoelektrickd odezva klesa. Pro
mensi elektrody je trend opacny. Uvedena shoda teoretického vypoctu, realnych
experimenttl a numerické simulace napomaha hlubsimu pochopeni problému pie-
zoelektrické aktivity PZT vrstvy na kfemikovém substratu.

2.3 Vliv vnéjsich podminek na piezoelektrické vlastnosti

Podkapitola 2.3 se vénuje vlivu vnéjsich podminek na piezoelektrickou odezvu ten-
kych vrstev materialu PZT. Hlavni pozornost je vénovana piisobicimu elektrickému
poli, které v tenké vrstvé vyvola inverzni linedrni a nelinearni piezoelektricky jev. Je
zde popsan vznik vibraci substratu (bending motion). Okrajové jsou zminény zavis-
losti efektivniho piezoelektrického koeficientu na frekvenci elektrického pole a na
jeho bipolarnim piisobeni.

2.3.1 Linearni a nelinearni piezoelektricky jev v tenké vrstvé

Piezoelektrické materialy vykazuji nelinearni chovani, jestlize jsou namahany vel-
kym elektrickym nebo mechanickym polem. Toto silné nelinearni chovani je indu-
kovano lokdlnim preklapénim polarizace (tzn. zmény sméru vektoru polarizace).
Tento odstavec se soustfeduje na vysvétleni podstaty uvedeného jevu. Na zdkladé
jednoduchého modelu chovani odvozuje idedlni tvar kiivky piezoelektrické odezvy
v zavislosti na elektrickém poli (hysterézni butterfly kiivky).

Vychozi tvahy plynou z jednodoménového krystalu s idealni perovskito-
vou strukturou, ktera je ilustrovana na obrazku 2-6. Tetragonalni krystalova bunka
obsahuje oddélené kladné a zaporné naboje. Nesymetrie osmistént vytvari perma-
nentni dip6lové momenty, které se v celém objemu latky projevi jako spontanni
polarizace. Zde existuji ¢tyfi mozné sméry vektoru spontanni polarizace: kladny
nebo zdporny smér podél osy z nebo x (uvazovano v lokalnim souradnicovém systé-
mu). Pisobenim vnéjsiho elektrického pole dochazi k vysunuti centralniho nabité-
ho iontu o mikroskopickou vzdalenost. Pfi plisobeni slabého vnéjsiho pole ve sméru
vektoru polarizace pozorujeme linedrni deformaci krystalové struktury. Pokud se
vnéjsi pole zvétSuje v opacném sméru, aniont se stava nestabilnim a prechazi do
vice stabilnéjsi polohy. Pozorujeme pieklopeni vektoru polarizace o 180° a vyrazné
nelinedrni piezoelektrickou deformaci. Elektrické pole kolmé k vektoru polarizace
zpusobi natoceni vektoru polarizace o 90°. Pusobici tlak muze zptisobit pouze 90°,
tj. feroelastické preklopeni.
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Pb(Z1,Ti)O,

Obrazek 2-6: Tetragonalni perovskitova struktura krystalu PZT. Naznaden je pohyb stfedového
iontu Zr/Ti pti ptisobeni vnéjsiho elektrického pole.

Kdyz aplikujeme velké kladné elektrické pole na feroelektricky materidl, ktery je
multidoménovy s mnoha antiparalelnimi doménami, negativné nato¢ené domény
k vnéjsimu elektrickému poli se soubézné a nezavisle preorientuji. Proces preklapé-
ni si lze rozdélit do nékolika fazi. Nejprve dochazi k nukleaci, nehomogenni nuklea-
ci na povrchu feroelektrické vrstvy. Doba nukleace je fadové jednotek nanosekund.
Potom se domény zacnou rychle roztahovat. Geometrie je podobna drobnym jeh-
lickdm sméfujicim do sméru vnéjsiho pole. Tento rezim se nazyva pfimym rastem
a Casové se odehrava také béhem nékolika nanosekund. Kdyz ,,jehlickové” domény
pteklenou tloustku vrstvy, musi se také rozsifit do stran v objemu celé aktivova-
né vrstvy. Pozorujeme bo¢ni rist, ktery trva déle; v zavislosti na velikosti vnéjsiho
elektrického pole. Relativni hodnoty doby nukleace, pfimého a bo¢niho ristu jsou
rtizné pro jiné feroelektrické materialy. Kinetika preklapéni ve feroelektrickych ten-
kych vrstvach neni jednoduchd. Prvni komplikaci je, Ze koercitivni pole E_ neni
konstantni, ale silné zavisi na tloustce vrstvy (zejména pak pro velmi tenké vrstvy).
Koercitivni pole a doba preklapéni je mensi pro domény uvnitf zrn, nez pro domé-
ny na hranicich zrn. Dale fakt, Ze nukleace je nehomogenni (hlavné na povrchu)
a doménové stény se pohybuji od vrchni elektrody ke spodni, nebo naopak [46, 56,
58].

Pro jednodoménové krystaly predpovédél Caspari a Merz [60] hysterézni
butterfly chovani na zakladé potencidlového pole, ve kterém se pohybuje stiedovy
iont perovskitové struktury. Potencial ilustruje obrazek 2-7. Pohyb stfedového iontu
mezi potencidlovymi jamami, vlivem pusobeni vnéjsitho pole, se projevi v celém
objemu aktivované vrstvy piezoelektrického materialu. Pak pozorujeme makrosko-
pické piezoelektrické posunuti, které vytvari hysterézni butterfly kiivku, viz obrazek
2-8. Bez puisobeni vnéjsiho elektrického pole spociva stfedovy iont (Zr nebo Ti)
v rovnovazné poloze (A). Zvétsujici se vnéjsi elektrické pole posouva stredovy iont
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smérem k bodu (B). To zaroven zptisobi prodlouzeni krystalu v ose z a smrsténi
v ose x. Tento popsany jev je linedrni, pokud je aplikované elektrické pole mnohem
mensi nez vnitini pole. Kdyz elektrické pole piisobici podél osy z poklesne na nulu
a pak vzrasta v opa¢ném sméru, krystal se smrsti podél primky (B-C-D). Pieklo-
peni sméru vektoru polarizace nastane v bodu (D), kde velikost vnéjsiho elektric-
kého pole je pravé rovna koercitivnimu poli E_. Zde stfedovy iont skoci z polohy
(D) do (C’) na opacné strané pres stfed osmisténu (také do protéjsi potencialové
jamy). To zpisobi ndhlou expanzi struktury. Se zdporné vzrustajicim elektrickym
polem nasleduje spojité protazeniz (C") do (B") . Kdyz je elektrické pole opét opac-
né polarity, tak se dal$i domény zacnou preklapét a zaujmou misto z bodu (D) do
(C). Jestlize sttredovy iont skoci z (A) do (A’), zadna zména v protazeni nemuze byt
pozorovana.

Posunuti ve sméru osy z

Elektrické pole ptisobici
ve sméru osy z

Obrazek 2-8: Idealni piezoelektrické posunuti PZT vrstvy ve sméru osy z pii aplikaci elektrického
pole vétsiho nez je koercitivni pole E,.

Vnéjsi elektrické pole, pti kterém dochazi k preklapéni, se nazyva koercitivni pole
(E,). Koercitivni pole rozliSujeme na kladné a zéporné (E_* a E), také z divodu
nesymetrie experimentalnich vysledka. Velikost koercitivnich poli je zna¢né zavis-
14 na tloustce tenké vrstvy PZT, frekvenci pusobiciho elektrického pole a na dal-
$ich vlivech spojenych s bipolarnim namahdani materidlu (napf. inava, v odborné
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literatute fatigue). Aplikaci velkého elektrického pole (vétsim nez pole koercitivni),
dosdhneme vyznamného piezoelektrického posunuti v silné nelinedarnim chovani
materialu. AvSak velké pusobici napéti prinasi rychlé starnuti (degradaci, poklesu
piezoelektrické odezvy) piezoelektrického materialu. Koercitivni pole je jednim
z nejvyznamnéjsich parametri studovany pro aplikace feroelektrickych paméti
FeRAM [61]. U velmi tenkych vrstev se snizi velikost koercitivni pole. To je obrov-
skou vyhodou, protoze mtzeme snizit také vnéjsi elektrické pole, které zptisobi
preklopeni polarizace. Mensi ptisobici napéti ma také podstatny vliv na Zivotnost
preklapéciho mechanismu. Vysledkem je pak vyznamna redukce napajecich napéti
pameétovych bloki a sniZeni spotfeby celého integrovaného systému. Komplikaci
zistavaji nesymetrie koercitivnich poli, které se posouvaji pravé pfi aplikaci bipo-
larnich napéti.

V realném krystalu, kde mohou koexistovat paralelni a antiparalelni domény,
nepozorujeme skokovou zménu piezoelektrického posunuti, ale pozvolny prechod
pfes $ir$i oblast zmén intenzity elektrického pole. Také se zde projevuji nesymetrie
butterfly ktivek a jejich parametrti. Namérené ktivky jsou uvedeny v kapitole 4.

2.3.2 Vznik vibraci substratu
Znalosti piezoelektrického chovani tenkych vrstev ovliviiuji vyvoj novych architek-
tur MEMS zatizeni. Mezi studované vlastnosti patfi zejména skute¢né materidlo-
vé konstanty PZT vrstev (d,,). Deformace aktivované piezoelektrické tenké vrstvy
vyvolaji také vedlejsi vibrace substratu. Pro kompletni charakterizaci systému ten-
kych vrstev PZT jsou dilezita piezoelektrickd posunuti, ale také znalosti o chovani
kmitt substratu. Obecné je amplituda kmitt substratu fadove véts$i nez amplituda
piezoelektrického posunuti PZT vrstvy. Experimentdlné jsou vyrazné kmity pre-
kazkou a musi byt alespon c¢aste¢né eliminovany vnéj$imi podminkami.
Pusobenim vnéjsiho elektrického pole se aktivovana PZT vrstva deformu-
je. Tyto deformace se prenaseji mechanickou energii na substrat, protoze piezo-
elektricka tenka vrstva je mechanicky dobfe upnutd k zdkladnimu kifemikovému
substratu. Proces vzniku vibraci ilustruje obrazek 2-9. Nejprve uvazujme ptipad
a), kde je aplikovano kladné napéti ve sméru vektoru polarizace vrstvy. PZT vrst-
va se deformuje v podélném sméru (vzhledem k ptisobicimu napéti) a pozorujeme
posunuti d,. Toto posunuti je ptimo imérné efektivni hodnoté piezoelektrického
koeficientu d,; . Tloustkové rozpindni je doprovdzeno také piicnym zuzenim d,.
Piezoelektricka deformace se prendsi na substrat, ktery podléha ptisobeni mecha-
nické energie a prohybd se s vychylkou -s,. Pokud je aplikovédno zdporné elektrické
pole (obr. 2-9b), pak pozorujeme analogické chovani. V tomto pripadé dochazi k
tloustkovému smrsténi PZT vrstvy a tim padem k pri¢nému rozpinani. Opét dobra
mechanickd vazba mezi PZT vrstvou a kifemikovym substratem prispéje k prenosu
mechanické energie. Pozorujeme prohnuti substritu s vychylkou +s, Psobenim
bipolarniho harmonického napéti na tenkou PZT vrstvu vznikaji kmity substratu
jako vedlejsi projev piezoelektrické deformace PZT vrstvy.
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Au>0V

b)u<oV

Obrézek 2-9: Deformace piezoelektrické tenké vrstvy pozorované pii aplikaci statického elek-
trického napéti. PZT vrstva se deformuje v podélném sméru d, (vzhledem k ptisobicimu napéti).
Posunuti ve sméru pticném d, zptisobuje vznik vibraci substratu s amplitudou posunuti s,. Posunuti
d, je s vibracemi s, v protifézi. Ilustrace neni v méfitku.

Obecné plati, ze amplituda vibraci je fadové vétsi nez amplituda piezoelektrického
posunuti tenké vrstvy PZT. Na zakladé téchto jednoduchych tvah je jasné, Ze smysl
posunuti tenké vrstvy a substratu je vzdy opacny, tj. v protifazi. V lokalni oblasti
aktivované piezoelektrické tenké vrstvy musi tedy platit nasledujici nerovnost:

|d ]| << -Is,| (2-18)

Ddle Ize predpokladat, ze chovani vibraci substratu bude podobné jako chovani pie-
zoelektrické tenké vrstvy, protoze jsou tyto jevy vazany mechanickou energii. Aktiv-
ni piezoelektrickou vrstvou vyvolané kmity substratu maji také hysterézni charakter
a mizeme zde pozorovat stejné butterfly kiivky, avsak s vyrazné vétsi amplitudou
posunuti. Pokud nejsou oba jevy oddéleny, pak to mtize vést k nespravné interpreta-
ci chovani piezoelektrickych vrstev a definici velikosti posunuti PZT.

Vyrazné odlisné velikosti posunuti prinasi jisté komplikace pokud potiebu-
jeme znat pouze posunuti tenké vrstvy d, a odpovidajici piezoelektricky koeficient
d,, popt. d, .. Pi experimentdlnich méfeni je tfeba uvedend dvé posunuti (d, a s,)
od sebe bezpodminecné oddélit. V principu existuji dvé zakladni feseni, mecha-
nické a optické. Prvni vyuziva pevného mechanického upnuti substratu na masiv-
néj$i podlozku. Tim se vyrazné potlaci vibrace substratu. Pevné upnuti substratu
(ptilepeni na sklenénou desticku) se vyuziva u metody LDV (Laser Doppler Vibro-
meter), viz odstavec 3.3. AvS$ak zde eliminace vibraci kfemikového substratu neni
uplna a je nutné dodrzet dalsi podminky, které jsou blize diskutovany v kapitolach
3,4 a 5. Druhou moznosti jak oddélit piezoelektrické posunuti od vibraci substratu
je pouziti vhodné optické metody. Vyuziva se toho, ze substrat se cely prohyba aniz
by ménil svoji tloustku. Tloustkové deformace celé struktury jsou dany pouze pie-
zoelektrickym posunutim tenké vrstvy. Tento princip je aplikovan dvoupaprskovou
metodou, kde jeden paprsek sonduje posunuti vrchni roviny vzorku a druhy meéri
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posunuti spodni strany substratu. Samotnou optickou metodou jsou tato posunuti
od sebe odectena a vysledkem je méfeni pouze pri¢né deformace vrstev ve struk-
tufe vzorku, tj. piezoelektrické posunuti d. Opticky princip eliminace substrétu je
popsan v odstavci 3.2.2.

Cilem této prace neni popis vibraci substratu. Tomuto tématu se vénuji napf.
[62, 63, 64]. Pii experimentalnich méfeni piezoelektrického posunuti je vzdy nutné
¢aste¢né kmity substratu eliminovat. Zejména pak pro vys$si budici frekvence narts-
ta amplituda vibraci substratu. Proto musi byt vzorek dostate¢né mechanicky upnut
k masivnimu drzédku. A to i v pripadé optické eliminace vibraci dvoupaprskovou
metodou. Pro jednoparskova optickd méfeni musi byt splnény jesté dalsi podmin-
ky.

2.3.3 Vliv frekvence budiciho elektrického pole a ¢asova degradace

Piezoelektrické posunuti tenké vrstvy je pfimo umérné pusobicimu elektrickému
poli. V realnych aplikacich se pouziva bipolarniho elektrického pole (vétsiho nez
pole koercitivni E_) pro vybuzeni dostatecného posunuti. Mechanismus prekldpéni
dipélt v materialu podléha nékolika druhtim degradace a zmén. Hysterézni chova-
ni piezoelektrické tenké vrstvy se béhem napétovych cyklti méni a vznikaji rtizné
asymetrie. Bipolarni pulsy ptisobi na materidl destruktivné. Cim vétsi je ptisobici
elektrické pole opacné polarity, tim je degradace vlastnosti vyraznéjsi. Prvni jev,
ktery mtizeme pozorovat ihned po nékolika prvnich cyklech piisobiciho bipolarni-
ho napéti je posun hysterézni smycky ve sméru vertikalni osy. To je dano vznikem
povrchovych ndbojti na rozhrani Pt/PZT [8]. Hysterézni smycka se také posouva ve
sméru horizontdlni osy. Absolutni hodnoty kladného (E_*) a zdporného (E_) koer-
citivni pole se li$i. Tento posun je dan geometrickou asymetrii vrchni a spodni elek-
trody (musi byt vyrobeny ze stejného materialu) a vznikem vnitfnich lokalnich poli
uvnitf struktury. Problém asymetrie je napfiklad v pamétovych modulech fesen
komplikovanéjsim designem pameétovych bunék, ktery na ¢ipu zabira vétsi prostor.

Celkova odezva piezoelektrického chovani se také snizuje vlivem tnavy
materidlu (v odborné literatuie fatigue). Unava je charakteristickd pro feroelektri-
ka. Je to mnozstvi naboje, ktery se preklapénim snizuje pfi pusobeni cyklujictho
bipolarniho vnéjsiho elektrického pole. To je pfic¢inou poklesu remanentni polari-
zace s poc¢tem preklapécich cykli. Ve skutecnosti se polarizace zakladni krystalové
bunky neméni s poctem cykld. Misto toho se pomalu sniZuje pocet bunék a domén,
které jsou schopné se preklapét. U materidlu PZT ve formé tenké vrstvy pozoruje-
me pokles priblizné o 20 % po 107 bipolarnich cyklech [65]. Pfimés manganu do
PZT napomaha odbourat vliv inavy a to az do 10" cykli [66]. Snizeni operativniho
napéti pamétovych modult z 5.0 V na 3.3 V a v blizké budoucnosti na 1.1 V pod-
statné redukuje tnavu feroelektrika.

Parametry hysterézniho chovani jsou zna¢né zavislé na frekvenci. Fyzikal-
ni podstatou zmeény koercitivniho pole s frekvenci je ta, ze preklapéni dipdla ve
feroelektrikach zahrnuje pohyb doménovych stén. Pohybu doménovych stén uvnitt
feroelektrika brani jisty odpor a viskozita, ktera obvykle vzrusta s frekvenci. Zavis-
lost koercitivniho pole na frekvenci je ekvivalentni k zavislosti na Sifce pulsu (je
to pouze Fourierova transformace). Vyssi frekvence, nebo také kratsi puls, zptisobi
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vétsi koercitivni pole E_. Pfi charakteriza¢nich testech hraje také vyznamnou roli
relaxacni ¢as preklapéni dipola, ktery muze byt az v desitkach sekund [40]. Nejvys-
$1 presnosti méreni feroelektrického a piezoelektrického chovani tenkych vrstev se
dosahuje pfi nizkych frekvencich 50-60 Hz, nebo 1-10 kHz. Vznik asymetrii hys-
teréznich smycek bude dale diskutovan na nameérenych charakteristikdch v odstavci
4.4.5.

2.4 Parametry testovanych vzorkua

Vzorky s tenkou piezoelektrickou vrstvou na kfemikovém substratu byly dodany
oddéleni MIMM (Matériaux et Intégration pour la Microélectronique et les Microsys-
temes) na univerzité¢ USTL (Université des Sciences et Technologies de Lille) ve fran-
couzském Lille. VSechny testované vzorky maji stejnou strukturu jednotlivych
vrstev: Si/SiO2/Ti/Pt/Pb(Zr Ti, )O/Pt. Piezoelektrickd tenkd vrstva je kontinudlni
po celé plose substratu, nebo lokalizovana v kruhovych oblastech (tzv. ostrtivkova
struktura). Velikost substratu je priblizné 15 x 20 mm?®. Schématické znazornéni
ilustruje obrazek 2-10, rozméry dopliuje tabulka 2-3.

a)

Obrazek 2-10: Schématické zndzornéni kontinudlni (a) a ostriivkové (b) struktury vzorku s tenkou
piezoelektrickou vrstvou. Vyznam geometrickych parametri: p - pramér vrchni platinové elektrody
(v radé 150-250-500-1000 um), n - pramér lokalni kruhové oblasti PZT vrstvy, o - tloustka kfemi-
kového substratu, m - tloustka PZT vrstvy

Tabulka 2-3: Shrnuti geometrickych rozmért dostupnych vzorku s piezoelektrickou tenkou vrstvou
PZT na kifemikovém substratu. Jednotlivé parametry ilustruje obrazek 2-10.

struktura vrstvy PZT
parametr . ] . )
kontinualni ostravkova
m [um] 0.7-2.2 1.3-1.8
o0 [um] 360 360
n [um] . 1000, 500, 250
p [pm] 1000, 500, 250, 150 500, 250, 150
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Krystalova orientace byla testovana X-paprskovym difraktometrem Siermens D5000.
Orientace kfemikového substratu je (1 0 0), platinovych elektrod (1 1 1). Prevla-
dajici krystalova orientace piezoelektrické vrstvy PZT je u vsech vzorkia (1 1 1).
Pomér Zr/Ti je volen v blizkosti morfotropni fazové hranice, konkrétni hodnoty
uvadi tabulka 2-4. Technologicky postup vyroby (PZT depozice probiha vysokofre-
kven¢nim magnetronovym naprasovanim) a vyznam vrstev je popsan v odstavci 2.1.
Tloustka PZT vrstvy (700 az 2200 nm) a vrchni platinové elektrody (90 az 120 nm)
byla méfena profilometrem Tencor Alpha Step v371. Polariza¢nim mikroskopem
Olympus probiha kontrola geometrickych tvart vrchnich elektrod a ¢istoty vzorka.
Na spodni stranu substratu byla naparena vrstva zlata pro dosazeni lepsi odrazivosti
laserového paprsku pii testech dvoupaprskovym interferometrem DBLI.

Tabulka 2-4: Seznam parametru testovanych vzorki.. Vyznam veli¢in a symbolii: p - praimér vrchni
platinové elektrody (v fadé 150-250-500-1000 pm), # - pramér lokalni kruhové oblasti PZT vrstvy,
¢ - kontinualni struktura PZT, & - lokédlni ostriivkova struktura PZT vrstvy.

oznaceni vyrobni pomér tloustka PZT p n rok/mésic
cislo Zr/Ti m [um] film [um] [um] depozice
No.1 f061A 60/40 1.0 ¢ 150 - 1000 - 01/2003
No.2 f061B 60/40 1.9 ¢ 150 - 1000 - 01/2003
No.3 f061C 60/40 2.2 ¢ 150 - 1000 - 01/2003
No.4 f073A 60/40 1.3 o 150 - 500  250-1000  03/2005
No.5 f073D 60/40 1.3 o 150 - 500  250-1000  03/2005
No.6 f492A 54/46 0.7 ¢ 250 - 1000 - 10/2005
No.7 - 54/46 1.1 ¢ 150 - 1000 - -/2002
a)

—
2.5 mm

200 um

Obrazek 2-11: Fotografie vzorku (No.5) s ostrivkovou strukturou (a). Detail krystalovych zrn tenké
vrstvy PZT v blizkosti vrchni platinové elektrody (b).

strana | 32



Kapitola 3

Standardni méfici metody piezoelektrického
posunuti tenkych vrstev

V uvodu této kapitoly bych rad pripomenul, Ze v soucasné dobé neexistuje univer-
salni norma (¢i standard) pro testovani vlastnosti tenkych vrstev. A to jak v oblasti
teroelektrickych méfeni (napt. kiivky P(E), C(U), atd.), tak ani pro nejriiznéjsi testy
spojené s dnes jiz roz$ifenymi aplikacemi feroelektrickych paméti [8]. Pro méfeni
feroelektrickych vlastnosti tenkych vrstev se ¢asto vyuziva modularni méfici systém
Aixacct® [67] (téZ pouzity v této praci). V oblasti méfeni piezoelektrickych vlast-
nosti nejsou svétové laboratofe jednotné a to ani v metodach méreni. I kdyz metod
se nabizi nékolik, stale neni rozhodnuto, ktera z nich dokaze poskytnout spravné
a potfebné parametry. Prezentované vysledky se také zna¢né lisi [68, 69, 70]. V této
kapitole jsou predvedeny dvé optické metody: dvoupaprskovy laserovy interferome-
tr (DBLI) a komer¢né rozsifeny jednopaprskovy vibrometr firmy Polytec® (LDV).
Ob¢ metody jsou vhodné pro méfeni inverzniho piezoelektrického jevu v tenkych
vrstvach za predpokladu, Ze jsou dodrzeny urcité sofistikované postupy a podminky.
Tyto postupy jsou diskutovany v této kapitole a nasledné pak doplnény a predvede-
ny na konkrétnich vysledcich v kapitolach 4 a 5.

3.1 Strucny piehled méficich metod

Pro charakterizaci piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev se pouziva predevsim
podélny piezoelektricky koeficient d,,. Méfeni tohoto koeficientu vyuzivd ptimého,
nebo inverzniho piezoelektrického jevu. V prvnim ptipadé piisobici tlak tenkého
hrotu v PZT vrstvé indukuje napéti, které je detekovano (charge integration method
(74, 75, 76, 77]). Elektroakusticka sonda realizuje méfeni d, také pfimym piezoe-
lektrickym jevem [78]. Vice rozsifené jsou véak metody, které detekuji malé posunu-
ti vyvolané inverznim piezoelektrickym jevem. Ty mizeme rozdélit do dvou skupin
podle velikosti plochy, na které je posunuti méfeno. Prvni skupina pracuje na prin-
cipu mikroskopie atomarnich sil (Atomic Force Microscopy- AFM [79,12, 80]), nebo
tunelového mikroskopu (Scanning Tunneling Microscopy - STM [82, 83]). Mérici
hrot je o priméru 150 az 300 nm, ktery miize skenovat oblast o velikosti typic-
ky 10 x 10 um?. Mtzeme pozorovat pohyb jednotlivych zrn piezoelektrické vrstvy.
Proto jsou tyto metody vhodné predevsim z hlediska materidlového inzenyrstvi.
Jejich obrovskou vyhodou je extrémni rozliSovaci schopnost a dobré grafické zob-
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razeni povrchu. Druha skupina detekuje malé posunuti vyvolané inverznim piezo-
elektrickym jevem na plose fadu desitek mikrometrii. Tyto optické metody pracuji
na principu laserovych interferometrii [84]. Optickd sonda je prakticky definovana
priumérem laserového paprsku, ktery je fokusovan na vzorek. Pro méfeni piezoe-
lektrického posunuti tenkych vrstev je upfednostniovan dvoupaprskovy interfero-
metr, ktery eliminuje vibrace substratu [85, 87]. Dvoupaprskové schéma laserového
Mach-Zehnderova interferometru se stalo méficim standardem pouze s drobnymi
upravami, které uvadi napt. [88, 89, 91, 92, 93].

3.2 Dvoupaprskovy laserovy interferometr (DBLI)

Meéfeni piezoelektrickych koeficienti metodou laserové interferometrie je zalozeno
na detekci optického signalu. Elektrickym polem vyvolané kmity vrchni elektrody

vvrs 7

vzorku, na které dopada méftici laserovy paprsek, zptisobi zménu fazového rozdi-
lu optickych elektromagnetickych vln méfici a referencni vétve interferometru. Pri
spravném nastaveni je amplituda zmén fazového rozdilu imérna amplitudé mecha-
nického posunuti d, tenké vrstvy PZT. Vysledny fdzovy rozdil se podle zakladnich
rovnic interference [96, 95] projevi ve zméné intenzity slozenych paprskua (superpo-

zice mériciho a referen¢niho). Intenzita je vyhodnocena pomoci pfistrojové mérici
soustavy. Zjednodusené mizeme uvedenou zavislost zapsat nasledujici relaci:

O (1) ~ b () = 5=+ 84, (1) (1)

kde 41 je relativni ¢asova zména intenzity, ktera odpovida zméné fazového posuvu
d¢. Fazovy posuv je nepfimo imérny vinové délce A pouzitého laserového paprsku
a ptimo umérny relativni amplitudé piezoelektrického posunuti tenké vrstvy dd,.
Na zakladé detekce relativnich zmén intenzity v pracovnim bodé optické soustavy
muzeme stanovit amplitudu posunuti. Pfesny postup vypoctu je uveden v [15, 97].

3.2.1 Opticka ¢ast mériciho interferometru

Mérici soustava interferometru je sestavena ve dvou oddélenych mistnostech. Optic-
ka ¢ast se nachazi v zatemnéné mistnosti a je umisténa na masivnim zulovém stole,
ktery zajistuje dostate¢cnou mechanickou stabilitu interferometru. Mérici pristroje
jsou umistény ve vedlejsi mistnosti, kde se nastavuji, zaznamenavaji a zpracovavaji
pozadované veliciny.

Blokové schéma celého dvoupaprskového interferometru je na obrazku 3-1.
Zdrojem svételnych paprskt je He-Ne laser. Vystupujici jednomodovy paprsek je
linearné polarizovan. Intenzita svétla je stabilizovana pomoci zpétné vazby laseru.
Laserovy paprsek nejprve prochazi Faradayovou celou FC, ktera zabranuje zpétnym
odrazim vniknout do laseru. Po priichodu ptilvinovou destickou PP1 vznikaji dvé
ortogonalni polarizace svétla [95]. Na polariza¢nim déli¢i BS1 se paprsek rozdéli
do dvou vétvi, a to tak, ze kazdy smér polarizace putuje do jiné vétve. Referencni
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paprsek se odrazi od pevné umisténého zrcatka M3, piezoaktuatoru PA a pokracuje
pfimo na déli¢ paprsktt BS3. Piezoaktuator je soucasti zpétnovazebniho obvodu,
ktery nastavuje pracovni bod mérici soustavy. Pfrevod mezi intenzitou a posunutim
je v pracovnim bodu linearni a interferometr zde dosahuje nejvétsi citlivosti.

Meétici paprsek je spojnou ¢ockou L1 zaostfen na vrchni elektrodu vzorku
s tenkou PZT vrstvou. Zde se odrdzi zpét na déli¢ BS1. Ctvrtvinova desticka PP2
(podobné i PP3) plni funkci optického izolatoru. Nejprve zméni polarizaci pfimé-
ho paprsku z linedrni na kruhovou. Po odrazu od vrchni elektrody se posune faze
paprsku o 2m. Dal$im prichodem pres ¢tvrtvinovou desticku se opét polarizace
paprsku linearizuje, avSak do sméru kolmého oproti ptivodnimu. Tim je zachovana
ortogonalita pfimého i odrazeného paprsku a zabrani se jejich vzajemné interferen-
ci. Zrcadly M1 a M2 je mérici paprsek priveden na déli¢ paprskt BS2. Spojnou ¢oc-
kou L2 je fokusovan na zadni sténu vzorku, tedy na substrat. Primy méfici paprsek
(dopadajici na vrchni elektrodu) a lomeny mérici paprsek (dopadajici na zadni sté-
nu, substrat) vytvareji v roviné vzorku optickou sondu. Presnéj$imu popisu optické
sondy a jejim parametriim je vénovan odstavec 3.2.3.

Meétici paprsek je odrazem na zrcatku M4 pfiveden na déli¢ paprskii BS3. Na
diagondlni sténé délice BS3 se setkava s referen¢nim paprskem. Spole¢né jsou pak
zrcatkem M5 privedeny na fotodetektor PD. Po prichodu polarizatorem PL ziska-
vaji oba paprsky stejny smér polarizace a jiz spolu interferuji. Cocka L3 zvétsi priifez
paprski. Na fotodetektoru pozorujeme interferencni soustfedné kruznice. Kontrast
interferen¢niho obrazce je zavisly na nastaveni optické soustavy, predev$im spravny
uhel natoceni vech fazovych desticek. Dale na reflexivité vrchni elektrody vzorku
a substratu. Kontrast také ovliviiuje kvalita odrazovych ploch jednotlivych zrcadel
a optickych délict a prichodnost ostatnich optickych prvki, popt. kvalita jejich
antireflexnich vrstev.

Meétici paprsek urazil optickou drahu relativné delsi o dvojnasobek piezoe-
lektrického posunuti tenké vrstvy d , v porovnani s referen¢nim paprskem. Relativni
rozdil optickych drah paprski zptisobi zménu fazového rozdilu obou interferujicich
slozek. Tim se relativné zméni intenzita vysledného interferen¢niho obrazce. Zmé-
na intenzity optického paprsku je fotodetektorem prevedena na elektricky signal,
ktery je vyhodnocen méficimi pfistroji (viz nize odstavec 3.2.4).

3.2.2 Princip eliminace vibraci substratu
Pti vyvolani piezoelektrického jevu v tenké vrstvé dochazi k riiznym mechanickym
jevim. Prvnim z nich je deformace samotné tenké vrstvy PZT. Tato deformace
je zakladni vlastnosti, kterou chceme metodou DBLI méfit. Protoze mechanicka
deformace piezoelektrického materidlu PZT v podobé tenké vrstvy piisobi také na
dalsi vrstvy ve strukture vzorku, dochazi ke vzniku vibraci kfemikového substratu
(viz 2.3.2). Chvéni substratu je z hlediska méfeni vlastnosti tenké piezoelektrické
vrstvy nezddouci. Spravnym nastavenim optické sondy (viz 3.2.3) dochazi k uplné
eliminaci téchto vibraci pfimo méfici aparaturou.

Méftené piezoelektrické posunuti tenké vrstvy si miizeme predstavit jako
zvétovani tloustky v fezu vzorkem v misté optické sondy. Naproti tomu nezadou-
ci vibrace substratu fiktivni element vzorku posouvaji, jak naznacuje obrazek 3-2.
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Na obrazku 3-2a vidime, Ze pozorovany element vzorku se pohybuje vlivem vib-
raci smérem proti pfimému méficimu paprsku. Relativni optickd drdha primého
méfictho paprsku se zmensi o vzdalenost s, Aviak o stejnou vzddlenost se zvysi
opticka draha zadniho (lomeného) méficiho paprsku. V misté spojeni méficiho
a referen¢niho paprsku neni opticka draha métictho paprsku ovlivnéna posunutim
o vzddlenost s,. Timto principem metody DBLI jsou nezddouci vibrace substritu
eliminovany a métené posunuti odpovidd deformacim d, pouze tenké vrstvy PZT.

a) pocate¢ni stav bez ptisobeni elek-

trického napéti
primy méfici paprsek I lomeny métici paprsek
b) ptisobeni elektrického napéti So A
s, - amplituda vibraci substratu >
d, - méfené piezoelektrické posunuti
d,
e S

¢) pusobent elektrického napéti
opacné polarity

Obrazek 3-2: Eliminace vibraci substratu principem dvoupaprskového laserového interferometru.

Je nutné poznamenat, Ze k uplné eliminaci vibraci substratu dochazi pouze u pres-
ného nastaveni optické sondy. Vyznamnym parametrem je predev$im nastaveni pri-
mého a lomeného méticiho paprsku do jedné osy s presnosti fadu desitek mikrome-
trd. Postupu nastaveni se vénuje nize odstavec 3.2.3.

Déle je dobré si uvédomit, ze ve strukture vzorku (Si/SiO2/Ti/Pt/PZT/Pt,
blize odstavec 2.1.1, kapitola 2) mutize dochazet k vedlejsim podélnym (ve smyslu
pusobiciho elektrického pole) tloustkovym deformacim. Piezoelektrickym jevem
vyvoland deformace, kterou chceme méfit (d)), se projevi nejen posunem vrchni
elektrody, ale také posunem spodni elektrody smérem do zédkladniho substratu. Tyto
vnitini deformace nelze zadnou z dostupnych metod pozorovat a jejich vyznam je
numericky simulovan (viz odstavec 2.2.3 v kapitole 2 a podkapitola 5.2 kapitola 5).
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3.2.3 Parametry a postup nastaveni optické sondy

Dvoupaprskovy laserovy interferometr vytvari v mérici vétvi optickou sondu. Ta
je slozena z ptimého paprsku dopadajiciho na vrchni elektrodu vzorku a paprsku
lomeného, ktery je fokusovan na zadni stranu substratu vzorku (viz obr. 3-3). V
tomto odstavci je popsan postup nastaveni optickych prvku tak, aby opticka son-
da splnovala potfebné parametry. Mezi zakladni parametry sondy patii polomér
pri¢ného prurezu optického svazku v roviné vzorku, hloubka ostrosti a souosost
protijdoucich méficich paprski (pfimy a lomeny). S dostate¢nou pfesnosti jsou tyto
parametry nastaveny pomoci pasivni mikrooptické metody vyuzivajici difrakénich
jevt na kalibra¢nim terciku.

vzorek (znazornény je sub- [ | -
strat a vrchni elektroda) | -

primy mérici paprsek lomeny (zadni)
mérici paprsek

optickd osa 2w,

/ h

rovina vzorku

Obrazek 3-3: Dulezité parametry nastaveni optické sondy, kde 2w, je primér pfimého méticiho
paprsku v roviné vzorku, a souosost pfimého a lomeného méticiho paprsku a i hloubka ostrosti
(blizsi definice nasleduje nize).

Divergencni thel laserového paprsku

Nejprve je tieba zjistit parametry laserového paprsku He-Ne laseru. Linearné pola-
rizovany koherentni paprsek vystupujici z laseru ma profil intenzity gaussovského
charakteru v TEM,, médu (v kazdém piicném priifezu dosahuje intenzita nejvétsi
hodnoty v optické ose $ifeni). Se zvétSujici se vzdalenosti od laseru primér paprsku
nartsta (od jisté vzdalenosti linearné). K popisu tohoto rozsirovani svazku staci znat
divergen¢ni thel. Ten uré¢ime na zakladé mérenti velikosti stopy v daleké vzdalenosti
od laseru. Z geometrie plyne nasledujici vztah:

0= (:chtgg , (3-2)
z

kde 0 je divergencni uhel, w polomér stopy laserového paprsku ve vzdalenosti z.
He-Ne laser, pouzivany v optickém interferometru, ma na zdkladé uvedeného mére-
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ni divergenc¢ni thel 6 = 1.132-10° rad (tj. 3’50 "").

Protoze budeme nastavovat primér optického paprsku v roviné vzorku, je
nutné nejprve zjistit priomér svazku pred optickou sondou, presnéji pfed ¢ockou L1
(viz obr. 3-1). V nasem konkrétnim ptipadé je spojna ¢ocka L1 s ohniskovou vzdale-
nosti f, = 40 mm umisténa ve vzddlenosti z = 365 mm od laseru. Na zakladé¢ znalosti
divergen¢niho thlu, lze stanovit polomér svazku v této vzdalenosti od laseru, ktery
je w, = 413 um. Velikost priiméru svazku lze ovéfit pomoci jevu difrakce na tenké
strukture (prihledna kruhova desticka s jemnymi ryskami ve tvaru kfize, viz obr.
3-4), ktery je posouvan do cesty optického paprsku pomoci mikroposuvného stolku.

e

Pokud laserovy paprsek protina rysku kalibra¢niho terciku pozorujeme difrakéni

strukturu na stinitku. Touto metodou byl stanoven primér optického svazku mérici
vétve v roviné tésné pred spojnou cockou L1 na 2w, = (830 + 20) um.

Pramér paprsku optické sondy

Do cesty pfimého méticiho paprsku vlozime spojnou ¢oc¢ku L1. Ta m4 za tikol foku-
sovat pfimy meértici paprsek na vrchni elektrodu vzorku. V roviné vzorku, nebo také v
ohniskové vzdalenosti ¢ocky, pak polomér optického svazku dosahuje svého minima.
Otaceni objektivu s cockou umoziuje zaostieni ohniska do spravné roviny. Z tohoto
dtivodu musi byt ¢ocka L1, ale také ¢ocka L2 (ohniskovéd vzdalenost f, = 50 mm),
nastavend v optické ose méticiho paprsku (pfi zaostfovani nesmi dochazek k jeho
odklanéni). Opét pomoci jednoduché geometrie stanovime polomér kruznice opi-
sované laserovym paprskem pri zaostiovani cocek L1 a L2. Pfesnosti nastaveni
+20 um v roviné optické sondy je dosazeno, kdyz ve vzdalenosti z = 800 mm (okraj
optického stolu, kam umistime stinitko) opisuje laserovy paprsek kruznici o polo-
méru mensi nez 0.5 mm. Mérici laserovy paprsek se po prichodu ¢ockou L1 fokusu-
je do ohniska a tim se také zmensuje jeho pii¢ny polomér podle vztahu (3-3). Cocka
L1 lezi dostate¢né mimo ohniskovou hloubku dopadajiciho svazku, ktery mtzeme
aproximovat sférickou vlnou a tak pouzit vztahy odvozené na zakladé paprskové
optiky [95].

)V.
w =2 (3-3)
- w,

kde w, je polomér fokusované stopy Cockou s ohniskovou vzdalenosti f,. Opticky
paprsek vinové délky A ma pied Cockou polomér w,. Dosazenim do vztahu (3-3)
ziskame velikost pricného poloméru svazku v ohnisku coc¢ky L1, ktery lze teore-
ticky dosdhnout. Priblizné je w, = 20 um. Tento dilezity parametr optické sondy
byl ovéfen pomoci difrakce a stanoven na hodnotu 2w, = (40 + 20) um. V odborné
literature je velikost bodu - spot size.

Hloubka ostrosti optické sondy

Ohnisko ¢ocky L1 urcuje rovinu vzorku, protoze zde ma paprsek nejmensi pricny
pramér. Na obé strany od ohniska se primér optického svazku postupné rozsiruje.
Pro umisténi vzorku je dilezité znat velikost tohoto rozsifeni. Axidlni vzdalenost,
podél které je polomér svazku mensi nez 105 % hodnoty w, je oznacovana jako
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ohniskova hloubka. Stanovime ji na zakladé¢ vypoctu hloubky ostrosti gaussovského
svazku za spojnou ¢oc¢kou podle vztahu:

5 1/2

h = -1 > (3'4)

X =

2
W-wl.[wz

wl
kde h je ohniskova hloubka (na jednu stranu od ohniska), w, je pfi¢ny polomér svazku
v ohnisku ¢o¢ky L1 (vypocet viz vyse). Pomér w /w, = 1.05 odpovida pravé 5% zvét-
$eni poloméru ve vzdalenosti & od ohniska. Dosazenim vy$e uvedenych parametrua
zjistime, Ze polomér paprsku se zvétsi o 5 % ve vzdalenosti pfiblizné z = 600 pm od
ohniska. Z téchto vypocta vidime, Ze nastavenim vzorku do ohniskové roviny ¢ocky
L1 s pfesnosti £0.6 mm, bude mit stopa optické sondy polomér maximalné o 5 %
vétsi, nez je polomér w.

Setkdavame se také s definici ohniskové hloubky jako axidlni vzdalenost
pro pri¢né zvétSeni poloméru svazku na hodnotu \/2w1. Volbou této podminky by
se ohniskova hloubka protdhla az do vzdalenosti £1.8 mm od ohniska ¢ocky L1.
Hloubka ostrosti tedy neni kritickym parametrem optické sondy.

Z vy$e uvedeného je zfejmé, Ze presnd poloha spojnych ¢ocek L1 a L2 se
vyznamné podili na nastaveni optické sondy. Proto byl navrzen a mechanikem
zkonstruovan specialni ram pro uchyceni zminénych ¢ocek a ¢tvrtvlnovych desti-
¢ek PP1 a PP2. Precizniho nastaveni je docileno jemnym nezavislym posunem obou
cocek ve sméru optickych os. Nastaveni stredu cocek do jedné optické osy umoznuje
uchyceni celého ramu v preciznim naklapécim stolku firmy Ealing®. Doladéni sou-
ososti cocek je docileno nezavislym posunem cocky L2 ve dvou smérech kolmych
na optickou osu. Téchto mechanickych prednosti je vhodné vyuzito pri postupu
nastaveni optické sondy.

a)

q=3.12mm

Obrézek 3-4: Nastaveni optické sondy. a) Kalibra¢ni ter¢ik. b) Difrakéni obrazec pozorovany na
stinitku po prtichodu laserového paprsku kfizem kalibra¢niho terce.

Postup nastaveni optické sondy
V predchozich odstavcich byly popsany parametry pfimého mériciho optického
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paprsku. Aby bylo nastaveni optické sondy uplné a samotnym principem dvou-
paprskového interferometru dochazelo k eliminaci chvéni substratu od piezoelek-
trického posunuti (viz 3.2.2), je tfeba nastavit pfimy a lomeny mérici paprsek do
jedné osy. K nastaveni souososti protijdoucich paprski mérici vétve interferometru
se pouziva prithledny kalibra¢ni ter¢ik kruhového tvaru s tenkymi ryskami ve tvaru
kfize, jak je naznaceno na obrazku 3-4.

a)

b)

d)

Piimy méftici opticky svazek nastavime do horizontalni roviny pomoci clo-
ny s malym otvorem za ustim z laseru a na druhém konci optického stolu.
Vysku clony nad rovinou stolu si ponechdme pro dalsi nastaveni.

Na mikroposuvny stolek umistime vzorek a kalibra¢ni tercik, tak aby
rysky teréiku byly ve stejné roviné jako vrchni plocha vzorku. Vzorek
nastavime do ohniska ¢ocky L1. Otacenim objektivu s co¢kou L1 zaos-
tfujeme piimy metici paprsek na ¢elni plochu vzorku. Pomoci kalibrac-
niho ter¢iku, ktery je umistén také v roviné vzorku, kontrolujeme ptic¢ny
polomér optického paprsku (optické sondy). Timto nastavime vzorek do
ohniska ¢ocky L1, kde je pticny polomér optického paprsku minimalni.
Ptesnost nastaveni vzorku v axialni rovin€ je omezena hloubkou ostrosti
optické sondy.

Vzorek posuneme mimo optickou osu méticiho paprsku. Pfimy métici
paprsek prochazi pouze kalibra¢nim tercikem. Na stinitku vlozeném za
fazovou destickou PP3 pozorujeme difrakéni obrazec vznikly prichodem
paprsku kalibra¢nim ter¢ikem. Pohybem posuvného stolku s ter¢ikem, a jiz
upevnénym vzorkem, nastavime difrakéni obrazec v horizontalni a verti-
kalni ose (difrakci vznika na stinitku ki1z). Co¢ky L1 a L2 jsou nastavené
v optické ose (viz vyse), aby nedochdzelo k odklonu paprsku pfi jejich
zaostfovani. Do roviny srovname také polarizacni deli¢ paprskit BS2.
Posunem polohovaciho stolku se vzorkem a kalibra¢nim ter¢ikem v hori-
zontalni roviné musi byt viditelny difrakéni vertikdlni ¢ara po celé délce
posuvu. Kalibraé¢ni ter¢ik je v tom piipadé€ nastaven vodorovné s kolmymi
posuvy polohovaciho stolku. Ter¢ik nastavime do takové pozice (pomoci
mikroposuvného stolku), abychom pozorovali kompletni difrakéni kiiz.

Protoze kalibra¢ni tercik se sklada ze dvou kiizkt vzdalenych o 3.12mm,
posuneme stolek se vzorkem o tuto vzdalenost. Tim zasuneme vzo-

rek do dréhy méfticiho paprsku. Na celni stran¢ vzorku (vrchni elek-
troda) se piimy métici paprsek odrézi a prochazi zpét tvrtvlnovou
destickou PP2 a ¢ockou L1 na déli¢ BS1. Kolmost odrazu paprsku kontro-
lujeme na zadni sténé ¢ocky L1 (blize ke vzorku) a nastavujeme ji nakla-
penim mikroposuvného stolku.
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a) vzorek

primy métici paprsek FPB
stinitko, pozorovany
difrakéni obrazec

kalibra¢ni |
opticky ter¢ik |
~——1

b)

lomeny métici paprsek BPB

M2

Obrazek 3-5: Nastaveni pfimého a lomeného méticiho paprsku do jedné osy. Vzorek je spoleéné
s kalibra¢nim ter¢ikem upevnén k mikroposuvnému stolku se $esti stupni volnosti sméru pohybu
(pfesnost nastaveni +20 um). a) primy paprsek prochazi kalibra¢nim ter¢em a vytvari difrak¢ni
obrazec. b) vzorek spole¢né se vzorkem posuneme o vzdalenost ¢, odraz lomeného parsku BPB
vytvari na stinitku difrakéni kiiz.

f)  Protoze i malou rotaci polohovaciho stolku dochazi k mirnému rozladéni,
je tieba se vratit a zopakovat nastaveni popsané v bodech ad c) az ad e).

g)  Nyni nastavime vysku lomeného méticiho paprsku. Nejprve umistime
pinhol mezi zrcitka M1 a M2. Natac¢enim zrcatka M1 nastavime vys-
ku odrazeného paprsku. Obdobné pomoci zrcatka M2 nastavime vysku
paprsku dopadajiciho na zadni stranu vzorku (substrat), tzn. Ze mezi déli¢
BS2 a ¢ocku L2 vlozime pinhol.

h)  Lomeny méfici paprsek, po odrazu od zadni strany vzorku, nechdme pro-
chéazet délicem BS2. Piesnou polohu protijdoucich méticich paprskii dola-
dime jemnym pohybem zrcatka M2. Pfesné nastaveni je docileno, pokud
na stinitku za délicem BS2 pozorujeme kompletni difrakéni kiizek.

1)  Citlivym natocenim kalibra¢ni ter¢ik odklonime od drahy laserovych
paprskl. Nyni je méfici vétev nastavena. Pomoci zrcatka M4 je paprsek
meéftici vétve pfiveden na délic BS3, kde se setkava s referencnim optickym
svazkem.

strana | 42



Kapitola 3 | Standardni métici metody piezoelektrického posunuti tenkych vrstev

Uvedenym postupem lze docilit dostate¢né presného nastaveni. Nasledujici tabulka
3-1 shrnuje seznam hodnot dulezitych parametrt:

Tabulka 3-1: Nejvyznamnéj$i parametry optické sondy a jejich hodnoty nastavené postupem uve-
denym v tomto odstavci. Primér paprsku je stanoven teoretickym vypoétem (vzorec 3-3) a experi-
mentélné. Souosost pfimého a lomeného paprsku je stanovena experimentalné. Hloubka ostrosti je

déna vztahem 3-4 a také ovéfena experimentalné.

parametr vyznam velikost [pum]
2w, pramér paprsku 40 £ 20
a souosost 50 £ 20
2h hloubka ostrostri 1200

Pred kazdym meéfenim je tfeba provadét kontrolu nastaveni optické sondy. Pfi
vyméné, nebo manipulaci se vzorkem je provedeni vy$e popsaného postupu nutnou
samoziejmosti.

Obrazek 3-6: Fotografie uchyceni vzorku a specialni drzak ¢ocek. 1 - ram specialniho drzéku, 2
- objektiv s ¢o¢kou L2, 3 - smér zadniho lomeného paprsku, 4 - ¢tvrtvinova desticka PP3, 5 - plas-
ticky ramecek pro upnuti vzorku, 6 - posuvny stolek se Sesti stupni volnosti, 7 - kontaktni elektroda
(spodni), 8 - smér primého méticiho paprsku, 9 - objektiv s ¢ockou L1, 10 - vzorek, 11 - kontaktni
elektroda (vrchni)

3.2.4 Pristrojova ¢ast laserového interferometru

Propojeni optické a pristrojové ¢asti zajistuji tfi signaly: zesileny elektricky signal
z fotodiody, zpétnovazebni napéti fidici piezoaktuator a budici napéti piezoelek-
trického vzorku. Prevod intenzity svétla na méftitelnou velic¢inu (elektrické napéti)
zajistuje fotocitlivy detektor, polovodicova fotodioda. Vystupni napéti fotodiody je
v tiistupnovém predzesilovaci zesileno s nastavitelnym ziskem a ofsetem. Pouzity
zesilovac je frekvencné nezavisly do frekvenci 20 kHz. Pro zlep$eni elektrickych
parametrtl (Sum, nastaveni, napajeni) byla jeho konstrukce inovovana. Pri méreni
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musi na aktivni plochu diody (1 x 1 mm?) dopadat maximaln¢ jedna hranice svétlé
a tmavé oblasti interferencniho obrazce. Proto je obrazec, resp. svazek laserovych
paprski, rozsifen rozptylkou. Zesileny signal z fotodiody je zobrazovan pomoci
digitdlniho osciloskopu Hewlett Packard HP54600B [98]. Osciloskopem jsou méfe-
na elektricka napéti odpovidajici kontrastu interferen¢niho obrazce. Hodnoty napé-
tiu,, au,  jsouzaznamendny pro vypocet piezoelektrického posunuti.

Vystupni napéti z fotodiody je také privadéno na fazové citlivy zesilovac
Lock-In SR830 [99]. Lock-in zesilovace jsou obecné pouzivany k detekci a méfeni
malych stfidavych signald; a to az do jednotek nanovoltd. Pfesného méfeni je doci-
leno i tehdy, pokud je maly mérfeny signal soucasti i tisickrat vétsiho sumového sig-
nalu. Lock-in zesilovace pouzivaji techniku fazové citlivé detekce k vybrani kompo-
nenty signalu dané frekvence a faze. Signaly na jinych frekvencich, nez je referen¢ni,
jsou potlaceny a nemaji vliv na méfeni. Zesilova¢em je méfena amplituda napéti
U,,p kterd odpovida relativnim zméndm intenzity interferenéniho obrazce a také
piezoelektrickému posunuti (viz relace 3-1). Pro typické hodnoty piezoelektrického
posunuti tenkych vrstev je méfené napéti fadové desitek mikrovoltd. Frekvencni
rozsah je omezen horni mezni frekvenci Lock-In zesilovace a to hodnotou 100 kHz.
Pti frekvencich nad 20 kHz dochazi k utlumu pfenosu predzesilovacem fotodiody.
Pfesto je i z experimentalnich diivodi nejvyhodnéjsi realizovat méfeni v rozsahu
pod 10 kHz. Spodni frekven¢ni mez neni omezena. Pro velmi nizké frekvence, fado-
vé desetin az jednotek hertzfi, se imérné prodluzuje doba méfeni. Casové integrac-
ni konstanta Lock-In zesilovace je nastavovana na alespon sto nasobek prevracené
hodnoty referen¢ni frekvence. Lock-In zesilovacem je detekovana také faze mezi
méfenym a referencnim signalem. Nastaveni pristroje a sbér dat zajistuji ovladaci
programy (viz odstavec 3.2.3). Vypocet piezoelektrického posunuti probiha podle
nasledujiciho vztahu:

A u,
d. = . ouT , (3_ 5)
BRNCRE Upax — Uiy
kde d, je piezoelektrické posunuti, A vinova délka laserového paprsku, u amplitu-

da detekovaného napéti Lock-In zesilovacem, u,,, a u,  napéti odpovidajici kon-
trastu interferen¢niho obrazce.

Nastaveni pracovniho bodu laserového interferometru probihd pres obvod
analogové zpétné vazby, stejnosmeérny zesilovac (Physics Instrument P-263) a piezo-
elektricky aktudtor v optické soustavé. K buzeni vzorka piezoelektrickych tenkych
vrstev se vyuziva digitalni funk¢ni generator Hewlett Packard 33120A [100], vnitini
referen¢ni zdroj signalu z Lock-In zesilovace a specialné zkonstruovany signalovy
slucovag, ktery je popsan v nasledujicim odstavci 3.2.5. Budici napéti je méreno digi-
talnim multimetrem Metex, ktery je pres sériové rozhrani RS232 propojen s osob-
nim pocitacem. Pfistrojova cast je pies GPIB rozhrani fizena také osobnim pocita-
cem. V prostredi Agilent VEE Pro® jsou vytvoreny ovladacimi programy (popis viz
odstavec 3.2.6).
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3.2.5 Popis funkce a ovladani signalového souctového zesilovace

Inverzni piezoelektricky jev je v tenkych vrstvach vyvolan elektrickym napétim, kte-
ré se v mnoha pripadech skldda ze dvou napéti rizné amplitudy, frekvence i tvaru
prubéhu. Podobny signal nelze generovat dostupnymi pristroji. Proto byl zkonstru-
ovan signalovy souctovy zesilova¢, ktery umoznuje sc¢itat dva libovolné nezavislé
prubéhy napéti. Jeho konstrukce, parametry a ovladani jsou prizptisobeny pozado-
vanym vystupnim signalim, moznostem vstupnich signdl{i, automatizovanému
fizeni a sbéru dat. Prvni vstupni signal (harmonicky s malou amplitudou) je priva-
dén z vystupu vnitiniho generatoru Lock-In zesilovace. Druhy vstupni signal (DC
bias) je pfipojen z funkéniho generatoru HP 33120A, které muze mit libovolny prii-
béh. Zakladni zapojeni vSech pristrojii je uvedeno na obrazku 3-1.

Pfedni panel je na obrazku 3-7a, zadni panel na obrazku 3-7b. Ptistroj souc-
tového zesilovace se zapina pfepinac¢em v pravé ¢asti predniho panelu. Zapnuti sig-
nalizuje kontrolni LED dioda. Celni panel je dale rozdélen na vstupni a vystupni
Cast.

Popis vstupni casti

Do vstupni ¢asti celniho panelu pfistroje se privadi oba signdly, které chceme secist.
K tomu slouzi BNC vstupy oznac¢ené CH1 a CH2. Na vstup CH1 privadime napé-
ti s malou amplitudou, jehoZ amplituda se zachova i na vystupu (resp. vstup je
nasoben koeficientem jedna). Pro DC bias slouzi vstup s oznacenim CH2. Tento
vstup je nasoben koeficientem ¢tyfi, tzn. Ze pokud pozadujeme bias s amplitudou
U= 20V, na vstup CH2 privddime signdl s amplitudou u_,,, = 5 V. To umoziu-
je generovat DC bias s amplitudou do 40 V, pficemz vystup funk¢niho generatoru

HP33120A je omezen napétim 10 V.

a)

b)

Obrézek 3-7: Fotografie signalového souctového zesilovace. Celni (a) a zadni (b) panel.
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V nékterych pripadech se pouziva pouze stejnosmérné podlozeni signalu vstupu
CH1. Tento stejnosmérny bias lze nastavit pfimo na ¢elnim panelu ve vstupni ¢asti.
Ptepinac oznaceny Bias Source piepneme do horni pozice, tim odpojime vstup CH2,
a potenciometrem nastavime pozadovanou troven stejnosmérného biasu v rozsahu
U, = F40 V. Pfesné nastaveni méfime pripojenym voltmetrem na vystupu zesi-
lovace.

Pro spravnou funkci zesilovace musi byt splnéna podminka 3-6. Soucet
maximalnich hodnot skladanych napéti do vstuptt CH1 a CH2 nesmi prekrocit

hodnotu 40 V, tedy:

+ 4'1/[ < 407 (3_6)

umaxCHl maxCH2

kdeu ... au . jsouamplitudy scitanych vstupnich napétovych signdli kandlu
CH1, resp. CH2. Pribéh vystupniho sec¢teného signalu lze sledovat osciloskopem,
avSak pouze na BNC vystupu s oznac¢enim Test Signal na zadnim panelu pfistroje

(viz popis zadniho panelu).

Popis vystupni casti

Na levé strané celniho panelu je umisténa vystupni ¢ast zesilovace Output. Vystup-
ni signal je vyveden pres BNC konektor a také pfes banankové svorky. Banankové
svorky umoznuji pripojeni digitalniho multimetru, ktery méfi amplitudu vystupni-
ho napéti, resp. vystupniho biasu. Hodnota pomalu proménného biasu je pomoci
sériového rozhrani mezi multimetrem a pocitacem synchronné zaznamenavana.
Vystupni ¢ast dale obsahuje prepina¢ On/Off. Pfepnutim do dolni polohy Off se
odpoji vystupni svorky a kontrolni LED dioda (umisténa vedle pfepinace) zhasne.
Vystup lze odpojit také pomoci vstupniho signalu External Trigger, ktery je umistén
na zadnim panelu (viz nize). Pro vystup plati nasledujici omezeni. Vnitini zapojeni
vystupu je diferencialni, tzn. zaporna svorka neni spojena se ,,zemi“. Proto se nesmi
na vystup pripojit uzemnéné mérici pristroje, napt. osciloskop. Doslo by ke zkratu
a tim k poskozeni pristroje. Vystup neni chranén proti zkratu, avsak koncové obvody
dovoluji kratky zkrat pfi malém vystupnim napéti. Po pfipojeni vzorku, jesté pred
zapnutim piistroje, nebo vystupu, je nutné zkontrolovat elektricky odpor vzorku.

Popis zadniho panelu

Na zadnim panelu pfistroje (viz obr. 3-7b) je umistén konektor pro pripojeni sito-
vého napajeciho napéti 220 V/50 Hz. Dale jsou zde umistény dva BNC konektory.
Vystupni Test Signal slouzi ke sledovani priibéhu sectenych napéti na osciloskopu.
Avsak amplituda testovaciho vystupu neodpovidd vystupnim hodnotam na celnim
panelu. Zde naméfime polovi¢ni amplitudu privadéného signalu vstupu CH1 a stej-
nou amplitudu signdlu jako na vstupu CH2. Zapsano nasledujici rovnici:

= YU, tu (3-7)

uTestSignal CH2

kde u,, .., je Vystupni napéti na zadnim panelu pfistroje, u ., a u,, jsou vstupni

napéti jednotlivych kandl. Dalsi BNC konektor oznaceny External Trigger slouzi
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k tizeni vystupu. Pokud je na tento vstup ptivedena logicka uroven L (Groven napéti
je kompatibilni s TTL logikou), pak je vystup na ¢elnim panelu pristroje odpojen.
Toto je také signalizovano zhasnutim kontrolni LED diody ve vystupni ¢asti ¢elniho
panelu. Priorita odpojeni vystupu je vSak prepinace na celnim panelu. Vnéjsi fizeni
ovlada kontakty relé, proto by frekvence vypinani vystupu neméla byt vétsi nez cca
0.5 Hz.

3.2.6 Programy pro automatizovana méreni a sbér dat

Ovladaci programy pro méfeni piezoelektrického posunuti tenkych vrstev nasta-
vuji parametry méfticich pristroj, realizuji sbér dat, jejich vykresleni v realném case
a uklddani do textového souboru. Tim se nejen zjednodusila obsluha laserového
interferometru, ale také eliminovaly chyby zptlisobené Spatnym nastavenim pfistroji
(napriklad ¢asova konstanta Lock-In zesilovace), nebo §patnym odectenim namére-
nych hodnot. Automatizace umoznuje opakovana méfeni a nasledné primeérovani
ziskanych dat v realné case.

Programy jsou vytvoreny v prostiedi Agilent VEE Pro°. Zde uvedeme popis
dvou ovladacich programt na méfeni frekvenc¢nich zavislosti piezoelektrického
posunuti a piezoelektrickych hysteréznich smycek (experimentalni vysledky méreni
uvadi odstavce 4.2.2 a 4.4.1 v kapitole 4). Uzivatelské prostedi programu pro méte-
ni frekvencnich charakteristik je na obrazku 3-8. V levé ¢asti okna se zadavaji vstup-
ni informace. Spodni ¢ast informuje o aktudlnich méfenych veli¢inach. Do grafu je
v realném case vykreslovano piezoelektrické posunuti v zavislosti na frekvenci. Po
zapsani vSech potfebnych tdajt se program spusti tlacitkem Start.

[VET
[01] dO vs frekvence (amplituda konst.), vysledna d0 je prumerem z poctu mereni/1frekv., automat. nastaveni Time Constant

Nastaveni do - frekvencni charakteristika
0215p

Frekvence dekady Amplituda d0 [m]
From |1

Thru F
Step EOm

1-10A(5-frek. dekady]

Zapis dat do souboru

0.2
To File: .\POKO\test_file.txt s

Umax [V]
o.14
mereni/1frekv l Upi/2 [V]

Frekvence [Hz]

~| Amplituda
0.8941u
=T d0[CN] .
'
. e 0.7972u

Obrazek 3-8: Ovladaci prosttedi pro fizeni a sbér dat pfi méreni frek-
venc¢nich charakteristik piezoelektrického posunuti.
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Nastaveni budiciho signalu, resp. vystupu funkéniho generatoru s parametry pro-
ménné frekvence, amplitudy a offsetu. Z experimentalnich dat pfi vyvoji progra-
mu vyslo najevo, Ze je vhodné generovat frekvenci od vys$sich hodnot postupné
k niz§im. V tomto prostredi lze frekvence v logaritmickych krocich a obraceném
poradi generovat pouze vypoctem, ktery je uveden pod oknem frekvence dekady.
Do prislusného okénka se zadava dekada frekvence, nikoliv pfimo pozadovany frek-
vencni rozsah. Pri jedné nastavené frekvenci je provedeno vice opakovanych méfte-
ni a vysledek je primérem z téchto hodnot. Pocet opakovanych méfeni se zadava
v okné méreni/1frekv. Integra¢ni konstanta Lock-In zesilovace je vypoctena pro kaz-
dou frekvenci a automaticky nastavena.

Pro spravny vypocet piezoelektrického posunuti je tieba zadat hodnoty
napétiu, , au, odectené na osciloskopu. Pivodné bylo také snahou méreni téch-
to veli¢in automatizovat. To si vSak vyzaduje zasah do zapojeni pfistrojii a genero-
vani specialniho signalu. Nakonec se experimentdlné ukazalo, ze manualni odecet
téchto napéti je rychlejsi, ba dokonce presnéjsi.

Data se ukladaji do textového souboru po radcich. Jednotlivé namérené veli-
¢iny jsou oddéleny ¢arkou a jsou v pofadi uvedeném v dolni ¢asti ovladaciho panelu.
Uzivatelské prostfedi pro méreni hysteréznich smycek je na obrazku 3-9. Zadavani
vstupnich dat je obdobné jako v prostedi pro méfeni frekvenénich charakteristik.
Zde je v$ak jiné zapojeni pristrojii a postacuje nastavovat pouze parametry genera-
toru, viz obrazek 3-1. Vystup generatoru je pfiveden do kandlu CH2 signalového
souctového zesilovace (viz odstavec 3.2.5). Amplituda kanalu CH2 je zesilovacem
nasobena ¢tyfmi. Jeho vystupni napéti ma trojuhelnikovity pribéh. Napéti DC bias
je méfeno digitalnim multimetrem Metex. Pies sériové rozhrani R§232 se naméfené
hodnoty vykresluji do grafu a zapisuji do souboru.

| x|
[02] dO vs DC bias s trojuhel. tvarem

DO vs DC bias

~ |Frekvence [Hz]

om

1.42p

YDatal

DC bias [V]

Zapis do souboru zapis do souboru: DCbias[V], dofm], UO[V], faze[st], casls]

To File: E:\pokoltest_file.txt

T‘UO.U T&w & % % @

Obrazek 3-9: Ovladaci prostredi pro fizeni a sbér dat pfi méfeni hysteréznich piezoelektrickych
charakteristik tenkych vrstev.
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3.3 Laserovy dopplerovsky vibrometr (LDV) firmy Polytec®

Dopplerovsky laserovy vibrometr firmy Polytec® (LDV) je zalozen na principu hete-
rodyniho interferometru. Opticky signal z modifikovaného Mach-Zehnderova
interferometru je frekven¢né modulovan a zpracovan digitalnim signalovym pro-
cesorem. Technologie signalového procesoru umoznuje méfeni posunuti, rychlosti
pohybu a akceleraci zkoumaného objektu s vysokou presnosti. Dekédovani dopple-
rovského signalu je realizovano analyzatorem, ktery pracuje na principu rychlé Fou-
rierovy transformace FFT.

Faze heterodyniho svételného paprsku, ktery vznika superpozici paprski
méfici a referencni vétve, je zavisla na relativnim rozdilu optickych drah. To zname-
na, ze vysledna intenzita interferen¢niho obrazce je pfimo imérna piezoelektrické-
mu posunuti, stejné jako u homodyniho interferometru. U heterodyniho interfero-
metru se ale vyuziva frekven¢ni modulace referen¢niho paprsku. Pro detekovanou
intenzitu plati nasledujici relace:

SI(t)~ 2 - f -t +8p(t), (3-8)

kde 41 je relativni zména detekované intenzity. f, je frekvence modulujici referencni
paprsek (obvykle 40 MHz), t je ¢as. Relativni zména fazového posuvu ¢ odpovida
méfenému piezoelektrickému posunuti uvedeného v relaci 3-1. Pokud je piezoelek-
tricky vzorek v klidu, detekujeme opticky signal pravé s frekvenci f,. Casovou zménu
faze lze vyjadrit také thlovou frekvenci d¢/dt = 2nf. Dosazenim do 3-1 ziskdme
vztah pro dopplerovsky frekvencni posun:

Af(t):g-%, (3-9)
A Ot

kde Af je dopplerovsky frekvenéni posun, A vinova délka laserového paprsku, d,
méfené posunuti, resp. druhy ¢len na pravé strané vyjadiuje rychlost posunuti. Pie-
zoelektrické posunuti je zahrnuto ve zméné frekvence detekovaného signalu. Frek-
vencni dopplerovsky posun nastdva pravé v okoli frekvence f;, protoze touto frek-
venci je modulovén referen¢ni signél. Ukolem signélového procesoru je provedeni
rychlé Fourierovy transformace detekovaného signalu. Ze spektra je pak nalezeno
dopplerovsky posunuté maximum, jehoz frekvence je odectena pravé od f,. Z tohoto
rozdilu Ize pak urcit méfené piezoelektrické posunuti d, (viz rovnice 3-9).

3.3.1 Popis optické casti

Zakladni schéma LDV vychazi z modifikovaného Mach-Zehnderova interferomet-
ru, viz obrazek 3-10. Zdrojem optického paprsku je He-Ne laser o vykonu asi 5 mW.
Laserovy paprsek je na déli¢i paprski BS1 rozdélen do dvou vétvi. Referencni paprsek
prochdzi délicem BS4 a optickym vlaknem OF1 se ¢tvrtvlnovou destickou PP1. Od
pevné umisténého zrcatka M1 se odrazi zpét. Polariza¢ni déli¢ BS4 pak lame tento
paprsek na akustoopticky moduldtor, tzv. Braggovu celu. Braggova cela BC se sklada
z piezoelektrického ménice, ktery je buzen akustickym signalem f, = 40 MHz. Akus-
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tické viny postupuji materidlem cely, nejcastéji kiemikem. Na druhém konci jsou
absorbovany. Akustické vlny jsou pro opticky signal prakticky nehybné (frekvence
optickych vln je priblizné 5-10'* Hz). Dochazi tak k vychyleni optického paprsku od
své osy a zaroven ke zméné intenzity odklonéného paprsku, kterd je modulovana
préavé frekvenci f,. Po prchodu paprsku Braggovou celou dochazi ke zméné jeho
faze. Mize se zménit také polarizace svételného paprsku.

Meétici paprsek nejprve prochazi pfimo délicem BS2 a optickym vldknem
OF2 se ¢tvrtvlnovou destickou PP2. Dale je priveden na skenovaci jednotkou (OFV
071), ktera slouzi k nasmérovani méticiho paprsku na vrchni plochu zkoumaného
vzorku. Nastaveni 1ze provadét pomoci mikroposuvi ve dvou horizontalnich osach.
Na skenovaci jednotce je také umistén oto¢ny krouzek, kterym se zaosttuje paprsek
na vzorku. Méfici paprsek prochazi objektivem mikroskopu MK a je fokusovan na
vzorek. Od vzorku je paprsek reflektovan a stejnou cestou prochazi az na déli¢ BS2.
Na tomto délici se paprsek lame na déli¢ BS3, kde se setkava s referenénim modulo-
vanym paprskem. Jiz interferujici paprsky jsou fokusovany na detektor PD.

K mikroskopu je pfipojen adaptér OFV 074 s CCD kamerou (¢ernobila
s velikosti ¢ipu 2/3", rezim videa CCIR/PAL), jeji vystup je zobrazovan analogo-
vou obrazovkou SC. Efektivni velikost obrazu je 1.76 x 1.32 mm?®. Skenovaci oblast
pomoci jednotky OFV-074 je ptiblizné 1.3 mm v obou osach. V roviné vzorku vzni-
ka jednopaprskova opticka sonda s primérem priblizné 10 um a hloubkou ostrosti
250 um [20]. Uvedené parametry plati pro pouzity objektiv mikroskopu se zvétse-
nim 5x. Pro sniZeni primeéru paprsku na vzorku se nabizi moznost vyuziti vétsiho
zvét$eni objektivu mikroskopu. To ale predpoklada vétsi priblizeni ke vzorku a tim
zamezeni pristupu kontaktnich elektrod.

Zobrazovaci systém ma nékolik vyznamnych prednosti, kterych se neda
vyuzit u nynéjsi aparatury DBLI (viz podkapitola 3.2). Vyhodou je pfimé pozorova-
ni nastaveni experimentu na obrazovce, popt. okularem mikroskopu, pred a béhem
méfeni. Snadno mizeme kontrolovat predevsim tyto vlastnosti: geometrii a kvalitu
vzorku, privedeni kontaktnich elektrod, polohu a primér mériciho paprsku. Pou-
hym posuvem stolku mikroskopu se vzorkem je nejmensi krok pro méfeni profilo-
vych charakteristik roven 100 pm. S vyuzitim zobrazovaciho systému se dosahuje
snizeni kroku az na 35 um. Takto maly krok posunuti vzorku je dostacujici v porov-
nani s velikosti priméru méficiho paprsku (experimentalné nebylo dosazeno tak
malého primeéru paprsku jak uvadi dokumentace firmy Polytec® [20]). Samozfej-
mé jsou uvedené prednosti zobrazeni podminény heterodyni detekci, tzn. ze méfici
aparatura nemusi byt umisténa v zatemnéné mistnosti.

3.3.2 Popis pristrojoveé casti

Predevsim je tfeba fici, Ze cely méfici systém LDV je plné uzavreny do jednotlivych
ptistrojovych skiini. Neni tedy mozny vnéjsi zasah do nastaveni aparatury (v porov-
nani s blokovou strukturou DBLI). Jak je patrné z obrazku 3-10 je hlavni ¢ast inter-
ferometru umisténa ve zdroji optickych signalt OFV 512. Zde jsou vyvedena dvé
opticka vldkna mérici a referenc¢ni vétve. Na celnim panelu je zobrazovana intenzita
detekovaného signalu stupnici z LED diod. Vystup detektoru s dopplerovskym sig-
nalem je propojen s predfadnikem DFE 650, ktery elektronicky (analogové) preva-
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di vstupni signal na tzv. I&+Q signal kvadraturni fazové detekce. Napéti I a Q jsou
schopna prenést kompletni pasmo dopplerovského signalu a jejich zpracovani je
digitalné mnohem snadnéjsi. Vzajemny fazovy posuv mezi obéma napéti odpovida
posunuti pozorovaného objektu. Pomoci propojovaciho rozvadéée VDDZ 011 je
Ie»Q signal priveden do osobniho pocitace. Analogové digitalnim prevodnikem je
signal digitalizovan. Dekédovani méfeného posunuti je zaloZeno na extra rychlém
arkustangens algoritmu, ktery je schopen vypocitat data v realném case. Zobrazo-
vani méfenych dat probiha v prostfedi VibSoft 1000 firmy Polytec®. Zde je mozné
nastaveni, které se tyka predev$im signalového procesu a analyzy (primeérovani,
funkce Peak Hold, volba okénkové funkce, apod.).
Pfi automatizovaném sbéru dat je spoustéci signal vytvaren funkénim generatorem
HP 33120A [100]. Budici napéti pro piezoelektricky vzorek je privadéno z impe-
dan¢niho analyzatoru HP 4192 [107]. Méfici proces je fizen osobnim pocitacem.
Komunikace mezi pocitacem a méfici aparaturou probiha v prosttedi LabView 7.
Je tieba upozornit, ze méfici systém LDV je jednopaprskovy. Miizeme pfi-
pojit druhou sondu (referencni paprsek, viz obrazek 3-10) a zméfit kmity substratu
tésné vedle vrchni elektrody a ty potom odecist. V praxi toto feSeni neni ale dosta-
tecné presné. Méreni posunuti vyvolanym elektrickym polem v piezoelektrickych
tenkych vrstvach doprovazi vyznamné vibrace substratu. Napfiklad z hlediska inte-
grace PZT vrstev do MEMS je nutné znat vlastnosti téchto vedlejsich vibraci. Av§ak
v nékterych pripadech jsou kmity substratu tak velké, Ze mnohonasobné (fadové)
prevysuji amplitudu kmitd piezoelektrické tenké vrstvy. Takové vibrace objektivné
nevypovidaji o chovani piezoelektrickych tenkych vrstev na kiemikovém substratu.
Z tohoto divodu je nutné vibrace substratu pro méfeni LDV eliminovat na mini-
mum. Mezi hlavni zptisoby potlaceni vibraci patfi a) mechanické: pevné prilepeni
vzorku na masivni sklenény substrat, b) elektrické: pouziti malého budici napéti,
c) geometrické: méfeni vlastnosti na vzorcich s mensi plochou vrchnich elektrod.
Tento problém je detailné diskutovan nize v kapitolach 4 a 5.

3.4 Moznosti, vyhody a nevyhody dostupnych metod DBLI a LDV
Meétici metody DBLI (viz podkapitola 3.2) a LDV (viz podkapitola 3.3) vyuzivaji
modifikované schéma Mach-Zehnderova optického interferometru. Vysokého roz-
liSeni metody LDV je dosazeno heterodynni detekci a je prfiblizné dva pikomet-
ry. Podobného rozliseni se dosahuje u metody DBLI fazové citlivou detekci, ktera
je realizovana zesilovacem Lock-In. Presnost mérici aparatury piezoelektrického
posunuti je 3-5 % [97].

Prvni nespornou vyhodou heterodynni detekce metody LDV je nezavislost
na vnéj$ich svételnych podminkach. Celd méfici aparatura je umisténa v laborato-
fi s vnéj$im prirozenym okolnim svétlem. Méfeni nevyzaduje specidlni nastaveni
optickych prvki a méricich pristroji, pouze se provede pocate¢ni automaticky test.

Metoda DBLI je rozdélena do dvou mistnosti. Opticka ¢ast je umisténa na optickém
stole v zatemnéné mistnosti. Pfi drobném zasahu do optické aparatury je tfeba deak-
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tivovat méfici pristroje (obvody zpétné vazby, fotodetektor). Pak zmérit potfebné
veli¢iny a opét nastavit mérici soustavu. Konkrétné to znamena zméfit maximalni
a minimalni napéti (u,,, , u, ) a pomoci zpétné vazby nastavit novy pracovni bod
aparatury. Napriklad méfeni profilovych charakteristik, které uvadi kapitola 5, je
metodou DBLI velice zdlouhavé. Automatizovat méfeni profilovych charakteristik
je mozné pomoci mikroposuvného stolku fizeného pomoci pocitace (zde ale ptisobi
rusivé vibrace pri presunu vzorku). Toho se da vyuzit jen u metody LDV, kde nasta-
veni aparatury nezavisi na lokalni reflexivité vzorku. U metody DBLI pfi zaostfeni
optické sondy na jiné lokalni misto vzorku je vzdy nutné vyhodnotit novy pracovni
bod soustavy, ktery zavisi na reflexivité vrchni a spodni roviny vzorku. Do jisté miry
to miize byt ovlivnéno intenzitou laserovych mérticich paprska. DBLI vyuziva sta-
bilizovany He-Ne laser 0.5 mW, jehoz vystupni opticka intenzita je desetkrat mensi
nez laseru LDV.

Jednotlivé optické prvky metody DBLI jsou umistény na optickém stole.
To umoznuje flexibilné modifikovat cesty laserovych paprski. Podle potieby také
jednoduse obménit princip interferometru, napf. dvoupaprskovy systém zménit
na jednopaprskovy. Moznosti snadné modifikace jsou vyznamnou vyhodou DBLI
metody, pokud chceme méfit podélné posunuti tenké vrstvy (d,, ), ale zdroven také
nezdvisle vyhodnotit vibrace substratu (s)). LDV firmy Polytec® je uzavieny systém
do jednotlivych skfini bez moznosti minimélniho zédsahu. V roviné vzorku je lase-
rovymi paprsky vytvorena opticka sonda. Optickd sonda je definovana primeérem
laserového paprsku (bodu, beam spot) a hloubkou ostrosti. Hodnoty téchto parame-
trd jsou vyneseny v nasledujici tabulce 3-2:

Tabulka 3-2: Parametry optické sondy méficich metod. Pro metodu DBLI jsou teoreticky pocitany
a experimentdlné ovéreny (viz odstavec 3.2.3). Hodnoty pro LDV udava vyrobce pro pouzity objek-
tiv mikroskopu [20].

metoda  pramér paprsku [um] hloubka ostrosti [um]
DBLI 40 + 20 1200
LDV 10 250

Experimentalné u LVD nebylo priméru méficiho paprsku v roviné vzorku 10 pm
dosazeno. Pro ziskani dostatecné optické odezvy (zobrazovano zdrojem paprska se
senzorem OFV-512, viz obrazek 3-10) byl pramér paprsku zvétsen na 20-30 pm.
Primér paprsku je dilezity zejména pri méreni profilovych charakteristik vzorku
s malym pramérem vrchnich elektrod (tj. 150 pm). Hloubka ostrosti je v obou pfi-
padech dostatecna a neni kritickym parametrem optické sondy.

U dvoupaprskové metody DBLI je jesté jeden velice dilezity parametr
optické sondy. K eliminaci vibraci substratu principem DBLI (viz odstavec 3.2.2)
je bezpodmine¢né nutné, aby primy mérici paprsek byl v jedné ose s protijdoucim
lomenym méficim paprskem. Pasivni opticko-mikromechanickou metodou vyuzi-
vajici difrakéniho jevu (viz odstavec 3.2.3) je nastaveni souososti paprski lepsi nez
(50 £ 20) um. Pred kazdym méfenim a manipulaci se vzorkem je nutné provézt kon-
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trolu nastaveni optické sondy. Nastaveni optické sondy mtize byt fadové o nékolik
desitek minut del$i nez trivialni nastaveni LDV metody.

Vyraznou piednosti LDV metody je v¢lenéni zobrazovaciho systému s mik-
roskopem. Jak jiz bylo uvedeno v predchozim odstavci 3.3.1 pfindsi detailni zobra-
zeni nékolik vyhod. Rychlou a jednoduchou kontrolu geometrie a kvality vzorku,
snadné privedeni kontaktnich elektrod na spravné misto a pfimé pozorovani pozice
sondujictho paprsku. Konkrétné u tohoto usporadani LDV také snizeni mechanic-
kého posunuti vzorku, které se pouziva pri méfeni profilovych charakteristik. Zob-
razujici systém s mikroskopem v souc¢asné dobé neni soucasti DBLI metody.

Z hlediska ptipravy vzorki pro méfeni DBLI je nutné, aby byla dostate¢na
reflexivita vrchni i spodni roviny vzorku. To znamena, Ze vrchni platinova elektroda
musi mit dostate¢nou tloustku (se vzorky s elektrodou kolem 100 nm nebyly pro-
blémy). Na spodni plose substratu musi byt nanesena vrstva zlata. V priibéhu mani-
pulace nesmi byt jeji reflexivita porusena (napf. ryhou od hrany kovové pinzety,
zbytky lepidla a jinymi necistotami). Mechanické upnuti vzorki je odlisné pro obé
metody. Detailni popis uvadi odstavec 4.2.1. Pro testovani metodou LDV jsou vzor-
ky ptilepeny na masivni sklenénou desticku. Nasledné testy metodou DBLI vyzaduji
odlepeni vzorkli (macenim v acetonu). Manipulace zvysuje riziko mechanického
poskozeni reflexivity povrcht vzorki.

Obé¢ uvedené metody jsou subrezonanc¢ni. To znamena, Ze pracuji na frek-
vencich niz8ich, nez je rezonanc¢ni frekvence tenké piezoelektrické vrstvy. Ta je
ovéem fadu 10° Hz. Frekvencni rozsah obou metod je odli$ny. Laserovy interfero-
metr pracuje nejlépe pti budici frekvenci vzorku 1 kHz. Prakticky vyuzivany rozsah
je od 1 Hz do 10-20 kHz. Vibrometr LDV m4 $iroké frekvenc¢ni pasmo od priblizné
5 kHz do 2 MHz. To zna¢né zvyhodnuje tuto metodu, zejména pak pro testova-
ni MEMS struktur (mikronosnikd, membran, atd.), které pracuji pti rezonanc¢nich
frekvencich fadu desitek az stovek kilohertz.

Automatizace méricich procest a sbéru dat je u metody LDV komplikovana,
v porovnani s DBLI. Ovladaci programy dodavané firmou Polytec® nenabizi potteb-
né funkce. Software v jazyce Visual Basic neni implementovan do jinych prostredi,
napt. LabView, Agilent VEE Pro. Komunikace je proto ovlivnéna prevody mezi jed-
notlivymi aplikacemi a programovacimi jazyky.

Zavérem lze konstatovat, Ze obé uvedené metody jsou vhodné pro charak-
terizaci posunuti vyvolané elektrickym polem v tenkych vrstvach v makroskopic-
kém méritku. Rozliseni obou metod je dostate¢né. DBLI svoji flexibilitou nabizi vice
moznosti, mezi které patfi testovani dvoupaprskovou a jednopaprskovou metodou.
To pfinasi komplikované nastaveni a nutnou zru¢nost experimentatora. Naopak
LDV umoznuje pouze jednopaprskové méreni. Zobrazovaci systém a snadna obslu-
ha jsou vyraznymi pfednostmi této metody. Z hlediska velikosti vrchnich elektrod
vzork miizeme konstatovat, Ze metoda DBLI je vhodna pro testovani vzorki s prii-
mérem od 500 um. Divodem je Spatna kontrola pfivedenych kontaktnich elektrod
a fokusace laserového paprsku na mensi elektrody bez zvétSovaciho zobrazovaciho
systému. Naopak metoda LDV je vhodna pro testovani vzorkd s pramérem vrch-
nich elektrod mensim nebo rovnym 500 pm. Divodem jsou vyrazné kmity substra-
tu pfi buzeni vétsich elektrod, které nelze potlac¢it mechanickym upnutim.
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Uvedené vyhody a nevyhody obou metod jsou do jisté miry obecné. Konkrétni pro-
blémy jsou diskutované v dal§im textu kapitol 4 a 5.

strana | 55



Kapitola 4
Nelinearni lokalni piezoelektrické charakteristiky

Pfi méfeni elektromechanickych vlastnosti tenkych vrstev je hlavni podstatou, aby
vysledky testt a jejich publikovani bylo provadéno pro stejné vzorky a stejné mérici
podminky. Souhrnna statistika obdrzenych vysledka je jinou otazkou. Parametry
pro vice vzorki se mohou znac¢né lisit. Primérné, nebo nizké hodnoty, které jsou
vétsinou zpiisobeny ne vnitinimi vlastnostmi, ale napt. Spatnym kontaktem, nejsou
podstatné. Hodnoty fyzikalniho zajmu jsou ty nejlepsi, pravé ty, které nejlépe cha-
rakterizuji vnitfni (intrinsic) vlastnosti materidlu. Proto je ¢asto vhodné citovat nej-
lepsi, nikoli primérné hodnoty [8, 10]. Timto stanoviskem se ridi také experimen-
talni vysledky prezentované v této praci.

Jak jiz bylo zminéno v predchozi kapitole 2, vzorky s tenkymi vrstvami pie-
zoelektrického PZT materialu byly vyrobeny depozi¢ni technikou vysokofrekvenc-
niho magnetronového naprasovani. Konkrétni parametry struktury vsech vzorka
shrnuje podkapitola 2.4. Mezi spodni a vrchni elektrodu bylo privedeno elektrické
napéti. Pfevraceny piezoelektricky jev vyvolal mechanickou deformaci tenké vrstvy
materialu PZT. Toto velice malé posunuti, fadové desitek pikometrti, bylo méfeno
laserovym dvoupaprskovym interferometrem DBLI (viz podkapitola 3.2) a komerc-
né dodavanym vibrometrem firmy Polytec® LDV (viz podkapitola 3.3). Piezoe-
lektrické posunuti bylo sledovano v rtiznych zavislostech na budicim elektrickém
napéti a také, jak se ukazalo velice dilezité, na rtiznych mistech vrchni elektrody
a substratu. Hodnoty efektivniho piezoelektrického koeficientu se li$i na riiznych
lokalnich mistech vrchni elektrody. Pojem ,,lokalni charakteristiky upfednostiuje
obecné charakteristiky méfené priblizné uprostied vrchni elektrody, zavislosti na
poloze zde neuvazujeme. Tzv. skenovani se blize vénuje kapitola 5.

Elektrickym polem vyvolané posunuti oznacujeme d, [m]. Efektivni hodno-
tu podélného (ve smyslu pusobiciho elektrického pole) piezoelektrického koefici-
entu d,, . [m/V, nebo C/N] ziskdme vydélenim posunuti d, pfislusnou amplitudou
budiciho signalu u, , tedy:

AC

Ay or= AU (4-1)
V zéhlavi jednotlivych gratii jsou uvedeny podminky méfeni (¢islo vzorku, ptisobici

napéti, datum méreni, popt. dalsi experimentalni upfesnéni). Pozorované lokalni
charakteristiky jsou uvedeny v nasledujici tabulce 4-1:
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Tab.4-1: Pfehled zdkladnich lokalnich charakteristik. Sleduje se zavislost prvni uvedené veli¢iny
na proménné, kterd je v zavorce. Veli¢iny za zavorkou jsou pti méfeni konstantni. Vyznam jed-
notlivych veli¢in: d -piezoelektrické posunuti, u, , f, -parametry harmonického budiciho signdlu,

Up - Stejnosmérné podlozeni budiciho signalu, i-prtchozi proud, e-permitivita, P-polarizace
lokalni charakteristiky zapis charakteristiky odstavec
piezoelektricka frekvenéni A, (f %o Ui 4.2
piezoelektricka napétova - harmonicka Ay, M s Ycpias 43
piezoelektrickd napétova - stejnosmérna d,(u, e Jhof e 4.4
proudova iUy dUscfac 4.5
dielektricka ety I, of i 4.6
feroelektrickd Pu,.,. ) 4.7

Nez uvedeme jednotlivé charakteristiky, definujeme parametry elektrického signa-
lu, kterym v tenkych vrstvach piezoelektrické posunuti vybudime.

4.1 Parametry budiciho elektrického napéti

Po privedeni harmonického signalu na tenkou vrstvu, vyvolame velice malé posu-
nuti. Toto posunuti se muze vyrazné zvysit, pokud je harmonicky signal podlozen
stejnosmérnym elektrickym polem (viz odstavec 2.3.1). Proto se pfi méfeni pie-
zoelektrickych vlastnosti pouziva kombinace dvou napéti. Harmonicky signal ma
obvykle malou amplitudu, fadové stovky milivolt. V odborné literatufe se nazyva
»signdl s malou amplitudou® (small amplitude signal), nebo harmonicky signal. Stej-
nosmérné elektrické pole je oznacovano jako stejnosmérny ,,DC bias®. Aplikované
elektrické pole pak mizeme zapsat nasledujicim vztahem:

Uy = Upeygs + Uye - SIN(2- T Jac t), (4-2)

kde u, je vystupni elektrické napéti slozené ze stejnosmérného biasového napéti
U, @ harmonického signalu s malou amplitudou u, . a frekvenci f, .

4.1.1 Prabéh budiciho napéti pro automatizovana méfeni

Pro automatizovand méfeni je velice vhodné generovat budici signal nejen s pro-
ménnou amplitudou malého signalu, ale také s proménnym stejnosmérnym bipo-
larnim biasem. Béhem jednoho mériciho cyklu ziskame celou hysterézni smycku
piezoelektrické odezvy. Stejnosmérné napéti DC bias, mizeme ridit dvéma zpti-
soby. Jednak po krocich, jak je znazornéno na obrazku 4-1. Tuto variantu volime
pokud chceme znat piezoelektrickou odezvu pii konkrétnich stejnych hodnotach
stejnosmérného biasu z méreni riiznych hysteréznich smycek. Druhou moznosti je
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generovat stejnosmérny bias s trojihelnikovitym pribéhem velice nizké frekvence
(fadové jednotek az desitek milihertzi), jak je zndzornéno na obrazku 4-2.

napeti [V]

cas [s]

Obrazek 4-1: Budici signél se skokovym DC biasem pro méreni piezoelektrickych hysteréznich

smycek.
T T T
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Obrazek 4-2: Budici signal s trojuhelnikovitym priibéhem DC biasu pro automatizovana méfeni
piezoelektrickych hysteréznich smycek.

Z vyse uvedeného plyne, Ze generovany signal se sklada ze dvou riiznych signala
s jinou amplitudou a frekvenci, ale také s odlisnym pribéhem. Z dostupnych pri-
stroji nebylo mozné podobny signal s pozadovanymi parametry generovat. Proto
byl zkonstruovan dvoukanalovy souctovy zesilovac (viz odstavec 3.2.5). Zesilovac
umoznuje s¢itat dva nezavislé libovolné signaly. Konstrukce zesilovace je pfizptiso-
bena pozadovanym parametriim vystupniho budiciho signalu, automatizovanému
fizeni vystupu a jeho méfeni, ale také moznostem vstupnich signali. Harmonic-
ky vstupni signal s malou amplitudou je pfivadén z vnitiniho generatoru Lock-In
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zesilovace (Stanford Research System SR830 [99]). Trojuhelnikovity nebo skokovy
vstupni signdl souctového zesilovace je privadén z funkéniho generatoru HP 33120A
[100]. Konkrétni zapojeni a parametry vstupnich signala jsou odvozeny od mére-
né charakteristiky. Zakladni blokové zapojeni pristroji uvadi obrazek 4-3. Maxi-
malni amplituda vystupniho napéti pro buzeni piezoelektrickych tenkych vrstev je
u, =40 V.

b) vzorek

|

a) vzorek

|

(+) )

souttovy out digitalni soutovy out digitalni
zesilov‘;)(“,’ multimetr zesilov\'z multimetr RS232
Metex MT-322 Metex MT-322 [ |
CHI] L|¥|J R§232 CH2
DC bias .
§ sine out
funkéni osobni funkéni Lock-In
generator GPIB pocitaé generator zesilovac
HP33120A HP33120A SR830
sync 1 GPIB
L ref in y
Lock-In osobni
zessRilé);/gé GPIB pocitac !

Obrazek 4-3: Zapojeni pristroji pro interferometrickd méteni s aplikovanym stejnosmérnym napé-
tim. a) DC bias je potenciometrem nastaven na konstantni hodnotu v rozsahu +40 V. b) DC bias
odpovidd vstupnimu signalu kanalu CH2 (viz 3.2.5), ktery je definovan funkénim generdtorem.

Pfi méfeni charakteristik tenkych vrstev je nutné uvadét amplitudu a frekvenci
malého harmonického signalu a amplitudu a frekvenci, popf. tvar priibéhu biaso-
vého signalu. Tim je definovano aplikované elektrické napéti a jemu pak odpovidaji
mérené piezoelektrické vlastnosti vzorka.

4.2 Frekven¢ni charakteristiky piezoelektrického posunuti

Frekven¢ni charakteristiky piezoelektrickych tenkych vrstev maji informovat o jejich
chovani pti frekvencich, které odpovidaji jejich aplikacim. Napriklad pro feroelek-
trické pameéti jsou to frekvence radu stovek megahertz [8]. Parametry tenkych vrs-
tev PZT, jako je koercitivni pole a remanentni polarizace, jsou zna¢né frekvencné
zavislé (viz odstavec 2.3.3, kapitola 2).

Meéfeni piezoelektrického posunuti je mozné realizovat pouze na subrezo-
nancnich frekvencich. Frekvencni rozsahy dostupnych méticich metod jsou odlis-
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né. Pro metodu DBLI je to rozsah od 1 Hz do 20 kHz, pro metodu LDV od 1 kHz do
2 MHz. Nejvétsi presnost méfeni piezoelektrickych koeficientt je dosazena v okoli
1 kHz (DBLI) a 10 kHz (LDV). Frekven¢ni charakteristiky ovliviiuje vice paramet-
ri. Nejveétsi podil na vyrovnanosti charakteristiky ma upnuti vzorku. Proto nejprve
ukdzeme, jak jsou vzorky upnuty pro jednotlivé métici metody. Charakteristiky pak
pozorujeme v zavislosti na frekvenci prilozeného napéti pti konstantni amplitudé
a DCbiasud (f, Ju, v,
4.2.1 Upnuti substratu se vzorkem tenké vrstvy

Samotné upnuti vzorku do stabilni pozice je vyznamnym a dilezitym aspektem.
Duvodem pevného mechanického upnuti je potlaceni negativnich vibraci substratu,
které vznikaji pfi vyvolani piezoelektrického jevu v tenké PZT vrstvé (viz odsta-
vec 2.3.2, kapitola 2). Tyto vibrace, nebo také chvéni (v odborné literatute bending
motion) substratu jsou velice komplikované, zavisi na mnoha parametrech [63, 64].
Vyznamna je zavislost zejména na velikosti budiciho elektrického napéti, na plose
elektrickym polem aktivované vrchni elektrody a na upnuti substratu.

PEeC

1 sondujici laserovy paprsek 10 piimy méfici paprsek

2 vrchni platinova elektroda 11 kontaktni elektroda (-)

3 kontaktni elektroda (+) 12 kontaktni elektroda (+)

4  ktemikovy substrat 13 mechanické pruzinkové upnuti
5 kontaktni elektroda (-) 14 spodni platinova elektroda

6  piezoelektricka vrstva PZT 15 plastovy ram

7  spodni platinova elektroda 16 mechanické pruzinkové upnuti
8 lepeny kontakt 17 piezoelektrickd vrstva PZT

9 masivni sklenénd desticka 18 kifemikovy substrat

19 lomeny méfici paprsek

Obrazek 4-4: Mechanické upnuti vzorkt pro mefeni jednoparskovou metodou LDV (a) a dvoupar-
skovou DBLI (b).

Pfi méfeni lokalnich charakteristik je bezpodmine¢né nutné vibrace substratu
potlacit. Substrat by mél byt pfipevnén dostatecnou silou k drzdku. Kdyz je chve-
ni substratu spravné potlaceno, frekvencni charakteristika je v méfitelném rozsahu
frekvenci vyrovnana, tedy bez rusivych $picek. Asi nejjednodussi metodou upnuti
substratu je ptilepeni vzorku na masivnéjsi sklenénou desticku (obrazek 4-4a). Toto

strana ‘ 60



Kapitola 4 | Nelinedrni lokalni piezoelektrické charakteristiky

upnuti se osvédcilo zejména pro jednoparskovy méfici systém LDV. Zde je pouze
nutné, aby bylo lepidlo po celé plose substratu. V opa¢ném pripadé neni mechanic-
ké upnuti dostate¢né. Pro dvoupaprskovy opticky interferometr toto jednoduché
upnuti pouzit nelze. Vzorek musi byt opticky pfistupny jak z vrchni strany, tak i ze
strany substratu. Proto se upina pomoci pini s pruzinkami k plastovému ramecku
(obrazek 4-4b). Upinaci sila je pfi pouziti alesponn dvou pint dostatecna a rusivé
vibrace potlaceny.

Ptivodni kontaktni elektrody jsou u obou méticich aparatur odlisné. Meto-
da DBLI vyuziva tenkého zlatého dratku o priméru 110 pm. Timto dratkem je pri-
veden kontakt na vrchni platinovou elektrodu vzorku (viz podkapitola 2.4 v kapitole
2). Metoda LDV pouziva kontaktni elektrody se zlatym pinem, ktery je nasmérovan
do spravné pozice mikroposuvy. Byl sledovan vliv pozice téchto kontaktii na pie-
zoelektrickou odezvu tenké vrstvy. Avsak nebyla prokdzana vyznamnéjsi zavislost,
nebo jakékoliv utlumeni pohybu vlivem mechanické pritlacné sily na vrchni elek-
trodu vzorku.

4.2.2 Frekven¢ni charakteristiky méfené optickym interferometrem DBLI
Méftené frekvencni odezvy piezoelektrického posunuti optickym interferometrem
DBLI maji informovat o stabilité méfici soustavy v daném frekven¢nim rozsahu.
Stabilitu predevsim ovliviiuje samotné upnuti vzorku, jak mizeme pozorovat na
star§ich mérenich. Upinaci sila vzorku nebyla dostatecna a na frekvencni odezvé se
vyskytovaly vyrazné nerovnosti, Spicky. Dalsim vnéjsim vlivem jsou rusivé signaly
elektrického charakteru (sitové napéti 50 Hz), nebo optického charakteru (opticky
$um, rusivé vibrace prenasené z okoli).

vzorek No.4, bod C5B, DCbias=0 V, 25.04.2005
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Obrazek 4-5: Zavislost piezoelektrického posunuti na frekvenci pro rtizné amplitudy budiciho
signalu.

Na obrazku 4-5 jsou vyneseny frekvencni charakteristiky piezoelektrické odezvy.
Tenka vrstva byla buzena elektrickym napétim ve frekven¢nim rozsahu 10 Hz az
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10 kHz s konstantni amplitudou harmonického napéti u, . postupné od 0.1 V do
1.0 V, bez stejnosmérného podlozeni (u, ., =0 V). Z grafu na obrazku 4-5 je patr-
né, ze piezoelektrické posunuti se imérné zvysuje s rostouci amplitudou ptisobiciho
elektrického napéti. Pozorujeme typické hodnoty posunuti d, = 510" az 47:10"*m
bez DC biasu. Pro frekvence f, . < 400 Hz pozorujeme vyrazné ruSeni napétim sité.
Na rozsahu frekvenci od 500 Hz do 2000 Hz je charakteristika vyrovnana, odchyl-
ka nameéfenych dat je v rozsahu pfesnosti interferometru (3-5 %). Proto se ostatni
méfeni provadéji na frekvenci f, . = 1 kHz. Pro vétdi frekvence se uplatiuji rusivé
vlivy souvisejici s mechanickym upnutim vzorku. Pfi novém upnuti vzorku se vzdy
méii frekvencni charakteristika. Tim se ovétuje, Ze v okoli frekvence f, . = 1 kHz
neni rusiva $picka a nedochazi tak ke zkresleni naméfenych dat.

Na nasledujicim grafu je vynesena frekven¢ni charakteristika pro stejnou
budici amplitudu, avsak podlozenou rtizné velkym stejnosmérnym biasem.

vzorek No.5, bod C3D, AC=400mV, 27.01.2006
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Obrazek 4-6: Zavislost piezoelektrického posunuti d, na frekvenci f, . pti konstantni amplitudé
budiciho napéti u, . = 400 mV podlozeného statickym DC biasem u,, =5V al5V.

Naméteny piezoelektricky koeficient d,, .~ odpovidé standardnim hodnotém pro
tenké PZT vrstvy [68, 85], resp. je v rozmezi 60 az 120 pm/V. Pozorujeme narust
hodnot posunuti d, pro vétsi stejnosmérné podlozeni (DC bias) harmonického
malého signalu. Piezoelektricka odezva se zvySuje pfi snizovani budici frekvence
ptiblizné o 5 pm/dekadu.

Elektrickym polem vyvolané posunuti PZT vrstvy pod elektrodou s vétsi
plochou zptisobuje vyraznéjsi vibrace substratu. Jelikoz samotnym principem DBLI
jsou vibrace substratu dobfe eliminovany, nebyly pozorovany vyrazné odchylky ve
frekven¢nim spektru pfi buzeni elektrod s rizné velkou plochou.
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4.2.3 Frekven¢ni charakteristiky méfené vibrometrem Polytec® (LDV)

Meéfeni piezoelektrického posunuti vibrometrem LDV pracuje na principu popsa-
ném v podkapitole 3.3. Na nizkych frekvencich je zde aktivovan digitalni dolno-
frekvencni filtr. Horni hranice filtru byla experimentalné testovana a nastavena na
hodnotu 5 kHz. Z tohoto divodu byl LDV metodou vyuzivan frekven¢ni
rozsah f, .= 8 kHz az 2 MHz.

vzorek No.5, AC=0.8V, DC=5V, peak hold=10,04.04.2006
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Obrazek 4-7: Frekven¢ni charakteristika piezoelektrického posunuti méfend metodou LDV. Ampli-
tuda budiciho signélu a stejnosmérny DC bias jsou konstantni. Pramér vrchni platinové elektrody
vzorku s ostriivkovou strukturou je p=250 pm.

Nameéfena charakteristika ukazuje, Ze stabilni hodnoty piezoelektrického posunuti
jsou v okoli frekvence 10 kHz budiciho harmonického signalu. Od frekvence 30 kHz
se zac¢inaji projevovat rezonancni $picky celého mechanického systému, tzn. aktivni
PZT vrstvy na kiemikovém substratu prilepené na sklenéné desticce (viz obr . 4-4a).
Celého frekvenc¢niho rozsahu metody LDV se vhodné vyuzivéd pfi testech MEMS
zafizeni (pMUT membrany, mikronosniky, atd.), které pracuji na své rezonancni
frekvenci. Ta je obvykle fadu desitek az stovek kilohertz. Pfednosti metody LDV je
universalni vyuziti v Sirokém rozsahu frekvenci.

Z numerickych vypocti provadénych v programu Ansys® vyplyva, Ze rezo-
nancni frekvence tenké PZT vrstvy na Si substratu (jednotlivé tloustky a rozméry
viz podkapitola 2.4) jsou pfiblizné f = 80 kHz. Pii experimentech na elektrodéch
priaméru p = 500 um, byla zaznamenana rezonanc¢ni frekvence vyrazné nizsi. Tato
neshoda poukazala na kmity substratu a jak se pozdéji ukazalo, také na kmity nosné
sklenéné desticky. Toto je jeden ze zakladnich problémii méfeni jednopaprskovym
systémem. Pokud se pfehlédne nedostatecné potlaceni vibraci substratu, pak to vede
ke $patné identifikaci posunuti a nespravné, nebo ¢astecné interpretaci materialo-
vych vlastnosti piezoelektrickych tenkych vrstev. Méfeni lokalnich charakteristik je
pak vyrazné ovlivnéno a piezoelektrické posunuti nabyva vétsich hodnot. Z tohoto
davodu bylo pfi buzeni vzorku s elektrodami vétsich primeéra (p = 500 az 1000 pm)
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provadéno skenovani kmit substratu. Na zakladé téchto udaji pak mohla byt
spravné stanovena hodnota piezoelektrického posunuti a efektivniho koeficientu

d,, ;- Presn€jsi postup je popsan v kapitole 5.

4.3 Piezoelektrické posunuti v zavislosti na amplitudé harmonického
budiciho signélu a unipolarnim DC biasu

V tomto odstavci uvedeme charakteristiky piezoelektrického posunuti d, a efektiv-
niho piezoelektrického koeficientu d,; . méfenych v zavislosti na amplitudé budi-
ctho harmonického signalu d (u, )f, .u, . . Aplikované elektrické napéti na pie-
zoelektrickou tenkou vrstvu je popsano vztahem 4-2. Uvedené charakteristiky nas
informuji o tom, jaké amplitudy posunuti je dosazeno pii aplikovani konkrétniho
harmonického napéti s podlozenym stejnosmérnym napétim. Dozvime se nejen
charakter uvedené zavislosti, ale také vyznamny vliv stejnosmérného unipolarniho
DC biasu na velikost piezoelektrického posunuti.

vzorek No.4, bod C5B, fAC=1kHz, DCbias=0V, 22.04.2005
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Obrazek 4-8: Linedrni piezoelektricky jev vyvolany harmonickym napétim s malou amplitudou,
které pusobi na tenkou vrstvu PZT. Efektivni piezoelektricky koeficient odpovida smérnici pozoro-
vaného posunuti (viz relace 4-1).

Prvni zkoumanou charakteristikou (graf na obrazku 4-8) je zavislost piezoelektric-
kého posunuti na malé amplitudé harmonického pusobiciho napéti, které vyvola
linearni piezoelektricky jev v tenké vrstvé PZT. Piezoelektrické posunuti je vypocte-
no podle vztahu 3-5, viz metoda DBLI odstavec 3.2.4, kapitola 3. Pozorujeme line-
arné rostouci posunuti d, pti zvySovani amplitudy harmonického signalu. Podélny
efektivni piezoelektricky koeficient d,; . (stanoven z méfeného posunuti na zdklade
vztahu 4-1) je v daném rozsahu u, konstantni s hodnotou (73.8 + 2.5) pm/V. Méfe-
ni je realizovéno pfi stejné frekvenci f, .= 1 kHz.

Na obrazku 4-9 je vynesena namérena zavislost piezoelektrického posunu-
ti na amplitudé harmonického signdlu. Amplituda harmonického signélu u, . byla
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zvy$ovana od 0.1 do 10 V pii konstatni frekvenci. Tento signal byl stejnosmérné
podloZen napétim u,, postupné od 0 do 5 V. Pti zvySovani celkového elektrického
napéti dochdzi ke zvétSeni posunuti PZT vrstvy. Dalsi zvySovani stejnosmérného
napétového podlozeniu . > 5V, jiz nezvysilo piezoelektrickou odezvu u zkouma-
ného vzorku. Na této charakteristice je patrné, ze posunuti vrstvy PZT ¢ini pfiblizné
d,= 1040 pm pii amplitudé 10 V s DC biasem 5V.

vzorek No.4, bod C5B, fAC=1KHz, 29.04.2005
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Obrazek 4-9: Graf zavislosti piezoelektrického posunuti na amplitudé harmonického signalu pti
rtiznych napéti stejnosmérného DC biasu.

Smérnicim téchto kiivek odpovida efektivni piezoelektricky koeficient d,, ., jehoz
zavislost na stejném budicim napéti je vynesena do grafu na obrazku 4-10. Pokud na
vzorek aplikujeme pouze harmonicky signal v uvedeném rozsahu napéti, pozoruje-
me témér linedrni mirné rostouci charakteristiku podélného efektivniho piezoelek-
trického koeficientu (smérnice 1.4 pm/V?). Pfi soucasném podlozeni harmonického
signdlu stejnosmérnym DC biasem pozorujeme nelinedrni chovani. Efektivni koefi-

cient dosahuje saturovanych hodnot d;, =105 pm/V.
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vzorek No.4, bod C5B, fAC=1KHz, 29.04.2005
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Obrazek 4-10: Podélny efektivni piezoelektricky koeficient d,  tenké vrstvy PZT v zdvislosti na
amplitudé harmonického napéti, které je podlozeno riiznym stejnosmérnym DC biasem.

Na zakladé uvedenych charakteristik mizeme konstatovat, ze malym harmonickym
napétim vyvolame pouze linearni piezoelektrickou odezvu v PZT vrstvé. Stejno-
smérné napéti, neboli unipolarni DC bias, vede k nelinedrnim jeviim v piezoelek-
trickém materialu (viz odstavec 2.3.1, kapitola 2). Vétsi pusobici napéti také zptisobi
vyrazné vyssi piezoelektrickou odezvu a to az o 60 %. Stejnosmérné napéti DC bias
je diilezitou soucasti budictho signélu. V nasledujicim odstavci se zabyvame charak-

teristikami s bipolarnim DC biasem.

4.4 Hysterézni charakteristiky pri bipolarnim DC biasu

Piezoelektrické materialy vykazuji nelinearni chovani, jestlize jsou namahany vel-
kym elektrickym nebo mechanickym polem. Toto silné nelinearni chovani je indu-
kovano lokalnim prekldpénim polarizace (tzn. zmény sméru vektoru polarizace) na
urovni zrn (viz odstavec 2.3.1, kapitola 2). Preklapéni sméru polarizace vede také
k vétsi piezoelektrické odezvé. Pri aplikovani bipolarniho DC biasu ziskame neli-
nearni chovani s vyraznou piezoelektrickou odezvou. Pozorované charakteristiky
odpovidaji hysteréznim smyckam feroelektrickych materiald.

4.4.1 Postup méfeni hysteréznich smycek
Hysterézni charakteristiky d (u, . Ju,.f,.se méfitimto postupem. Na tenkou vrst-
vu aplikujeme harmonicky signél s malou amplitudou u, . a frekvenci vhodnou pro
méfici aparaturu (viz podkapitola 4.2). Tento harmonicky signal je po dobu méteni
konstantni. Protoze DC bias je zatim nulovy, pozorujeme jen malou odezvu, malé
posunuti PZT vrstvy. Nyni zvy$ime stejnosmérné napéti DC bias. Zakonité se zvétsi
posunuti, jak je patrné z charakteristik v podkapitole 4.3. Toto stejnosmérné napéti
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zvySujeme do kladnych hodnot, dokud nedojde k saturaci a piezoelektrické posu-
nuti se jiz nezvétSuje. Zaznamendvana data posunuti opisuji tvar prvotni krivky
hysterézni smycky. Nyni zacneme DC bias snizovat k nule. Posunuti se zmensuje,
i kdyz prekro¢ime nulové napéti do zadpornych hodnot. Po prekroceni koercitiv-
niho pole E_ dojde k pteklopeni vektoru polarizace vrstvy a jeji tloustka se zacne
zmensovat (oproti vychozi klidové pozici). Smrsténi vrstvy dosahne svého minima
pfi zaporném satura¢nim DC napéti. Napéti DC bias opét zvétSujeme a cely cyk-
lus opakujeme. Idedlni tvar ziskané kfivky posunuti je na obrazku 2-8, odstavec
2.3.1, kapitola 2. Prubéh stejnosmérného DC napéti muize mit skokovy charakter,
nebo trojuhelnikovity s nizkou frekvenci (viz obrazek 4-1 a 4-2, odstavec 4.1.1). Pri
méreni lokalnich charakteristik metodou DBLI pouzivaime automatizované meéreni
s trojuhelnikovitym tvarem DC biasu a frekvencif, , =1az10 mHz. Metoda LDV
aplikuje na vzorek skokovy DC bias.

4.4.2 Zakladni parametry hysteréznich smycek

Hysterézni smycka piezoelektrického posunuti poskytuje mnoho dtlezitych infor-
maci o chovani tenkych vrstev. Ukazuje velikosti posunuti piezoelektrické vrstvy
pfi pusobicim napéti opacné polarity. Obrazek 4-11 shrnuje dilezité parametry na
realné charakteristice.

vzorek No.4, AC=800m\V/1kHz, DCbias=7V/10mHz, 07.12.2005
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Obrazek 4-11: Parametry piezoelektrické hysterézni smycky. d, , -maximélni saturované hodnoty
piezoelektrického posunuti, d,-remanentni posunuti, d-maximélni dosazené posunuti s pieklope-
nim vektoru polarizace, d, -posunuti bez pieklopeni

Elektrickym polem vyvolané posunuti piezoelektrické tenké vrstvy dosahuje satu-
rovanych hodnotd,,,  (d,,,. ) ptikladném (zdporném) piisobicim napéti DC bias.
Pro zkoumané vzorky tenkych vrstev materialu PZT se maximalni hodnoty efektiv-

niho piezoelektrického koeficientu, které odpovidaji maximalnimu posunuti, pohy-
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buji v rozsahud,, =70 az 120 pm/V. Tyto hodnoty jsou v dobrém souladu s publi-
kovanymi odbornymi pracemi svétovych laboratofi [85, 88, 89]. Kladné remanentni
posunuti d,, pozorujeme pfi snizeni napéti DC bias z kladného maxima na nulu.
Analogicky je definovdno také zéporné remanentni posunuti d,. Pokud zvétsime
stejnosmérné napéti z nulové hodnoty do maxima, miize pozorovat dvoji zménu
v posunuti. Vyvolana zména posunuti je zavisla na vychozi pozici natoceni jednotli-
vych dipolt v materialu (uplatiuje se princip hystereze). Pfi stejném sméru ptisobi-
ciho elektrického pole jako je smér vektoru polarizace, pozorujeme zménu posunuti
bez preklopeni d, , resp. d,,. V opa¢ném pripadé se dip6ly pieklopi do sméru vnéj-
Siho elektrického pole. Preklopeni vede k vyraznéjsi zméné posunuti, hodnoty d
ad.Platitedyd, >d, , d,>d, . Mezitémito velicinami plati tyto vztahy:

dN+ = | dMAX+ - dR+ | (4-2)
d,.=\|d,. -d.| (4-3)
dS+ = | dMAX+ B dR- | (4-4)
ds- = | dMAX— - dR+ | (4-5)

Vlivem nesymetrie hysterézni krivky (bliz$i popis viz nize 4.4.5) se vSechny redlné
hodnoty od sebe lisi, tzn. ze d ,, .. #-d,,, ., d,, # -d,, atd.

Dalsi dalezité parametry hysteréznich piezoelektrickych kfivek se nachaze-
ji na horizontalni napétové ose. Velikost vnéjsiho elektrického pole, které zptsobi
preklopeni vektoru polarizace v piezoelektrickém materialu, se oznacuje jako koer-
citivni pole (E_" a E_, viz odstavec 2.3.1, kapitola 2). Tato veli¢ina je zavisld zejmé-
na na tloustce vrstvy PZT vzorku, ale také na dal$ich materialovych parametrech.
Pozorované hodnoty dostupnych vzorki jsou E_= 50 az 100 kV/cm.

Odborna literatura neni jednotna v prezentaci piezoelektrickych hysteréz-
nich smycek tenkych vrstev. Setkdvame se s klasickymi smyckami, kde posunu-
ti dosahuje zapornych hodnot odpovidajicich smrsténi vrstvy (viz obr. 4-11). Na
druhou stranu se také setkdme s experimentalnimi vysledky v podobé tzv. butter-
fly smycek, podobné jak jsou ve vétsi mife uvedeny v této praci. Tato neshoda je
pravdépodobné zpilisobena formatem experimentalnich dat, které potiebuji dalsi
zpracovani pro vyhodnoceni sméru posunuti. Metody DBLI a LDV dokazi rozeznat
smysl posunuti (kladné a zaporné) na zakladé méreni faze mezi referencnim a dete-
kovanym optickym signalem. Pokud je fazovy thel mezi obéma signaly v intervalu
0d 90 do 270°, je detekované posunuti zaporné. Pfiklad je uveden na obrazku 4-12.

Zaznam faze probiha u DBLI automatizované (faze je detekovana Lock-In
tazové citlivym zesilovacem). V soucasné dob¢ je u metody LDV fazi potreba ode-
¢itat manualné. Pokud si to experiment vyzaduje, je faze méfena a smér posunuti je
uvazovan v obou smérech. Avsak u méreni piezoelektrického posunuti se priklani-
me k prezentaci formou butterfly kiivek. Informace jsou zachovany a prehlednost je
pouze otazkou vkusu a zvyku.
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vzorek No.5, bod C3D, AC=400mV/1kHz, DCbias=20V/10mHz, 27.01.2006
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Obrazek 4-12: Piezoelektricka hysterézni smyc¢ka se zaznamem detekované faze. Na zakladé veli-
kosti faze se uré¢uje smér posunuti (kladny, nebo zaporny).

4.4.3 Piezoelektrické hysterézni charakteristiky tenkych vrstev PZT
Tento odstavec uvadi zakladni hysterézni smycky pozorované na dostupnych vzor-

cich. Typicka hysterézni smycka s prvotni kfivkou je uvedena na obrazku 4-13.

vzorek No.2, bod 1, AC=200mV/1kHz, DCbias=30V/1mHz, 21.04.2004
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Obrazek 4-13: Typicka hysterézni smycka piezoelektrické tenké vrstvy s prvotni kiivkou.

Tato butterfly smycka byla zaznamenana dvoupaprskovym laserovym interfero-
metrem DBLI na novém (virgin) vzorku. Piezoelektricka odezva byla detekovana
pfi pomalé zméné stejnosmérného DC biasu se smérnici 0.12 V/s. Méfeni takové
smycky probihalo po dobu pftiblizné 20-ti minut. Pfi prvnich bipolarnich cyklech
pozorujeme vyraznou aktivitu piezoelektrického materidlu (d,, ., = 130 pm/V).
Koercitivni elektrické pole je ptiblizné E_* = 100 kV/cm.
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Pfi zvy$ovani amplitudy harmonického signdlu u, . plisobiciho na tenkou vrstvu
PZT tmérné narutsta také piezoelektrické posunuti (viz obr. 4-8, podkapitola 4.3).
Podobny charakter musi platit také u hysteréznicho chovani. To ilustruje graf na
obrazku 4-14.

vzorek No.4, bod C5B, fAC=1kHz, DCbias=20V/10mHz, 28.04.2005
100 ——————————————————
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Obrazek 4-14: Piezoelektrické hysterézni smycky pti riznych amplitudach harmonického signalu.

Kdybychom spocitali hodnoty efektivniho piezoelektrick¢ho koeficientu d,, . pro
vSechny body uvedenych kfivek na obrazku 4-14 a vynesli je do grafu, tak se jednot-
livé kiivky d, (), Ju,.f, musi pfekryvat. Pfi zméné amplitudy harmonického
signalu se nemeéni hodnota elektrického pole, pti kterém dochazi k saturaci posunu-
ti. Koercitivni elektrické pole je nezavislé na aplikovaném elektrické napéti. Je zavis-
1é zejména na tloustce tenké piezoelektrické vrstvy, jak dokazuje graf na obrazku
4-15. Zde jsou vyneseny hysterézni smycky dvou vzorku s riznou tloustkou vrstvy
PZT. Pozorujeme rozdilné koercitivni pole, ale také vétsi piezoelektrickou odezvu

pro vzorek se silnéjsi PZT vrstvou.
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vzorky No.3 a No.5, AC=400mV/1kHz
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Obrazek 4-15: Piezoelektrické hysterézni smyc¢ky dvou vzorka s riznou tloustkou PZT vrstvy.

4.4.4 Porovnani hysteréznich smycek mérenych metodou DBLI a LDV
Ob¢ dostupné metody, dvoupaprskovy laserovy interferometr (DBLI) a laserovy
dopplerovsky vibrometr (LDV), pracuji na odliSném principu. Porovnani namére-
nych dat je velice zajimavé z hlediska standardizace méficich metod pro charakteri-
zaci tenkych vrstev. Kritéria pro porovnani jsou hodnoty piezoelektrického posunuti
a parametry hysteréznich smycek. Z experimentalnich udaji lze obecné fici, Ze sho-
da obou metod je velice dobra. Presto je tieba dodrzet jiné métici podminky, které
znemoznuji pfimé porovnani konkrétnich velikosti posunuti na stejném vzorku.
Piezoelektrické posunuti vyvolané elektrickym polem je velice malé. Proto
se provadi vhodné kalibrace méfici aparatury a porovnani naméfenych dat s jinymi
experimentalnimi metodami. Nejprve bylo provedeno ovéfeni méfenych hodnot
piezoelektrického posunuti metodou DBLI na vzorku kfemene (x-cut). Tabulko-
vd hodnota piezoelektrického koeficientu je d,, = 2.31 pm/V. Naméfené hodno-
tyd,, = (2.4 £0.1) pm/V jsou ve velice dobrém souladu. Frekven¢ni charakteristika
je uvedena na obrazku 4-16. Timto méfenim bylo ovéfeno, Ze méfené posunuti lase-
rovym dvouparskovym interferometrem poskytuje presné hodnoty. Kalibrace byla
provedena na objemovém vzorku. Je zfejmé, Ze pfi spravném nastaveni optické son-
dy metoda DBLI dava spravné hodnoty piezoelektrického posunuti také u tenkych
vrstev. Mezi nejdiilezitéj$i nastaveni DBLI pro méfeni lokalnich charakteristik patfi
parametry optické sondy (viz odstavec 3.2.3).
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kremen X-cut, 30 x 30 x 5.8 mm3, AC=15V, E=26V/cm, 25.01.2005
312 LA B LR BLEL LA ELEL L B LN RS BLLRLLLLS R

1 d,,=(2.440.1) pmV
1,6 4 4

14 iy

T LA A R LR R RS LA
500 600 700 800 900 1000 1100
frekvence [Hz]

Obrazek 4-16: Frekvencni charakteristika piezoelektrického koeficientu d,, méfend na vzorku kfe-
mene. Ovéfeni méfenych hodnot posunuti metodou DBLI.

Dalsim testem dvoupaprskového interferometru DBLI je ovéreni dostatecné eli-
minace vibraci substratu (princip eliminace je uveden v odstavci 3.2.2, kapitola
3). Nastaveni optické sondy je pro tento ucel hlavnim aspektem (postup nastave-
ni je uveden v odstavci 3.2.3, kapitola 3). Pfi testech byla hysterézni smycka nej-
prve méfena dvouparskovou sondou. Pak byl zadni méfici paprsek reflektovan od
pevné umisténého zrcatka (tzn. ze neni fokusovan na substrat vzorku, viz obrazek
3-1, odstavec 3.2.1, kapitola 3). Tato jednoducha modifikace optické soustavy pre-

vv7s

vedla dvouparskovy systém na jednopaprskovy. Jednoparskovym méficim systé-
mem méfime celkové posunuti vrchni elektrody vzorku zahrnujici piezoelektric-
kou deformaci, ale také chvéni substratu. Vysledné kiivky jsou uvedené na obrazku
4-17. Zde pozorujeme, ze vibrace substratu maji stejny charakter jako piezoelektric-
ké hysterézni smycky PZT vrstvy. To plyne z principu vzniku vibraci substratu (viz
odstavec 2.3.2, kapitola 2). AvSak chvéni substratu je v tomto konkrétnim pripadé
skoro 0 200 % vétsi nez piezoelektricka deformace samotné PZT vrstvy. Kdybychom
zanedbali nastaveni optické sondy a tedy vliv vibraci by nebyl dostate¢né elimino-
van, pak mohou byt naméfena data nespravné interpretovana. Pro charakterizaci
materialovych vlastnosti tenkych piezoelektrickych vrstev metodou DBLI musi byt
vibrace substratu opticky eliminovany. Jednoduchym a rychlym ovéfeni dostatec-
né eliminace je tento test: optickou sondu zaostfime na substrat vedle elektrickym
polem aktivované oblasti PZT vrstvy. V tomto pfipadé bychom neméli zaznamenat
zadné posunuti (prakticky mensi nez 2 az 4 pm).
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vzorek No.7, AC =400mV/1kHz, DC bias =+10V/10mHz, 19.05.2005
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Obrazek 4-17: Ukazka eliminace vibraci substratu. Méfenti je realizovan metodou DBLI. Pfi jedno-
parskovém testu je zadni mérici paprsek reflektovan od pevné umisténého zrcatka.

Porovnani hysteréznich smycek mérenych metodami DBLI a LDV je vyneseno do
grafu na obrazku 4-18. Tvar hysteréznich smycek je prakticky totozny. Koercitivni
pole se shoduji a strmost kfivek je také shodna. Méfeni probihalo na stejném vzor-
ku, ale pfi odli$nych vnéjsich podminkdach. Proto jsou hodnoty posunuti relativni.
Piezoelektricka deformace méfend metodou DBLI byla pozorovana na elektrodé
s pramérem p = 500 um. Z divodii potlaceni vibraci substratu bylo méfeni metodou
LDV provadéno na elektrodé s primérem p = 250 um. Frekvence harmonického
signalu jsou také odlisné (10 kHz pro LDV a 1 kHz pro DBLI).

vzorek No.5, LDV: AC=0.5V/10kHz 18.04.2006

DBI: AC= 04V/1kHz 27.01.2006
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Obrézek 4-18: Porovnani hysteréznich smyc¢ek mérenych metodami DBLI a LDV.
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Hysterézni charakteristiky naméfené dostupnymi metodami jsou v dobrém soula-
du. Tvar kiivek je totozny. Presto obé metody vyzaduji dodrzeni jistych podminek,
které nedovoluji provadét meéreni pfi stejnych parametrech. OdliSnym paramet-
rem je frekvence budictho harmonického napéti f, . (viz frekven¢ni charakteristiky
v odstavcich 4.2.2 a 4.2.3). To mtZe mit vliv napt. na velikost koercitivniho pole.
Metodou LDV neni mozné naméfit spravné hodnoty lokalnich piezoelektrickych
charakteristik na elektrodach vétsich nez 250 um bez tzv. skenovani. Dtivodem jsou
znacné vibrace substratu, které zkresluji nameérena data. (Konkrétni diivody budou
objasnény v kapitole 5.) Naproti tomu je méfeni metodou DBLI obtizné realizovat
na elektrodach mensich nez 250 um bez zvétSovaciho zobrazovaciho systému. Jak
vime z odstavce 2.2.3, piezoelektrické posunuti tenké vrstvy je zavislé na velikosti
budici elektrody. Dale je stejnosmérny DC bias generovan riznymi zptsoby. Pri
méfeni metodou LDV je generovan po skocich (viz obr. 4-1, odstavec 4.1.1) se str-
mosti pfiblizné 0.4 V/s. Automatizované méfeni metodou DBLI probiha pfi troju-
helnikovitém DC biasu (viz obr. 4-2, odstavec 4.1.1) se strmosti 0.8 V/s. Vliv tvaru
stejnosmérného podlozeni na hysterézni charakteristiky nebyl pozorovan.

Pozorované hysterézni charakteristiky tenkych vrstev PZT jsou v dobrém
souladu s vysledky, které publikuji svétové laboratofe. Vzorky testované v této pra-
ci byly také méfeny dvoupaprskovym laserovym interferometrem firmy AixAcct
v némeckém Aachen [zdznam z méfeni M. Sulc a P. Gerber, 16.12.2004]. Uspésné
porovnani bylo provedeno také metodou AFM [A. Kholkin, 8.12.2004]. Uvedené
nameérené piezoelektrické hysterézni smycky jsou ve shodé s experimenty prova-
dénymi metodou DBLI na katedre fyziky v Liberci. Z pozorovanych charakteristik
muzeme také usoudit, Ze kontinudlni a lokalni struktury (viz popis vzorki v pod-
kapitole 2.4, kapitola 2) piezoelektrického materidlu PZT na kifemikovém substratu
nemaji vyrazny vliv na hysterézni chovani.

4.4.5 Nesymetrie piezoelektrickych hysteréznich smycek

Pozorované hysterézni charakteristiky se zna¢né odlisuji od idealniho tvaru. To je
dano polykrystalickou strukturou materialu PZT. Jednotlivé domény se napriklad
nenatoci presné pri hodnoté koercitivniho elektrického pole (srovnani obrazku
2-8 a 4-13 v odstavcich 2.3.1 a 4.4.4). V realném krystalu dosahuje piezoelektricka
deformace saturace. Pozorujeme také riizné nesymetrie hysteréznich krivek.

Prvni takovou nesymetrii je posunuti celé hysterézni smycky ve sméru
napétové horizontalni osy. V literatufe se oznacuje pojmem imprint a ma vyznam
preferovaného polariza¢niho stavu. Je zplisobena nesymetrickym tvarem vrchni
a spodni elektrody, nebo také vznikem vnitfnich statickych poli uvniti struktury
vzorku béhem bipolarnich cykli. Spodni elektroda Pt je po celé ploe substratu
pod vrstvou PZT, zatimco vrchni elektrodu tvori lokalni oblasti kruhového tvaru
s riznym polomérem na piezoelektrické vrstvé (viz obrazek 2-10, podkapitola 2.4,
kapitola 2). Elektrody musi byt také ze stejného materialu, aby se tato nesymetrie
eliminovala. Horizontdlni nesymetrie se projevuje zménou velikosti kladného (E_*)
a zaporného (E_) koercitivniho pole. Tento jev neumoziuje presné urcit napéti, pri
kterém zacina dochazet k preklapéni sméru vektoru polarizace. To se ukazalo jako
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velky problém zejména u feroelektrickych paméti, protoze vnitini elektricka pole
vznikaji pravé pti bipolarnich cyklech [102].

Dal$i nesymetrii pozorovanou na tvaru hysteréznich smycek je posun ve
sméru vertikdlni osy. Na butterfly ktivkach tak pozorujeme mensi odezvu piezoelek-
trického posunuti pfi jedné z polarit stejnosmérného DC biasu. A to pfi zapornych
hodnotach DC biasu, pokud ptipojime zaporny pol budiciho elektrického napéti
na vrchni elektrodu. Po prvnich bipolarnich napétovych cyklech dochazi k vyraz-
néjs$imu sniZzeni hodnot d, ,, a d, oproti kladnym velicindm d,,,, ad, . Tato nesy-
metrie je v odborné literatufe vysvétlena na zakladé vzniku povrchovych naboji na
rozhrani elektrod a piezoelektrické vrstvy Pt/PZT [8]. Vznik vertikalni nesymetrie
byl pozorovan metodou DBLI na kontinudlnich novych vzorcich (virgin). Prvotni
bipolarni cykly se vznikem vertikalni nesymetrie ukazuje graf na obrazku 4-19, kte-
ry je doplnén ¢asovym rozvojem jednotlivych dat na obrazku 4-20.

Vyrazné nesymetrie hysterézniho chovani vznikaji pfi dal$im bipolarnim
namahani piezoelektrického materialu. Projevuje se inava (fatigue), ktera je defino-
véna poklesem remanentnich polarizaci, resp. snizenim hodnot veli¢in d, a d, (viz
obrazek 4-11). Unava materidlu se testuje bipolarnim piisobenim nejméné 10° cyk-
li. Unavé materiélu nebyla v této praci vénovéana vétsi pozornost.

vzorek No.3, bod 3.1, AC=1kHz/400mV, DCbias=10mHz/20V, 08.02.2005
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Obrézek 4-19: Vznik vertikalni nesymetrie hysterézni smyc¢ky po prvnich bipolarnich cyklech
pusobiciho elektrického napéti.
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vzorek No3, p=250um, AC=400mV/1kHz, DC bias=20V/10mHz, 08.02.2005
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Obrézek 4-20: Casovy vyvoj naméfenych bodi charakteristiky uvedené na obrazku 4-19. Naznagen
je pokles hodnotd, , ad, , po prvnich bipolarnich cyklech. Zde pozorujeme pokles d, .. 0 16 %
ad,,, 050 % po deseti cyklech.

Elektrickym polem vyvolané posunuti v tenké vrstvé zahrnuje vice jevil. Celkové
posunuti mizeme zapsat rovnici 4-6 [80]:

dy, = QP; +2Q¢s,P,E + Qele’E?, (4-6)

kde Q je efektivni elektrostrik¢ni koeficient, P, vlastni polarizace, ¢, permitivita
vakua, ¢ relativni permitivita a E je vnéjsi elektrické pole. Prvni ¢len na pravé strané
odpovida posunuti vyvolané vlastni polarizaci. Druhy a tfeti ¢len pak piezoelek-
trickému a elektrostatickému posunuti. Ve vyjimecnych pripadech se muze stat, ze
v materialu prevlada elektrostaticky jev. Hysterézni smycka ziska parabolicky tvar,
ktery je ddan druhou mocninou elektrického pole (elektrostaticky clen rovnice 4-6).
V tomto pripadé nepozorujeme preklapéni vektoru polarizace. Prevladajici elektro-
staticky jev je vynesen do grafu na obrazku 4-21 a 4-22. Preklapéni po nékolika
bipolarnich cyklech elektrického napéti degraduje a posunuti pak probiha pouze
v kladnych hodnotach. Ojedinélé chovani bylo pozorovano metodou AFM na ato-
marnim rozméru [80], ale také dvoupaprskovym interferometrem DBLI na mikro-
skopickém rozméru. Po polarizaci PZT materialu elektrickym polem (20 V po dobu
20 minut) bylo opét zaznamenano klasické hysterézni chovani.
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vzorek No.3, bod 2, AC=400mV/1kHz, DCbias=20V/10mHz, 08.02.2005
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Obrézek 4-21: Piezoelektrickd hysterézni smycka po nékolika bipolarnich cyklech elektrického
napéti degraduje do parabolického tvaru. V materialu PZT prevlada elektrostaticky jev.

vzorek No.3, bod 2, AC=400mV/1kHz, DCbias=20V/10mHz, 08.02.2005
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Obrézek 4-22: Casovy rozvoj namétenych bodd hysterézni kiivky (méfeni koresponduje s vysledky
vynesenymi do grafu na obrazku 4-21).

4.5 Proudové charakteristiky

Proudové charakteristiky jsou velice dulezité z nékolika hledisek. V oblasti mate-
ridlového inzenyrstvi odhaluji vodivostni principy a mechanismy v jednotlivych
vrstvach struktury. Proudové charakteristiky jsou dulezité pro integraci piezoelek-
trickych tenkych vrstev do mikroelektromechanickych systému (MEMS). Vyso-
ka integrace spojuje velké mnozstvi prvkd, které jsou napajeny omezenymi zdroji
energie (napf. baterie v pfenosnych zatizenich). Priichozi proud je zdrojem tepla
a tim dochazi k celkovému zahfivani integrovaného ¢ipu. Zména teploty pak muze
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vyznamné ovlivnit parametry ostatnich prvki na spole¢ném ¢ipu. Proudova husto-
ta je tedy jednim z dtlezitych parametrii pfi navrhu integrovanych struktur.

Obecné feroelektrické kondenzatory s kovovymi elektrodami tvori velmi
komplikovanou strukturu, ve které elektrony, diry a ionty pfispivaji k vodivosti.
Proud ve feroelektrickych tenkych vrstvach je popsan riiznymi mechanismy zahr-
nujici povrchové a objemové procesy, funk¢nosti elektrod a dalsi parametry struk-
tury v jednotlivych mezivrstevnich rozhrani. Typicky jsou vSechny tyto procesy
uskute¢novany v jeden stejny ¢as a jsou pri¢inou nelinearnich integralnich charak-
teristik [8]. Vyznamny podil relaxa¢nich casti na strukturdlni zmény ovliviiuje hod-
noty priichoziho proudu pfi riznych podminkach méreni (zejména pak pii jinych
frekvencich).

Prichozi proud vzorkem byl méfen pomoci dvou rozdilnych aparatur.
S vyuzitim fazoveé citlivého zesilovace Lock-In (v Optické laboratofi na TUL) a mé¥i-
ci aparaturou AixAcct [67] na oddéleni MIMM univerzity USTL. Proudové charak-
teristiky jsou porovnavany s piezoelektrickymi, které byli méreny na stejnych vzor-
cich pfi priblizné stejnych podminkach. Zapojeni s Lock-In zesilova¢em je blokové
znazornéno na obrazku 4-23. Na vzorek bylo ze souctového zesilovace privadéno
harmonické napéti se stejnosmérnym DC biasem pres sériovy rezistor (R = 100 Q).
Fazové citlivym zesilovacem Lock-In byl zaznamenavan tbytek napéti. Touto meto-
dou byl méfen proud harmonického signalu prochazejiciho pres vzorek. Charakte-
ristiky i(u,,., Ju,.f,. absolutnich hodnot jsou vyneseny do grafu na obrazku 4-24,
kde je k porovnani zaroven meérena piezoelektricka butterfly kiivka
(metodou DBLI).

vzorek
i IN A (+) Lock-In
- uR/R zesilovad
SR830
Uy - napéti.méfevné Q R INAQT S0 [ GPIB
Lock-In zesilovacem out
out out
(+) )
out souctovy ‘CHl
zesilovac
-»>S
CH2
A 4
digitalni funkéni b
multimetr generator y 05(3, 1
Metex MT-322 HP33120A ¥ pocitac
GPIB
RS232 T

Obrazek 4-23: Zapojeni méricich pristroji pro méfeni priichoziho proudu vzorkem.

Meéfteni prichoziho proudu vzorkem je také realizovano mérici aparaturou AixAc-
ct. Naméfené charakteristiky jsou porovnany s piezoelektrickou kfivkou, ktera je
méfena metodou LDV. Pfi méfené proudové charakteristice neni aplikovano har-
monické napéti u, . Stejnosmérny DC bias je generovén s trojihelnikovitym priibé-
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hem o frekvenci 12 mHz. Skokovy DC bias s frekvenci 6 mHz byl pouzit pii méfeni

piezoelektrické kiivky metodou LDV. Obé charakteristiky jsou vynesené v grafu na
obrazku 4-25.

0 vzorek No.4, bod C4B, AC=800mV/1kHz,DCbias=7V/1mHz, 07.12.2005

proud [iA]

uDC bias M

Obrazek 4-24: Pruchozi proud harmonického napéti v porovnani s butterfly kiivkou piezoelektric-
kého posunuti pfi bipolarnim DC biasu.

5 vzorek No.5, DC=20V/12mHz, d33: AC=0.5V/10kHz, 26.04.2006
T T T T T T T T T
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Obrézek 4-25: Proudova a piezoelektrickd smycka méfené systémem AixAcct a LDV metodou.

Z proudovych charakteristik je patrné, ze prichozi proud dosahuje maximalnich
hodnot pti koercitivnim elektrickém poli. Pfi saturaci piezoelektrického posunuti
proud vzorkem vyrazné klesa. Rozdily v charakteristikach (obrazek 4-24 a 4-25)
mohou byt ddny riznou frekvenci generovaného DC biasu (1 mHz a 12 mHz).
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4.6 Dielektrické charakteristiky

Dielektrickymi vlastnostmi tenkych vrstev se v této praci zaobirdme jen okrajové.
Ndmi méfené charakteristiky e(u, . Ju,.f, mély pouze porovndvaci charakter
s jinymi PZT vrstvami. Bylo tedy provadéno nékolik méfeni na vzorcich s rtizné vel-
kou plochou vrchni elektrody pomoci impedan¢niho analyzatoru HP 4192A [107].
Nameéfené charakteristiky se dobfe shoduji s publikovanymi vysledky jinych autort
[81].

Typické charakteristiky dielektrické permitivity v zavislosti na stejnosmér-
ném DC biasu jsou vyneseny na obrazku 4-26. Zde pozorujeme vétsi hodnoty rela-
tivni permitivity materidlu s mensim primérem vrchni platinové elektrody. Jinymi
slovy ¢im mensi objem aktivovaného PZT materialu, tim vétsi hodnoty dielektrické
konstanty. Toto chovani potvrzuje teoretické predpoklady odvozené v odstavci 2.2.1,
kapitola 2. V limitnim ptipadé, pfi zmensovani priméru vrchni elektrody, bychom
méli obdrzet hodnoty znamé pro objemové krystaly PZT materiélu.

vzorek No3, bod 8, 8.1, 8.2, AC=200mV/1kHz, 02.03.2005
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4004 —o—p,=1000um e
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rel. permitivita [-]

uDCbias [V]

Obrazek 4-26: Zavislost relativni permitivity na bipolarnim DC biasu. Jednotlivé kfivky jsou pro
rtzné velké poloméry vrchnich kruhovych elektrod.

Hodnoty relativni permitivity pro rtizné priméry vrchnich elektrod shrnuje tabulka
4-2:

Tabulka 4-2: Hodnoty dielektrickych veli¢in pti nulovém stejnosmérném napétiu, ., =0V.
Vyznam: p - priimér vrchni elektrody, ¢, .- efektivni dielektrickd permitivita, C - kapacita, & - ztra-

tovy initel dielektrika

plam] e, [ C [nF] O[]
1000 257 1.78 0.025
500 295 0.53 0.025
250 322 0.14 0.023
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4.7 Feroelektrické charakteristiky tenkych vrstev PZT

Vnéjsi elektrické pole ptisobici na tenkou piezoelektrickou vrstvu vyvola zmé-
nu celkové polarizace materidlu PZT. Vychyleni dipolt v krystalové strukture je
doprovazeno mechanickou deformaci vrstvy. Pfi¢cinou obou jevil je vnéjsi elektric-
ké pole. Charakteristiky téchto vnitfnich jevii by mély byt shodné. Feroelektrické
charakteristiky jsou v této praci zahrnuty pouze okrajové. Zde se opét porovnava
tvar kiivek P(V) v relaci s kfivkami piezoelektrickymi. Resp. porovnavame krivky
d (U, U, of i @ P(ug,,. ). Piezoelektrické posunuti bylo méfeno metodou LDV.
Polarizace byla zaznamenana systémem AixAcct.

Na obrazku 4-27 jsou vyneseny feroelektrické smycky pfi riznych frek-
vencich generovaného bipolarniho DC biasu s trojihelnikovitym pribéhem. Pii
frekvenci 1 kHz lze pozorovat nérust koercitivnich elektrickych poli E_* a E . Pfi
niz$ich frekvencich se nataci vétsi pocet domén a pozorujeme vétsi hodnoty pola-
rizace (P = 27.3 pC/cm?). Porovnani feroelektrické a piezoelektrické kfivky je na
obrazku 4-28. Pozorujeme dobrou shodu tvart obou kfivek. Rozdil v hodnotach
koercitivnich poli mtize byt zptisoben pomalej$im méfenim piezoelektrické smycky
(2x pomalejsi, f, ., =6 mHz). V tomto piipadé je evidentni také saturace piezoe-
lektrického posunuti. Feroelektricka smycka nedosahuje saturovanych hodnot.

vzorek No.5, p=250um, 26.04.2006
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Obrazek 4-27: Feroelektricka smycka tenkych vrstev PZT pti riiznych frekvencich generovaného
DC biasu.

strana | 81



Kapitola 4 | Nelinedrni lokalni piezoelektrické charakteristiky

vzorek No.5, d33: AC=0.5V/10kHz, p=250um, 26.04.2006
120 T T T T T T T T T 35

—=— piezoelektricka |
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80

60 -

d33.eff [pm/V]
P puC/cm2]

40

20

Obrazek 4-28: Porovnani feroelektrické a piezoelektrické smycky. Méfeno na stejné vrchni elektro-
dé o priméru p = 250 pum.

4.8 Shrnuti dilezitych vlastnosti

V tvodu kapitoly 4 je definovano putisobici elektrické napéti, které je slozeno ze dvou
raznych pribéht. Generovany signdl je pfiveden na tenkou vrstvu PZT, kterd se
vlivem inverzniho piezoelektrického jevu deformuje. Deformace je zaznamendna
na lokalnich mistech aktivni oblasti pfi rizném piisobicim napéti.

Frekven¢ni charakteristiky ukazuji, ze nejpresnéjs$i méfeni piezoelektrickych
koeficientt je docileno v uzké frekvenéni oblasti budicich napéti. Obé pouzité optic-
ké metody vyuzivaji jiné frekvenc¢ni pasmo. Metoda DBLI detekuje piezoelektric-
ké posunuti nejpresnéji (tj. s chybou 2-5 %) pfi aplikovaném harmonickém napéti
s frekvenci 1 kHz. Pti méfeni laserovym vibrometrem LDV se vyuziva uzké frek-
ven¢ni pasmo kolem 10 kHz.

Pti zvy$ovani amlitudy ptsobiciho harmonického napéti se umérné zvysuje
také piezoelektrickd deformace tenké vrstvy. Pokud s harmonickym napétim u, .
aplikujeme také stejnosmérné napéti u, . , pozorujeme vétsi a nelinedrni piezoe-
lektrickou odezvu. Saturace efektivniho piezoelektrického koeficientu d,  je v roz-
sahu 100 az 120 pm/V.

Ptiptsobenibipoldrnihonapétiu  , . pozorujeme piezoelektrické hysterézni
smycky, které jsou typické pro feroelektrické materialy. Zavislosti absolutni hodnoty
posunuti tenké vrstvy d, na piisobicim napéti zndzornuji tzv. butterfly smycky. Zde
muzeme odecist dulezité parametry (koercitivni elektrické pole, maximalni a rema-
nentni posunuti, atd.). Koercitivni pole E_ zavisi zejména na tloustce tenké vrstvy
(typické pozorované hodnoty 50 az 100 kV/cm pro vrstvy PZT s tloustkou 1-2 um).
Piezoelektrické hysterézni smycky pozorované metodami DBLI a LDV jsou totozné

v/

pfi dodrzeni méticich podminek. Hodnoty efektivniho piezoelektrického koeficien-
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tud,, jsouvdobrém souladu s publikovanymi vysledky svétovych laboratofi.

Pti pasobeni bipolarnich napétovych cyklii na tenkou vrstvu dochdzi k néko-
lika jeviim, které maji vliv na symetrii hysterézniho chovani. Pozorujeme vertikalni
a horizontalni nesymetrie hysteréznich smycek. Tyto nesymetrie jsou zptisobeny
nesymetrii vrchni a spodni elektrody, vznikem povrchovych naboji na rozhrani
vrstev Pt/PZT, atd. Zvy$ovanim poctu pusobicich bipolarnich cykli se méni hodno-
ty koercitivnich poli E_* a E .. Mensi amplituda piisobiciho napéti mé mensi vliv na
vznik nesymetrii hysteréznich smycek a na degradaci piezoelektrickych vlastnosti
materialu PZT.

Porovnani piezoelektrickych hysteréznich smycek s proudovymi charakte-
ristikami ukazuje, Ze nejvétsi proud prochazi vzorkem pti koercitivnim pisobicim
elektrickém poli (zde dochazi k preklopeni vektoru polarizace v materidlu PZT).
Efektivni permitivita e, se zvétSuje pii aktivaci mensiho objemu piezoelektrického
materialu PZT vrstvy. Piezoelektrické a feroelektrické charakteristiky jsou v dobrém
souladu. Na kiivkich pozorujeme, Ze piezoelektricky koeficient d,; ., na rozdil od
polarizace B, dosahuje saturovanych hodnot.
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Profilové charakteristiky pfinaseji nové poznatky o piezoelektrickém chovani ten-
kych vrstev. Popisuji charakter deformaci celé struktury, které nejsou omezeny pou-
ze na oblast desitek mikrometr (jak je tomu u lokalnich charakteristik v kapitole
4). V aktivni vrstvé se transformuje elektrickd energie na mechanickou. Mechanic-
ka energie se prendsi z aktivni vrstvy a dochazi tak k deformacim pasivnich vrstev
a substratu (viz obrazek 5-1). Na profilovych charakteristikach pozorujeme mecha-
nické posunuti aktivnich a pasivnich vrstev, ale také zakladni kfemikové desticky
(substratu). Elektrickym polem vyvolané deformace pri¢né struktury jsou dilezité
vlastnosti, které Ize vyuzit naptiklad pro aktuatory v MEMS zafizenich. Profilové
charakteristiky ukazuji zavislosti piezoelektrického posunuti na rtiznych mistech
vzorku. Piezoelektrickd deformace d, kterd je pfimo imérnd efektivnimu piezoe-
lektrickému koeficientu d,, ., je méfena na vrchni elektrodé. Pod ni je PZT vrstva
aktivni. Na okolnich pasivnich vrstvach pozorujeme vibrace substritu s, které jsou
obecné az 10x vetsi.

mérici laserové paprsky (LDV) vrchni elektroda

aktivni PZT

pasivni PZT

spodni elektroda

méfici paprsky (DBLI)-
substrat

Obrazek 5-1: Ilustrace aktivnich a pasivnich vrstev. Laserové mérici paprsky postupné skenuji
vrchni plochu vzorku u metody LDV. Dvoupaprskova metoda DBLI vyuziva protijdouci paprsky
pti skenovani vrchni elektrody vzorku.

Pro vyhodnoceni materidlovych vlastnosti tenkych vrstev (zejména koeficientu
d,, ) je nutné posunuti d; a s, od sebe oddelit. Pro separaci téchto proménnych,
popt. pro eliminaci s, se pouZivaji tyto metody: optickd, mechanickd, geometrickd
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a elektricka. Optickou eliminaci vibraci substratu vyuziva dvoupaprskova metoda
DBLI (viz odstavec 3.2.2, kapitola 3). Ostatni jsou vhodné kombinovany pfi experi-
mentech jednopaprskovou metodou LDV.

Jednotlivé hodnoty piezoelektrického posunuti jsou ziskavany tzv. skenova-
nim, pii kterém se postupné premistuje méfici laserovy paprsek po vzorku. Sta-
noveni spravnych hodnot efektivniho piezoelektrického koeficientu d,; . vyzaduje
dodrzeni jistych podminek nastaveni méricich optickych metod DBLI a LDV. Pri
zanedbani téchto experimentalnich postupii je méfeni vyrazné nepiesné a mohou
vznikat nespravné interpretace piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev PZT.

Experimentdlni vysledky jsou porovnany s kfivkami simulovanymi nume-
rickou analyzou kone¢nych prvka v programu Ansys®. Numericka analyza zkouma
vliv uchyceni vzorki na piezoelektrické profilové charakteristiky, které je pouzivano
pfi méfeni optickymi metodami. Dale se pozoruji deformace pasivnich a aktivnich
vrstev pfi piisobeni elektrického napéti opacné polarity. Tyto simulace odhaluji také
mezivrstevni deformace spodni elektrody. Presnéji posunuti roviny mezi vrstvou
PZT a kfemikovym substratem (tloustka spodni elektrody je zanedbana). Mezivrs-
tevni deformace nelze pozorovat experimentalné. Pfesto jsou dilezitym faktorem
pfi vyzkumu piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev, napt. z hlediska geomet-
rickych rozmért elektrod (viz odstavec 2.2.3, kapitola 2).

5.1 Postup méreni profilovych charakteristik optickymi metodami

Dostupné optické metody DBLI a LDV pracuji na jiném principu. Celé usporadani
méficich aparatur je odliSné a samotné méreni predpoklada jiné specifické postu-
py. Pribéh méfeni profilovych charakteristik tenkych vrstev je presto v zakladnim
principu stejny. Po zaznamenani piezoelektrické deformace tenké vrstvy pfemistime

v/ vv7s

laserovy méfici paprsek do nové pozice na vzorku a opét zméfime deformaci. Pak
tento postup méreni opakujeme. Mérici laserové paprsky dopadajici na vzorek jsou
naznaceny na obrazku 5-1. U obou metod se ukazalo vyhodnéjsi premistit vzorek
pomoci mikroposuvného stolku, na kterém je uchycen, nez zasahovat do nastaveni
optické soustavy. Metoda DBLI je soustfedéna na skenovani vrchni elektrody, tj.
na aktivni piezoelektrickou vrstvu. Efektivni hodnota piezoelektrického koeficientu
d,, ;s je piimo zaznamendna méfici aparaturou. Metodou LDV se tento koeficient
musi vyhodnotit analyzou nameérenych charakteristik. Tento problém je fesen nize
v odstavci 5.3.2. Nepfimou optickou metodou LDV je méfeni profilovych charak-
teristik rychlejsi oproti metodé DBLI, kde je nutné pfi kazdém posunuti vzorku

nastavit novy pracovni bod aparatury.

5.1.1 Méfeni profilovych charakteristik metodou DBLI

Vzorek s piezoelektrickou tenkou vrstvou je upnuty k mikroposuvnému stolku.
Nastaveni pozice ve dvou osach vertikalni roviny je mozné s pfesnosti £20 pm. Ten-
to nejmensi krok je zcela dostacujici, protoze primér laserového paprsku v roviné

vv7s

vzorku je priblizné 2w, = 40 um (viz odstavec 3.2.3, kapitola 3). Pfimy méfici paprsek
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nejprve nastavime priblizné doprostied vrchni platinové elektrody vzorku. Zméri-
me frekvencni charakteristiku, abychom se presvédcili o jeji vyrovnanosti v okoli
frekvenci budiciho napéti. Zaznamename piezoelektrickou hysterézni smycku. Tvar
generovaného signalu DC bias pouzijeme skokovy (obrazek 4-1, podkapitola 4.1,
kapitola 4), abychom pozdéji mohli vyhodnotit naméfené piezoelektrické posunuti
pfi stejnych hodnotéch napéti u, . . Pak posuneme vzorkem o predem stanoveny
krok. Lokalni reflexivita vrchni elektrody, nebo spodni plochy substratu, se muze
zménit. Tim se ovlivni kontrast interferencniho obrazce. Proto je nutné znovu zmeé-
fit napéti u,, au, , (viz vztah 3-5, odstavec 3.2.4, kapitola 3) a nastavit novy pra-
covni bod mer1c1ho interferometru. Tento postup je zdlouhavy, ale bezpodmine¢né
nutny.

V kazdé méfené lokalni oblasti mame zaznamenanu piezoelektrickou hys-
terézni smycku. Vysledky neméfenych dat pro vyhodnoceni profilovych charakte-
ristik jsou vyneseny do grafu na obrazku 5-2. Lokalni posunuti pro konkrétni hod-
notu napéti u, ., odecteme z téchto dat.

vzorek No.4, bod C4B, AC=400m\V/1kHz, DCbias=20V/10mHz, 03.05.2005
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Obrézek 5-2: Naméfend data metodou DBLI pro vyhodnoceni profilovych charakteristik. Piezoe-
lektrickd hysterézni smycka je zaznamenana v kazdém mérené lokalni oblasti aktivni PZT vrstvy.

Kontaktni elektrody se pohybuji souc¢asné se vzorkem. To je velkou pfednosti mecha-
nického upnuti vzorku. Pti skenovani je posunuti mikrotransla¢niho stolku jedinym
zasahem do optické soustavy. Pouze musime kontrolovat, jestli zlaty dratek vrchni

Yvr 7

kontaktni elektrody neprotind mérici laserovy paprsek (viz obrazek 4-4, odstavec
4.2.1, kapitola 4). Pfesna pozice laserového mériciho paprsku na vrchni elektrodé se
$patné sleduje bez zvétsovaciho zobrazovaciho systému, ktery neni v souc¢asné dobé
soucasti metody DBLI. Pfi zaostfeni laserového paprsku na hrany PZT/Pt pozoruje-
me deformovany interferen¢ni obrazec. Tim mame vychozi krajni polohu definova-
nou. Pfi dal$im postupu miizeme vychazet z rozmért vrchnich elektrod.

vv/ Iy

Dvoupaprskovym méficim systémem detekujeme pri¢nou piezoelektrickou
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deformaci struktury. Vibrace substratu jsou opticky eliminovany (odstavec 3.2.2,
kapitola 3). Proto detekované posunuti vedle aktivované PZT vrstvy rapidné klesa
k nule. Z téchto divodu je skenovani metodou DBLI soustfedéno pouze na oblast
vrchnich platinovych elektrod vzorkd. PZT vrstva neni také dobfe reflexivni, aby-
chom mohli dosahnout dostacujiciho kontrastu interferen¢niho obrazce pro presné
méfeni.

5.1.2 Méfeni profilovych charakteristik metodou LDV

Skenovani piezoelektrického posunuti jednopaprskovym vibrometrem LDV je
mnohem snadnéjsi a také rychlejsi nez metodou DBLI. Méfené posunuti neni
zavislé na lokdlni reflexivité vzorku. Proto neni nutné pfi zméné pozice mériciho
paprsku nastavovat novy pracovni bod aparatury. Poc¢itacem fizeny mikroposuvny
stolek s upnutym vzorkem by vyrazné prispél k automatizaci méfeni profilovych
charakteristik [103]. Pfesna poloha méficiho paprsku je jednoduse kontrolovana
na obrazovce (viz obrazek 3-10, odstavec 3.3.1, kapitola 3). Jednopaprskovy systém
vSak prinasi jisté komplikace pfi vyhodnoceni presnych hodnot piezoelektrického
efektivniho koeficientu d,; . Ten miiZe byt urcen pouze analyzou naméfenych pro-
filovych charakteristik. Musime zde také uvazovat vice podminek pro eliminaci vib-
raci substratu.

Detekované posunuti, vyvolané inverznim piezoelektrickym jevem aktivo-
vané PZT vrstvy, je zaznamenavano na riznych mistech vrchni elektrody. Metodou
LDV také méfime posunuti pasivnich vrstev a vibraci substratu (viz obrazek 5-1).
Pti kazdé nové nastavené pozici se pfimo odecte lokalni posunuti. Pfitom se také
méfi faze optického signalu, ktera urcuje smér posunuti. Pokud je faze v intervalu
90 az 270° detekujeme zaporné posunuti. To je velice dtlezité pii méfeni profilovych
charakteristik a pro vyhodnoceni posunuti aktivni vrstvy PZT materialu. Jednotlivé
pozice méficiho paprsku se nastavuji pomoci skenovaci jednotky OFV-074. Piesnéji
vSak posunutim vzorku, ktery je umistén na mikroposuvném stolku mikroskopu
(viz obrazek 3-10, odstavec 3.3.1, kapitola 3). S vyuzitim zobrazovaciho systému je
nejmensi skenovaci krok 35 pm.

LDV je systém jednopaprskovy, proto méfime celkové posunuti zahrnujici
také vibrace substratu. Vyrazné chvéni substratu musi byt potlaceno. Mozné metody
potlaceni vibraci substratu jsou:

- mechanické: pevné mechanické upnuti substratu zajistuje ptilepeni na
sklenénou desticku (lepidlo musi byt naneseno po celé
spodni plose kiemikového substratu)

P4

- elektrické:  nizsi privedené elektrické napéti vyvola mensi deformace
aktivni vrstvy, které pfimo pusobi na prohybani substratu

- geometrické: obsah plochy mezi aktivni vrstvou PZT a substratem
pfimo ovliviiuje prenos mechanické energie, tzn. Ze ¢im
mensi je plocha vrchni elektrody, tim mensi jsou vibrace
kfemikové desticky (viz odstavec 2.2.3, kapitola 2)
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Uvedené postupy jsou blize diskutovany v této kapitole. Pfestoze dodrzime uvede-
né postupy je chvéni substratu stale vyznamné. Pro stanoveni spravnych hodnot
efektivniho piezoelektrického koeficientu provadime dalsi vypocty, které separuji
deformace tenké vrstvy materialu PZT od vibraci substratu.

5.2 Numericka analyza profilovych deformaci metodou kone¢nych
prvki

Pti simulovani profilovych deformaci tenkovrstvé struktury byla pozornost zamé-
fena na piezoelektrickou odezvu pfi rizném upnuti vzorku, které odpovidaji expe-
rimentalnimu usporadani metod DBLI a LDV. Také byl sledovan vliv rtizné polarity
pusobiciho elektrického pole. Prezentovany jsou posunuti vrchni elektrody, posu-
nuti okolniho substratu a mezivrstevni deformace, tzn. posunuti spodni roviny PZT
vrstvy. Simulace byla provedena ve spolupraci s diplomantem Cédrikem Hubertem
(University of Valenciennes and Hainaut-Cambrésis, UVHC, Francie).

V programu Ansys® byly postupné vytvoreny tfi modely (obrazek 5-3). Prvni
(5-3a) predpoklada idedlni mechanické upnuti celé spodni roviny substratu. Realné
tento model odpovida lepeni vzorkt na sklenénou desticku pfi méfeni metodou
LDV. Druhy a tfeti model (5-3b, 5-3c) simuluji ¢aste¢né upnuti substratu na jeho
stranach (podobné upnuti jako pro méreni metodu DBLI, viz obrazek 4-4, odstavec
4.2.1, kapitola 4). Treti model predstavuje nesymetrické usporadani, tzn. zZe vrch-
ni aktivovana elektroda neni symetricky umisténa na substratu. Parametry modelu
jsou blize specifikovany v odstavci 2.2.3, kapitole 2.

a) b) <)
vrchni elektroda piezoelektricka vrstva

idedlni mechanické upnuti ktemikovy substrat

Obrazek 5-3: Modely pro numerické simulace metodou kone¢nych prvki. a) model I: idealni
mechanické upnuti substratu, b) model II: ¢aste¢né symetrické upnuti, c) model III: nesymetrické
(vzhledem k aktivované vrchni elektrodé) ¢aste¢né upnuti. Elektrody maji nulovou tloustku.

Graf na obrazku 5-4a znazornuje numericky simulované posunuti piezoelektrické
tenké vrstvy (model I). Primér vrchni elektrody je p = 500 um, aplikované elektrické
napéti +1 V. Zde je patrné mirné konkavni prohnuti vrchni elektrody. Na hranach
aktivni a pasivni PZT vrstvy jsou pozorovany vyrazné $picky. Ty jsou zplisobeny
extrémnim mechanickym napétim v této lokalni oblasti. Dédle mizeme pozorovat,
ze piezoelektricky aktivni material deformuje také své blizké okoli. Pasivni PZT je
deformovano s amplitudou posunuti maximalné 10 % z posunuti, které je numeric-
ky vypocitano uprostied aktivni oblasti. Tato analyza modelu I odpovida usporada-
ni pfi méfeni metodou LDV. Experimenty toto chovani potvrzuji.
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Obrézek 5-4: Numericka simulace profilovych charakteristik metodou kone¢nych prvki (model I).
Upnuti odpovida usporadani metody LDV. a) Relativni posunuti aktivované PZT vrstvy. b) Mezi-
vrstevni deformace spodni roviny PZT. c¢) Posunuti v podélném sméru piezoelektrické vrstvy.
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Obrazek 5-5: Numericka simulace piezoelektrické deformace nesymetrického modelu III. Upnuti
odpovida nesymetrickému uchyceni vzorku k plastovému ramecku u metody DBLI. Posunuti vrch-
ni (a) a spodni (b) roviny vrstvy PZT. Prohnuti spodni roviny kfemikového substratu (c).
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Obrazek 5-4b znazornuje mezivrstevni deformace, tj. posunuti spodni roviny pie-
zoelektrické vrstvy PZT. Amplituda posunuti spodni roviny PZT je ptiblizné 10x
mensi nez amplituda posunuti vrchni roviny. Pronikdni materialu PZT do kfemiko-
vého substratu nelze experimentalné ovérit. Numericka simulace je jedinym moz-
nym postupem pro zachyceni tohoto mezivrstevniho jevu. Posunuti spodni i vrchni
roviny piezoelektrické vrstvy zaviseji na velikosti plochy aktivované vrchni elektro-
dy, blize diskutovano v odstavci 2.2.3, kapitole 2. Podobné charakteristiky zkouma
také [51].

Existenci vyraznych mechanickych napéti na hranach aktivni a pasivni PZT
vrstvy (tj. na rozhrani vrchni elektrody a piezoelektrického materidlu Pt/PZT) doka-
zuje graf na obrazku 5-4c. Zde je vyneseno posunuti ve sméru pricném na ptisobici
elektrické pole. Pricné deformace jsou vyznamné pouze na lokalnich rozhranich
pasivni a aktivni vrstvy. Nebylo prokazano, ze by mohli zptisobit konkavni, popt.
konvexni prohnuti vrchni elektrody. Experimentalné bylo pozorovano pouze vyraz-
néj$ich posunuti na rozhrani aktivni a pasivni vrstvy PZT. Podstatu vzniku tohoto
jevu blize vysvétluje odstavec 2.3.2 v kapitole 2 (obrazek 2-9, posunuti d ).

Redlnému usporadani experimentu metodou DBLI odpovida nesymetric-
ky model III. Zde simulujeme piezoelektrické profilové charakteristiky pfi ¢astec-
né upnutém vzorku. Pfedpokladame situaci, kde je substrat mechanicky pfichycen
k drzéku ve tvaru ramecku (viz obrazek 4-4, odstavec 4.2.1, kapitola 4). Vysledky
na obrdzku 5-5a ndm ukazuji vyrazné prohnuti substratu s amplitudou s, (tato veli-
¢ina je definovéna na ilustraci obrazku 2-9, odstavec 2.3.2, kapitola 2). Prohnuti
kremikové desticky ovlivni také tvar piezoelektrické vrstvy, protoze PZT vrstva je
mechanicky pevné upnutd k substratu. V oblasti vrchni elektrody mtzeme pozo-
rovat vyrazné naklonéni profilové charakteristiky. Tento jev dokazuji star$i méte-
ni provadéné metodou DBLI, kdyz souosost méficich paprskil nebyla dostate¢né
pfesna. Opakovand méfeni profilovych charakteristik kopirovala vyrazné strmou
ktivku. Prestoze simulovand profilova charakteristika nesymetrického modelu uka-
zuje na znacné naklonéni aktivni vrstvy PZT, tak experimentdlni vysledky (méfené
pfi pfesném nastaveni optické sondy metody DBLI) to nesmi neovlivnit. Metodou
DBLI musime obdrzet pfiblizné vyrovnané posunuti PZT vrstvy, protoze prohnuti
vrchni a spodni roviny substratu je paralelni, viz porovnani obrazk 5-5c a 5-5a.
Chvéni substratu, principem dvoupaprskového Mach-Zehnderova interferome-
tru, musi byt dobfe eliminovano, protoze deformace piezoeletrické tenké vrstvy
se neprojevi na spodni roviné kfemikového substratu (obr. 5-5¢). Piezoelektrické
posunuti tenké vrstvy PZT (d,) opticky separujeme od amplitudy vibraci substratu
(s,). Efektivni piezoelektricky koeficient d,; - mizZe byt pfimo vyhodnocen méfici
aparaturou. Vyrazné prohnuti substratu pfi tomto nesymetrickém ¢astecném upnu-
ti je opticky eliminovano za predpokladu, ze je optickda sonda dvoupaprskového
laserového interferometru presné nastavena.

Simulace symetrického usporadani (model II, viz obrazek 5-3b) je dale pro-
vadéna pti plisobicim elektrickém napéti opacné polarity. Profilové charakteristiky
jsou vyneseny do grafu na obrazku 5-6. Zde je aplikovano elektrické napéti +1 V
a -1 V. Prohybani substratu a deformace tenké vrstvy PZT dokazuje predpoklady
odvozené na zakladé jednoduchych uvah v odstavci 2.3.2, kapitoly 2. Pfi ptisobeni
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kladného napéti se piezoelektrickd tenka vrstva tloustkové rozpina a pricné zkra-
cuje. Pri¢na deformace (ve smyslu putsobiciho elektrického pole) je pri¢inou pro-
hnuti substratu. Posunuti aktivni PZT vrstvy a prohnuti substratu je vzdy v protifa-
zi. Poznatky ziskané numerickou analyzou v programu Ansys® shrnuje ilustrace na
obrazku 5-7.
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Obrazek 5-6: Numericka analyza profilovych charakteristik pfi ptisobicim elektrickém napéti opac-
né polarity. Symetricky model II.

a) aktivni PZT b)

vrchni rovina PZT pasivni PZT

T -

spodni rovina PZT kfemikovy substrat

Obrazek 5-7: Ilustrace pri¢nych deformaci tenkovrstvé struktury pti puisobeni stejnosmérného
napéti v kladném (a) a zdporném (b) sméru vzhledem k vektoru polarizace aktivni PZT vrstvy. Ani-
mace pohybu pri¢né struktury je piloZena v digitalni podobé.

5.3 Skenovani aktivnich a pasivnich vrstev metodou LDV

Pti charakterizaci piezoelektrickych jevl tenkych vrstev PZT je dilezité znat také
chovani pasivnich vrstev, resp. vibraci kfemikového substratu. Amplitudy vibra-
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ci substratu mohou byt znacné velké a tak mohou zakryt potiebné méfené velici-
ny. Chvéni zakladni desticky ovliviiuje vice parametrt (upnuti vzorku, amplituda
a frekvence budiciho harmonického signalu, objem aktivované PZT vrstvy, apod.).
Mechanickym upnutim vzorku jsou vibrace zakladni desticky ¢astecné potlaceny
a pozorovany jednopaprskovym meéricim systémem metodou LDV. V této praci jsou
zkoumany vibrace substratu v blizkém okoli aktivni vrstvy, resp. v blizkém okoli
vrchni platinové elektrody. Skenovani posunuti vrchni roviny substratu bylo pozo-
rovano pii raznych frekvenci budiciho elektrického napéti f, , pro rizné priiméry
vrchnich kruhovych elektrod a pti pisobeni napéti u, ,  opacné polarity.

5.3.1 Profilové deformace pasivnich vrstev

Na obrazku 5-8 jsou vyneseny amplitudy pri¢nych vibraci substratu v okoli elektric-
kym polem aktivované vrchni elektrody. V tomto ptipadé byla buzena kruhova elek-
troda o priméru p = 1000 um. Skenovani méficim laserovym paprskem probihalo
po vrchni plose vzorku od jedné hrany ke druhé. Pritom se méfilo posunuti také na
vrchni elektrodé. V kazdé nastavené pozici se zaznamenalo posunuti pfi jiné frek-
venci budiciho harmonického signélu f, . Prvni rezonan¢ni frekvence pozorovana
na aktivni PZT vrstvé je f, . = 47 kHz.

vzorek No.6, AC=0.8V, DC=-5V, p=1000um, 08.02.2006
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Obrézek 5-8: Skenovani vibraci substratu a vrchni elektrody pfi rtiznych frekvencich budiciho
harmonického napéti. Rezonancni frekvence f, . = 47 kHz.

Vétsi amplituda harmonického napéti u, . vybudi vyraznéjsi piezoelektrickou akti-
vitu PZT vrstvy. Mechanicka energie se prenasi do pasivnich vrstev, které potom
také kmitaji s vétsi amplitudou posunuti. Vibrace substratu jsou zavislé na frekvenci
elektrického napéti f, , které v PZT materidlu vyvold inverzni piezoelektricky jev
[63, 64]. Experimentalné bylo ovéfeno, ze mdd kmith zavisi také na pozici aktivo-
vané vrchni elektrody na substratu. Pfi méfeni jednopaprskovym systémem LDV
je vzorek prilepen na sklenénou desticku (viz obr. 4-4, odstavec 4.2.1, kapitola 4).

Samotna mechanicka sila upnuti se vyznamné podili na potlaceni vibraci substratu.
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Z tohoto diivodu musi byt lepidlo naneseno po celé spodni plose substratu.

Nameéfené vysledky na obrazku 5-8 jsou pro vzorek s kontinualni piezoe-
lektrickou vrstvou PZT, kterd je nanesena na celé ploSe substratu. Pri skenovani
vzorki s ostriivkovou strukturou PZT dopada mérici laserovy paprsek na vrchni
plochu riiznych materiald. Tzn. na spodni platinovou elektrodu, pasivni vrstvu PZT
avrchni platinovou elektrodu, kterd je umisténa na aktivni PZT vrstvé (viz obr. 2-10,
podkapitola 2.4, kapitola 2). Miizeme predpokladat, ze deformace na pasivnich vrst-
vach raznych materialt budou odlisné. Pfesto na rozhrani mezi pasivni PZT vrstvou
a spodni platinovou elektrodou nebyly zaznamendny zadné vyrazné rozdily v pie-
zoelektrickém posunuti (profilové charakteristiky zde navazuji bez vyraznych neli-
nearit). To dokazuje graf na obrazku 5-9. Vétsi piezoelektrickou odezvu pozorujeme
na rozhrani pasivni a aktivni PZT vrstvy. Tvar naméfené profilové charakteristiky
odpovida krivkam ziskanych numerickou analyzou, viz obrazek 5-6 v predchozi
podkapitole 5.2 (kladné polarita napéti u, . ). Strmost profilovych ktivek posunuti
pasivnich vrstev v blizkosti vrchni elektrody je stejna pro vzorky s lokalni i kontinu-
alni strukturou.

vzorek No.5, n=1000um, p=500um, AC=0.5V/15kHz, DCbias=+10V, 07.03.2006
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Obrazek 5-9: Profilova charakteristika amplitudy posunuti vrstev riznych materialii. Struktura PZT
vrstvy je lokaln{ kruhova, tzv. ostrtivkova struktura.

5.3.2 Profilové charakteristiky pfi buzeni elektrod s riznym priamérem

Objem piezoelektricky aktivniho PZT materialu je dan tloustkou tenké vrstvy a pra-
mérem vrchni elektrody. Prakticky to znamena, ze elektrické napéti privadime na
elektrody s riznym primérem (150 az 1000 um, viz tabulka 2-3, podkapitola 2.4,
kapitola 2) a zkoumame profilové charakteristiky. Podle teoretickych predpoklada
(odvozenych v podkapitole 2.2) zavisi piezoelektricka odezva na geometrickych roz-
mérech tenkovrstvé struktury. Zde je ukdzano, Ze pozorovana deformace PZT vrst-
vy zavisi na objemu piezoelektrického materidlu, ktery aktivuje elektrické pole. Vétsi
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piezoelektrickou odezvu bychom méli pozorovat pii privedeni elektrického napéti
na elektrody s vét§im pramérem.

Vyraznéjsi piezoelektricka aktivita také zptisobi vétsi amplitudu vibraci sub-
stratu, které musi byt podrobné zkoumany. Méfené posunuti jednopaprskovym
systtmem LDV se sklddd ze dvou slozek: posunuti piezoelektrické vrstvy PZT (d,)
a amplitudy vibraci substrétu (s ). Z posunuti d, je stanoven podélny efektivni pie-
zoelektricky koeficient d,; .. Podminky pro spravné urceni koeficientu d,; tenkych
vrstev jsou nové definovany pro jednopaprskovou metodou LDV v tomto odstavci.

Graf na obrazku 5-10 znazornuje profilové charakteristiky vzorku s konti-
nualni piezoelektrickou vrstvou materialu PZT. Skenovani metodou LDV bylo pro-
vedeno pro vsechny dostupné velikosti vrchnich elektrod (p = 150 az 1000 pm).
Pozice laserového paprsku byla nastavovana s krokem 35 pm. Posunuti bylo méfeno
na vrchni elektrodé a na okolni pasivni PZT vrstvé. Smér posunuti je rozliSen na
zakladé méreni faze optického signalu [105].

Pti buzeni elektrody s nejmensim priimérem pozorujeme idealni deforma-
ci. Aktivni PZT vrstva kond prakticky ,,pistovy“ pohyb. Deformace okolni pasivni
vrstvy a substratu jsou zanedbatelné malé, s, < 2 pm. Pfi aktivaci vétsich elektrod
s primérem p = 250 az 500 um se zacina projevovat prohybani kfemikové desticky,
které dosahuje hodnoty s, = 10 az 15 pm v blizkosti vrchni elektrody.

vzorek No.6, AC=0.5V/15kHz, DCbias=+10V, 02.03.2006
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Obrazek 5-10: Profilové charakteristiky vzorku s kontinualni strukturou a s riznym primérem
vrchni platinové elektrody. Méfeno jednopaprskovou metodou LDV.

Pti aktivaci nejvétsiho objemu PZT vrstvy, tj. elektrod s nejvétSim primérem
p = 1000 pm, je tvar profilové charakteristiky zna¢né odlisny. Aktivni vrstva PZT
materialu je vyznamné deformovdna a ovlivnéna znacnymi vibracemi substratu.
Podélné (ve smyslu plisobiciho elektrického pole) roztahovani a smrstovani aktivni-

ho materialu PZT je doprovazeno také pfi¢nou deformaci, ktera je pri¢inou vzniku
prohybani kiemikového substratu (viz odstavec 2.3.2, kapitola 2). Pfestoze jsou vib-
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race substratu mechanicky potlac¢eny upnutim vzorku, pozorujeme vyrazné ampli-
tudy s, > 30 pm. Z méfenti je také patrné, Ze tvar profilové charakteristiky na vrchni
elektrodé je vyrazné ovlivnén tvarem prohnuti substratu. To také dokazuji simulace,
viz napft. obrazek 5-3a.

Profilové charakteristiky pfinaseji mnoho novych poznatkl o chovani real-
nych piezoelektrickych tenkych vrstev. Na zakladé téchto méfeni jsou ziejmé nék-
teré podminky LDV metody, které je nutné dodrzet pro spravné urceni materidlo-
vych koeficient, zejména d, . Optickd metoda LDV je jednopaprskovd, tzn. Ze do
celkového méfeného posunuti jsou zahrnuty deformace PZT vrstvy (d,) a vibrace
substrétu (s,). U jednopaprskové metody je jednou z moznosti mechanicka elimina-
ce vibraci substratu, ktera neni ve v§ech pripadech dokonala. (Opticka eliminace je
mozna pouze u dvoupaprskové metody DBLI. Geometricka a elektricka eliminace
bude diskutovana nize.) Veli¢iny d, a s, je nutné od sebe oddélit. Oddéleni obou
posunuti mizeme provadét pouze tak, ze od posunuti vrchni roviny aktivni vrst-
vy odecteme posunuti naméfené na okolni pasivni vrstvé. Na realnych profilovych
charakteristikach je schématicky naznaceno v obrazku 5-11. Tak ziskdime posunuti
pouze PZT vrstvy, které odpovida efektivnimu piezoelektrickému koeficientu d

33.eff
podle nasledujici relace:

d, _dé_so

Uye Uye

d33,eff = > (5'1)

kde d,, je efektivni piezoelektricky koeficient, d, je skutecné posunuti piezoelek-
trické tenké vrstvy PZT, d, posunuti méfené na vrchni elektrodé, s, amplituda vib-
raci substratu a u, . je amplituda budiciho harmonického napéti. Pro malé priimé-
ry vrchnich elektrod (p < 500 um) odecitdme od celkového posunuti amplitudu s,
kterd je fadu jednotek pikometrd. Pro uréeni d,; . pfi buzeni elektrod s primérem
p > 500 um nelze tento postup pouzit s dostate¢nou presnosti. Aproximace krivky
vibraci substrdtu v misté aktivni PZT vrstvy neni presnd. Stanoveni hodnoty s je tak
zatizeno velkou chybou.

Z vy$e uvedeného je také ziejmé, ze bez skenovani nemutzeme jednopaprs-
kovym systémem spravné urcit efektivni piezoelektricky koeficient d,, - a to pfi
aktivaci elektrod s primérem vétsim nez 150 um. Bez znalosti velikosti amplitudy
vibraci substrdtu bychom nespravné uvazovali pouze posunuti d /. MiiZe se také stat,
ze skutecné posunuti d, piezoelektrické vrstvy PZT bude ptiblizné stejné jako ampli-
tuda vibraci substratu s,. V tomto pfipadé namétime na vrchni elektrodé priblizné
nulové posunuti a vzorek pak povazujeme za vadny.

Pro stanoveni spravnych hodnot efektivniho koeficientu d

13,7 /ednopaprsko-
vou metodou LDV je nutné pii méfeni dodrzet tento postup:

strana | 95



Kapitola 5 | Profilové charakteristiky

a) efektivné potla¢ime vibrace substratu s pouzitim vhodné kombinace
nasledujicich metod:

- mechanicka:  pevné prilepime vzorek celou spodni plochu substratu na
masivni sklenénou desticku. Veétsi pritlacna sila eliminu-
je chvéni kfemikové desticky.

- geometricka: aktivujeme maly objem PZT vrstvy. Prakticky méfime
piezoelektricky koeficient d,;  na elektroddch s prime-
rem 150 um. Zde neni méfeni vyrazné ovlivnéno vibra-
cemi substratu. Pfi méfeni na elektrodach s primérem
p =150 az 500 pm dodrzujeme postupy viz ad b) az d)

- elektricka: pouzivame dostate¢né malé elektrické napéti, které nevy-
budivyrazné chvénikremikové desticky (vhodnéaexperi-
mentalné ovérené plsobici elektrické napétijeu, . =0.5V
pfi frekvencif, .= 10 kHz, u, , =5az10V)

b) zaznamename profilovou charakteristiku na aktivni vrstvé PZT a okol-

nim pasivnim materialu

c) soucasné stanovime smér posunuti na zakladé méreni faze. Je-li faze

v intervalu od 90 do 270° detekujeme zdporné posunuti.

d) z profilovych charakteristik ur¢ime veli¢iny d/a s,
e) podle vztahu 5-1 vypocitame efektivni hodnotu piezoelektrického koe-

ficientu d;  tenké vrstvy PZT

vzorek No.6, AC=0.5V/10kHz, DC=+10V, p=500um a 250um, 02.03.2006
T T T T T T T

104 d dy =64pMV ]
] A , ]

d, [pm]

T T " — T T T T T T T T T T
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Obrazek 5-11: Urceni efektivniho piezoelektrického koeficientu d,, - na zakladé méteni profilovych

charakteristik jednopaprskovou metodou LDV. Zde je v obou piipadech d,, 5= 64pm/V.
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5.3.3 Profilové charakteristiky pfi pisobeni stejnosmérného napéti opacné pola-

rity

Vyrazné deformace v piezoelektrickém materialu vyvolame pfi ptisobeni elektric-
kého stejnosmérného napéti u, , opacné polarity. Profilové charakteristiky namé-
fené na vzorku s kontinudlni strukturou byly sledovany pfi aplikovaném elektric-
kém napéti u,, = +10V a-10 V s konstantni amplitudou harmonického signalu
u,.=0.5V. Méfeni bylo provddéno na elektroddch s primérem p = 150,250 a 500 pm.
Jednotlivé profilové charakteristiky jsou vyneseny do grafti na obrazku 5-12.

Na téchto profilovych charakteristikaich mizeme pozorovat pri¢né rozpina-
ni a smrsténi aktivni PZT vrstvy. Vrchni platinova elektroda se kontinualné posouva
(ptiblizné o £30 pm, viz 5-12c¢), pficemz kona vertikalni ,,pistovy“ pohyb. Tato cha-
rakteristicka a témér idedlni deformace je nezavisla na velikosti plochy testovanych
elektrod. Presto pozorujeme také posunuti okolni pasivni vrstvy, neboli prohnuti
substratu, které se projevuje vice u vétsich primeéra elektrod. Pro pramér elektrod
p =150 a 250 um jsou vibrace substratu mensi nez 5 pm (viz grafy na obrazcich
5-12b a 5-12¢). Muzeme fici, Ze dobra eliminace vibraci substratu je zptisobena
mechanickym a geometrickym principem. Graf na obrazku 5-12a ukazuje mnohem
vétsi prohnuti pasivnich vrstev, které dosahuje hodnoty 13 pm. V tomto piipadé
neni eliminace vibraci substratu dostatecnd. Pti vypoctu piezoelektrického koefici-
entu d,, - musime vychdzet ze vztahu 5-1. Konkrétni hodnoty jednotlivych velicin
charakterizujici profilové charakteristiky na obrazku 5-12 shrnuje nasledujici tabul-
ka 5-1:

Tabulka 5-1: Hotnoty piezoelektrickych veli¢in profilovych charakteristik. Vyznam velic¢in: p
- pramér vrchni elektrody, u, . - stejnosmérné napéti, d, - posunuti méfené uprostied aktivni
PZT vrstvy, d, - piezoelektrické posunuti tenll<<é vfristvy PZT, d,, . - podélny efektivni piezoelektricky
oeficient

uDCbias = +10V uDCbias = _IOV
p [um] d/ [pm] d, [pm] dWﬁ, [pm/V] d/ [pm] d, [pm] dﬁeﬁ, [pm/V]
500 17 30 60 16 32 64
250 29 33 66 25 28 56
150 34 36 72 35 38 76

Hodnoty v tabulce 5-1 potvrzuji, Ze pouhym métenim posunuti d/ uprostied vrchni
elektrody jednopaprskovou metodou LDV neziskame spravné hodnoty piezoelek-
trické deformace d tenké vrstvy PZT. Musime uvazovat posunuti pasivnich vrstev
a vibrace substratu, které jsou dany z profilovych charakteristik rozdilem s, = d/ - d,
(viz relace 5-1). Pro mens$i primér vrchnich elektrod, tj. pro mensi objem aktivni
vrstvy PZT, pozorujeme v tomto pripadé nepatrny narust efektivniho piezoelektric-

kého koeficientu d $3.ef
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a)
vzorek No.6, p=500um, AC=0.5V/10kHz, 17.03.2006
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vzorek No.6, p=250um, AC=0.5V/10kHz, 17.03.2006
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vzorek No.6, p=150um, AC=0.5V/10kHz, 17.03.2006
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Obrazek 5-12: Profilové charakteristiky pti ptisobeni stejnosmérného napéti opacné polarity. Pri-
mér vrchni kruhové elektrody p = 500 um (a), 250 pm (b) a 150 pum (c). Charakteristické hodnoty

piezoelektrickych veli¢in shrnuje tabulka 5-1.
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5.4 Profilové charakteristiky méfené metodou DBLI

Profilové charakteristiky mérené dvoupaprskovym laserovym interferometrem se
soustfeduji na skenovani aktivni piezoelektrické vrstvy PZT, prakticky na skenova-
ni vrchni platinové elektrody. Na pasivni piezoelektrické vrstvé neni mozné mérit
pti¢né deformace struktury. Vibrace substratu jsou optickym principem dvoupaprs-
kového Mach-Zehnderova interferometru zcela eliminovany. Z téchto dvou divodu
jsou méfené hodnoty posunuti v oblastech pasivnich vrstev témét nulové. Pti sprav-
ném nastaveni optické sondy pfimo obdrzime hodnoty efektivniho piezoelektrické-
ho koeficientu d,; tenké vrstvy materidlu PZT.

Profilové charakteristiky aktivni PZT vrstvy naméfené metodou DBLI jsou
vyneseny do grafii na obrazku 5-13. Testované vzorky maji kruhové lokalizovanou
strukturu piezoelektrické vrstvy (viz obr. 2-10, podkapitola 2.4, kapitola 2). V kaz-
dé pozici optické sondy na vzorku byla zaznamendna hysterézni smycka se skoko-
vym priibéhem generovaného stejnosmérného napéti u, ., .Z naméfenych dat byly
vyhodnoceny profilové charakteristiky pfi riznych ptsobicich napétich. Vyhodno-
ceni probihalo z jednotlivych hysteréznich smycek pii klesajicim elektrickém napé-
ti. To znamend, Ze hodnoty profilové ktivky pfi napétiu, , =0V odpovidaji rema-
nentnimu posunuti d,, (definovdno na obrazku 4-11, odstavec 4.4.2, kapitola 4).

Na obrazku 5-13a je vynesen graf profilovych ktivek, které znazornuji defor-
maci aktivni piezoelektrické vrstvy pod elektrodou s primérem p = 500 um. Zde
pozorujeme mirny sklon jednotlivych kiivek, zejména pfi vétsim ptisobicim napé-
ti. Odchylky efektivniho piezoelektrického koeficientu d,; - na riznych lokélnich
mistech vrchni elektrody jsou maximdlné 22 % (pro u,, = +5 V). Vyrovnané
charakteristiky byly zaznamendny pii buzeni elektrod s primérem p = 250 um, viz
obrazek 5-13b. Skenovani elektrod s mensim primérem je metodou DBLI velice
obtizné. Kontrola pfivedenych kontaktnich elektrod a pozice pfimého laserového
paprsku neni snadna bez zvétsovaciho systému. Pfesto byla zaznamenana profilova
charakteristika pro elektrodu s primérem pouhych p = 150 pum, viz graf na obraz-
ku 5-13c. Pozorované krivky maji vice konvexni tvar. Zde je tfeba upozornit, ze
opticka sonda pti pfemisténi do nové pozice zakryvala ¢ast ptivodni oblasti na vzor-
ku. Primér mériciho paprsku je zna¢né velky pro skenovani takto malych elektrod
(2w, = 40 + 20 um). Navyseni piezoelektrické odezvy na hrandch vrchni elektrody
muze byt zptisobeno optickou chybou, tzn. Ze pfimy métici paprsek prekryva vrchni
elektrodu a zaroven také okolni pasivni PZT vrstvu. Méfené posunuti miize byt pak
nespravné vyhodonoceno. Pfesto jsou tyto charakteristiky velice dulezité pro dalsi
porovnani, zejména pak pfi porovnani piezoelektrickych vlastnosti uprostfed vrch-
ni elektrody.

Nasledujici tabulka 5-2 shrnuje hodnoty piezoelektrickych veli¢in namére-
nych pfiblizné uprostfed vrchni elektrody:
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a)
vzorek No.4. bod c5b, AC=400mV/1kHz, DCbias=20V/10mHz, 02.05.2005
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vzorek No.4, bod C4B15, AC=400miV/1kHz, DChias=20V/10mHz, 18.05.2005
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Obrézek 5-13: Profilové charakteristiky méfené dvouparskovym interferometrem DBLI. Primér
skenované vrchni elektrody je p = 500 um (a), 250 pum (b) a 150 pum (c). Sipky naznacuji okraje
vrchni platinové elektrody (resp. aktivni PZT vrstvy).
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Tabulka 5-2: Hodnoty piezoelektrického posunuti d a efektivniho koeficientu d,, . pro rizné pri-
méry vrchnich elektrod p. Data jsou naméfena priblizné uprostted aktivni oblasti PZT vrstvy pri

pusobicim stejnosmérném napéti Upopias = 1O V.
p [pm] d, [pm] dy; o [PI/V]
500 32 81
250 30 74
150 19 47

Dvoupaprskovym laserovym interferometrem DBLI byly zaznamendny typické
hodnoty piezoelektrického koeficientu d, , . Jedinou nutnou podminkou pro zazna-
mendni spravnych hodnot piezoelektrické deformace a koeficientu d,  tenké vrst-
vy PZT metodou DBLI je presné nastaveni optické sondy. Pfi zachovani postupu
popsaného v odstavci 3.2.3 (kapitola 3) jsou vSechny parametry nastaveny dosta-
tecné presné. Pozorované hodnoty piezoelektrickych veli¢in méfenych metodami
DBLI a LDV jsou v dobrém souladu. Konkrétni méfici podminky jsou rtizné, presto
se piezoelektrické koeficienty 1i$i maximalné o 12 % (srovndni naméfenych hodnot
na elektrodé s priimérem 250 um uvedenych v tabulkach 5-1 a 5-2). Hodnoty sou-

hlasi také s vysledky publikovanymi svétovymi laboratofemi [85, 88, 89, 104].

5.5 Shrnuti dilezitych profilovych vlastnosti

Z pozorovani profilovych charakteristik plynou dilezité vlastnosti chovani tenkych
piezoelektrickych vrstev, ale také nové poznatky o nutnych experimentalnich pod-
minkach. Piezoelektrické koeficienty mohou byt spravné vyhodnoceny pouze pfi
zachovani popsanych méficich postupti. Posunuti tenké vrstvy PZT musi byt sepa-
rovano od vibraci substratu. Toho docilime optickou eliminaci (u dvoupaprskového
interferometru DBLI), nebo upravou vnéjsich podminek (u jednopaprskové metody
LDV). Mezi vnéjsi podminky vyrazné ovliviiujici vibrace substratu patfi mechanic-
ka (upnuti substratu), geometricka (velikost aktivni oblasti PZT vrstvy) a elektric-
ka (velikost pisobiciho elektrického napéti). Pfi méfeni jednoparskovou metodou
LDV musime uvazovat kombinaci vSech uvedenych podminek. Pro vyhodnoceni
spravnych hodnot efektivniho piezoelektrického koeficientu d ;  provedeme analy-
zu profilovych charakteristik, které obdrzime mérenim pfi aktivaci vrchni elektro-
dy s primérem mensim nez 500 pm. Tento koeficient je pfesné naméfen metodou
DBLI v pripadé, ze dvoupaprskova opticka sonda interferometru je spravné nastave-
na (postup nastaveni je podrobné popsan nize). Metoda DBLI je vhodna pro mérenti
piezoelektrického posunuti na elektrodach s primérem vétsim nez 500 um, metoda
LDV naopak.
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Jednotlivé tenké vrstvy celé struktury vzorki je tieba chapat jako komplexni sys-
tém. Piezoelektricka vrstva, spolecné s kfemikovym substratem, zahrnuje specific-
ké vlastnosti a chovani. Vlivem inverzniho piezoelektrického jevu se tenka vrstva
PZT deformuje. Jeji vrchni rovina se kontinualné posouva ve vertikalnim sméru.
Plisobici stejnosmérné napéti opacné polarity (u,,,. = +10 V) posune vrchni rovi-
nu PZT vrstvy pfiblizné o 60 az 80 pm. Posunuti Ize ovladat velikosti pfivedeného
elektrického napéti na zakladé znalosti efektivniho piezoelektrického koeficientu
d,, - [pm/V]. Mechanickd energie se pfendsi také do pasivnich vrstev celé struktury.
Pozorujeme vyrazné vibrace zakladni kfemikové desticky. Posunuti aktivni vrstvy
PZT a okolnich pasivnich vrstev je vzdy v protifazi. Pii buzeni elektrod s primérem
1000 pm jsou vibrace pfili§ vyrazné. V tomto pripadé metodou LDV nelze posunuti
d, od téchto vibraci separovat a nemizeme tak sprévné urcit hodnotu koeficientu
d,, . Rezonancni frekvence ohybovych kmitii substrdtu je obvykle vyssi nez 40 kHz.
Zavisi zejména na mechanickém upnuti vzorku. Vibrace substratu jsou zanedbatelné
malé (mensi nez 2 pm) pti buzeni elektrod s primérem 150 pm. Kontinualni nebo
kruhové lokalizovana struktura PZT materialu na kfemikovém substratu vyrazné
neovliviiuje profilové charakteristiky. Profilové charakteristiky spolu s lokdlnimi
hysteréznimi smyckami vytvari komplexni systém popisujici piezoelektrické vlast-
nosti tenkych vrstev.
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Piezoelektrické materidly ve formé tenkych vrstev jsou velice perspektivni a stu-
dovanou oblasti pro mnoho novych aplikaci. Tenké vrstvy z materidlu PZT na
kremikovém substratu jsou soucasnym trendem v oboru piezoelektrickych mik-
rosystému. Vyzkum se soustfeduje na vyvoj novych materiali a rznych struktur
jednotlivych vrstev. Rizné technologie (CMOS, MEMS, apod.) se kombinuji pro
dosazeni pozadovanych a hlavné presnéjsich vysledki. Integrace piezoelektrickych
tenkych vrstev PZT do mikroelektromechanickych systémi a nasledné do primys-
lové vyroby neni mozna bez kompletni charakterizace jejich vlastnosti. Méfenti pie-
zoelektrickych koeficientii tenkych vrstev PZT a popis jejich nelinearnich vlastnosti
jsou hlavnimi tématy této prace.

Deponované tenké vrstvy je tieba chapat jako komplexni systém. Jednotli-
vé vrstvy spolecné se substratem zahrnuji specifické vlastnosti a chovani. Samotné
tenké vrstvy maji na rozdil od objemovych materialti rozdilné vlastnosti. A to nejen
z divodu svoji extrémné malé tloustky, ale i nasledkem depozi¢nich procest, které
lze oznacit jako nerovnovazné a iniciujici vznik metastabilnich fazi. Pro zajisténi
pozadovanych vlastnosti je nutné vénovat pozornost véem slozkam daného systé-
mu, ktery je zde tvofen piezoelektricky aktivnimi a pasivnimi vrstvami.

Problémy fesené v disertacni praci jsou prevazné experimentalniho cha-
rakteru. Méfeni piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev nepfimymi optickymi
metodami je obecné komplikované. Opticka a méfici aparatura musi byt presné
nastavena. Spravné vyhodnoceni vysledki je mozné pouze pti zachovani sofistiko-
vanych postupt méfeni. Tyto postupy nastaveni a vyhodnoceni dat jsou nové defi-
novany pro dostupné metody.
interferometrem (DBLI) jsou parametry optické sondy. Dostate¢né presného nasta-
veni je docileno pomoci pasivni opticko-mikromechanické metody, kterd vyuziva
difrak¢nich jevti na kalibra¢nim terci.

Hlavnim problémem pii méfeni piezoelektrickych jevii na tenkych vrstvach
jednoparskovym laserovym vibrometrem (LDV) je vliv vibraci substratu. Piezoe-
lektrickym jevem vyvolané posunuti tenké vrstvy PZT musi byt separovano od vib-
raci kfemikové desticky. Vibrace substratu je nutné eliminovat mechanicky, nebo
zménou elektrickych a geometrickych podminek. Pfesto maji tyto vibrace vliv na
namétené hodnoty. Spravné hodnoty piezoelektrickych koeficienti jsou stanoveny
pouze na zakladé analyzy naméfenych profilovych charakteristik.
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Obé¢ pouzité metody méfeni jsou vhodné pro stanoveni piezoelektrickych koefici-
entl tenkych vrstev. Metoda DBLI je vhodnéjsi pro méfeni piezoelektrickych vlast-
nosti pfi buzeni elektrod s primérem vétsim nez 500 pm. Zaclenéni zvétSovaciho
zobrazovaciho systému (mikroskopu) do optické soustavy dvoupaprskového inter-
ferometru by vyrazné rozsirilo moznosti vyuziti této metody. Naopak metodu LDV
pouzijeme v pripadé buzeni elektrod s primérem mensim nez 500 pm. V téchto
ptipadech jsou negativni vibrace substratu dostatecné eliminovany vnéj$imi pod-
minkami.

Piezoelektricky koeficient d_, je zdkladnim parametrem, ktery je zkoumén
optickymi metodami. Tato materialova konstanta prestava platit pro PZT ve formé
tenkych vrstev, protoze pozorujeme jeho zavislost na objemu piezoelektricky akti-
vovaného materialu (tzn. na velikosti plochy vrchni elektrody vzorku). Zde pouziva-
me zavedeny efektivni piezoelektricky koeficient d, , ktery dosahuje o 50 az 70 %
mensich hodnot, nez koeficient d_, stejného materidlu ve formé objemovych krys-
tali. Efektivni piezoelektricky koeficient je stanoven na zakladé meéfeni posunuti,
které je v tenké vrstvé vyvolano inverznim piezoelektrickym jevem pii ptisobeni
elektrického pole. PZT material ve formé tenkych vrstev s tloustkou pfiblizné 1 um
mé koeficient d,; = 60 az 100 pm/V.

Typické charakteristiky zavislosti koeficientu d,, . na pisobicim elektric-
kém napéti popisuji silné nelinearni chovani. Piezoelektrické charakteristiky jsou
zde prezentovany pti bipolarnim ptisobeni elektrického pole, které je vétsi nez koer-
citivni pole. Pozorujeme piezoelektrické hysterézni smycky. Nesymetrie hysteréz-
nich charakteristik vznikajicich pfi bipolarnich napétovych cyklech jsou podrobné
popsany. Nelinearni piezoelektrické hysterézni smycky jsou porovnany s dielektric-
kymi, feroelektrickymi a proudovymi charakteristikami. Charakteristiky tenkych
vrstev PZT pozorované optickymi metodami DBLI a LDV jsou v dobrém souladu.

Vyznamna ¢ast prace je vénovana profilovym deformacim, resp. profilovym
piezoelektrickym charakteristikdm. Piezoelektrické posunuti se sleduje na rtiznych
mistech aktivni PZT vrstvy. Jednoparskovym systémem jsou pozorovany také defor-
mace pasivnich vrstev, které jsou zptsobeny prenosem mechanické energie z aktiv-
ni oblasti. Uvedené charakteristiky popisuji vertikalni posunuti vrchnich elektrod
(praméry kruhovych elektrod jsou 150 pm az 1000 pm) a také deformace okolnich
pasivnich vrstev. Naméfené charakteristiky jsou porovnavany s kfivkami ziskanymi
numerickou analyzou, ktera odhaluje také mezivrstevni deformace (tj. pronikani
aktivni vrstvy PZT do kfemikového substratu). Elektrickym polem opacné polarity
1ze vrchni rovinu aktivni vrstvy posouvat o desitky pikometri.

Profilové charakteristiky spolu s lokdlnimi hysteréznimi smyckami vytva-
i komplexni systém popisujici piezoelektrické vlastnosti tenkych vrstev. Vyznam-
né tak prispivaji k zakladnim znalostem pro realizaci novych praktickych aplikaci
a integraci PZT vrstev do MEMS. Tenké vrstvy PZT materialu na kfemikovém sub-
stratu jsou zakladem pro rozvoj mnoha mikroelektromechanickych zafizeni (napf.
pMUT prevodniky). Popis vlastnosti zékladni struktury je proto nezbytny.

Pfinosem diserta¢ni prace jsou dulezité a nové prispévky ke standardiza-
ci optickych méricich metod piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev. Méfici
postupy a nutné podminky pro spravné vyhodnoceni potfebnych materidlovych
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parametrll jsou prezentovany pro dvé odlisné metody, které jsou pouzivany také
svétovymi laboratoremi. Presné analyza¢ni metody prinaseji spravné vysledky, kte-
ré vytvareji komplexni charakteristiku piezoelektrickych vlastnosti tenkych vrstev.
Ziskané znalosti o chovani systému PZT vrstev na kfemikovém substratu tak pod-
porti dalsi kroky ve vyvoji novych MEMS. Vyzkum v tomto oboru se dale soustredi
na vrstvy novych piezoelektrickych a bezolovnatych materialti. Realizuji se experi-
menty se strukturou kompozitd, které maji priznivéjsi vlastnosti pro nové vznikajici
aplikace modernich technologii.
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