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Abstrakt

Prace se zaobira studiem a méfenim piezoelektrickych tenkych vrstev na kiemikovém
substratu. Jsou popsany nejriznéjsi Upravy a nahrazeni jednotlivych vrstev stavajici
struktury Si-SiO»Ti/Pt/PZT/Pt novymi materidly. Méfené vzorky jsou s kontinualni
a kruhové lokalizovanou piezoelektrickou tenkou vrstvou, ktera byla nanesena na
kiemikovy substrat vysokofrekvenéni naprasovaci metodou. Pii niznych signalech
budiciho elektrického napéti sledujeme deformace tenké vrstvy vyvolané inverznim
piezoelektrickym jevem, které jsou v fadech pikometrt. Tyto deformace zpisobuji také
o tad vétsi deformace substratu. Substratové deformace jsou nezadouci z hlediska
charakterizace piezoelektrickych tenkych vrstev a jsou eliminované pouzitim

dvoupaprskového laserového interferometru,

Jsou méfeny frekvencni zavislosti efektivniho elektrostrikéniho a piezoelektrického
koeficientu ds: . v Sirokém rozsahu frekvenci pro nékolik amplitud budiciho signalu
anelinearni  zavislosti efektivniho piezoelektrického koeficientu na piilozeném
stejnosmérném poli. Nelinearni charakteristiky maji typicky tvar hystereznich smycek.
Dale jsou méfeny elektrostrikéni koeficienty pro nejrizné€jsi hodnoty stejnosmérného

predpéti. V zavéru jsou namérené charakteristiky diskutovany.

Kli¢ova slova: piezoelektrické tenké vrstvy, dvoupaprskovy laserovy interferometr,

piezoelektricky jev, elektrostrikéni jev
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Abstract

The diploma thesis deals with study and measurement of piezoelectric thin films on
silicon substrate. There are descriptions of various modifications and replacement of
Si:8i0 Ti/Pt/PZT/Pt structures. Measurement is carried out on samples with continual
and circle localized PZT thin film. PZT thin film is deposited by RF magnetron
sputtering method.

Deformations of thin film induced by inverse piezoelectric effect, with is in order of
picometers, are observed when different waveform of electric voltage 1s applied. These
deformations caused substrate vibrations with a much large amplitude than the
amplitude of displacement of the thin film. Use of Double Beam Laser Interferometer
(DBLI) has allowed to measure piezoelectric displacement independent from the

substrate vibrations,

Frequency characteristics of piezoelectric and electrostrictive coefficient are measured
in broad frequency range for several amplitude of applied signal as well as non-linear
dependency of effective piezoelectric coefficient on applied DC voltage. Non-linear
characteristics have typical hystesteric loop shape. Electrostictive coefficients are

measured for different levels of DC voltage. Results are mentioned in conclusion.

Keywords: piezoelectric thin films, double beam laser interferometer, piezoelectric

effect, electrostriction effect
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vod

1 Uvod

Piezoelektrické materialy ve formé tenkych wvrstev jsou velice perspektivni
astudovanou oblasti pro mnoho novych aplikaci v fidici technice. Vyzkum se
soustied'uje na vyvo) novych materiala a riznych struktur jednotlivych vrstev. Integrace
piezoelektrickych tenkych vrstev do mikroelektromechanickych systémi a nasledné do
prumyslové vyroby neni mozna bez kompletni charakterizace jejich vlastnosti. Mé&feni
frekvencnich charakteristik piezoelektrického a elektrostrikCniho koeficientu pfi
raznych piedpétich a popis naméfenych hystereznich smyéek jsou hlavni témata této

prace.

V dnedni dobé, kdy se pozaduje stale vy3si rychlost, pfesnost a kompaktnost, tradiéni
technologie miniaturnich senzorl a aktivnich prvkil za€inaji zaostavat za technologiemi
integrovanych obvodu. Klasické senzory jsou pfili§ objemné a méné spolehlivé.
Naklady na montaz, propojeni a zapouzdieni modularnich systéml jsou vy&8i, nez
naklady na vyrobu monolitickych integrovanych obvodii. Propojeni vné&jSiho prostiedi
sjiz zab¢hlymi integrovanymi obvody nabizi mikroelektromechanické systémy,

zkracené MEMS.

MEAMS integruji senzorické a aktuaéni prvky s elektronikou na spole¢ny substrat pomoci
mikroelektronickych technologii. Monolitické feSeni navic nabizi vysoky stupei
miniaturizace celého systému. K vyrobé téchto ,inteligentnich® struktur se pouzivaji
upravené postupy znamé z vyroby integrovanych obvodi. Integrace piezoelektrickych
tenkych vrstev do AMEMS viak neni mozna bez jejich kompletni charakterizace. Jednim
ze zakladnich parametrii vlastnosti tenkych vrstev je piezoelektricky koeficient. Ten je
stanoven na zakladé¢ méfeni posunuti vyvolaného inverznim piezoelektrickym jevem
v tenké vrstvé. Zahrnuti piezoelektrickych materiald ve formé tenkych vrstev na
kfemikovém substratu pfinasi univerzalnost, jednoduchost a nové uplatnéni takovychto
MEMS. Tenké vrstvy, v odbomé literatuie thin films, maji tloustku ve stovkach
nanometra a na malém rozméru nabizeji velmi vysokou hustotu energie a vykonu, a to

1 pi1 vysokych pracovnich frekvencich, které neodmyslitelné patii k AJEMS zafizenim.

Tato prace ma piinést dopliiyjici informace do rozsahlé problematiky tenkych
piezoelektrickych vrstev. V soucasné dobé chybi v odborné literatutfe experimentalné

ziskand data o chovani elektrostrikce. Proto byla technickd univerzita v Liberci
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pozadana skupinou kolem Denise Remiense zuniverzity ve Valenciennes o
spolupraci pii méfeni elektrostrik¢nich koeficientii dvoupaprskovym laserovym
interferometrem. Touto optickou metodou nebyly doposud elektrostrikéni koeficienty
méfeny. Dvoupaprskovy laserovy interferometre (DBLI) dokaze méfit posunuti o
velikosti jednotek pikometrii a zaroveri eliminovat o fad vétsi deformace nosného
substratu. Méfené vzorky maji vrchni elektrody malého praméru (< 200 um). Proto jsou

nutné upravy ¢asti interferometru,

10
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2 Piezoelektrické tenké vrstvy na kifemikovém substritu

Tenké vrstvy jsou fadu let pouzivany pro vytvafeni nejrazn€j$ich miniaturnich struktur,
senzorickych a aktuacnich aplikaci. Kjejich naneseni jsou pouzivany metody
vysokofrekvenniho magnetronového naprasovani (RFF  magnetron  sputtering),
vakuového napatovani (Molecuar-beam epitaxy), laserové depozice (puised laser
deposition) [1, 2] a metody na chemickém principu (Chemical-vapor deposition) a (sol-
gel) [3]. Metoda vysokofrekventniho magnetronového napraSovani (RF magnetron
sputtering) je podrobnéji popsana v kapitole 2.1. Tyto metody umoziuji jemnou

regulaci procedury nanaseni vrstev.

Tenké piezoelektrické vrstvy jsou pomoci vySe zminovanych metod nanaseny na
substrat. Nejcast€ji pouzivany substrat pro tenké vrstvy je kiemik. Jeho vyhody
vychazeji piimo z jeho vlastnosti. Ve formé& monokrystalu je kiemik tvrdy a kiehky
material. Pfi mechanickém namahani nepozorujeme hysterezi, a proto nedochazi témér
k Zzadné ztrat¢ mechanické energie. To dodava kfemiku wvelkou spolehlivost
a zanedbatelnou ztratu vlastnosti vlivem starnuti. Levna a vysoce piesna vyroba, snadna
dostupnost a schopnost v&lenéni elektronické funk&nosti jsou vyhody kfemikovych

technologii, a to nejen v MEMS aplikacich.

Aby se snizila zatéz a hustota dislokaci v dalSich vrstvach, je lepsi preferovat matenaly
se stejnou, nebo podobnou strukturou krystalické miizky s dale nanasenymi vrstvami.

V tomto ohledu je kfemik osvédCenym materialem.

2.1 Tenkovrstvé technologie — depozice vrstev naprasovaci metodou

Metoda magnetronového naprafovani je bé&zné pouZivana pii vyrob&€ polovodici
a MFEMS technologie Postup této nanddeci metody by se dal pfirovnat dle [4] k hazeni
ocelovych kuli¢ek na betonovou zed. Jak kulicky narazeji na zed’, odpadavaji malé
kousky betonu. Po chvili bude celé okoli pokryto prachem. Kulicky v dané technologii

piedstavuji ionizované atomy a zed’ je disk z materialu, ktery se ma nanaset.

Nejjednodussi je stejnosmérné naprasovani, které se pouziva pro depozici vodivych
materiald. Pii naprafovani nevodivych piezoelektrickych materialdi [5, 6, 7, 8] se
vyuziva stfidavy vysokofrekvencni signal o frekvenci 13,6 MHz Cela metoda
naprasovani zalina pripravou terCe, jehoz povrchové atomy budou naprasovany na

kfemikovy substrat. To znamena, ze sloZeni terée odpovida slozeni materialu na

11
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substratu. Praskova smés PbO + ZrO; + TiO; je michana nékolik hodin a pomér Zr/77
je volen sohledem na wvelice pfiznivé vlastnosti PZT v oblasti monotropni fazové
hranice [9, 10], kde koexistence tetragonalni a trigonalni faze dava k dispozici ¢trnact
moznych orientaci spontanni polarizace. Smés je pak lisovana do teréi o pruméru
76,2 mm.

Do napraSovaci komory je vhanén argon. Cely tento proces se odehrava pii velice
nizkych tlacich 0.13 + 1.3 Pa. Pfi naprasovani stejnosmérnym proudem je nap¢ti
pfivedeno na dvé rovnobézné elektrody. Tim se ionizuje argon, pficemz Ar" a ¢ se
urychluji navzajem opanym smérem. Srazky mezi takto vytvofenymi nabitymi
Casticemi a atomy s neutralnim nabojem zpiisobuji dal$i ionizaci. Timto zplisobem
vnika plazma a v té jsou obsazeny neutrdlni atomy, pozitivné nabité ionty a volné
elektrony. Ve stejnosmémém systému jsou ¢astice urychlovany ke katodé€. Katoda je
v tomto piipadé zaroveii ter¢. lonty narazi do tere a vyrazi z terée atomy. Tyto atomy
cestuji plazmou jako para, nardZeji na povrch substratu, tam se srazi a vytvareji
naprasenou vrstvu. Tyto vyrazené atomy se mohou usadit kdekoliv v naprasovaci
komote, proto je velice dilezita vzajemna poloha terc¢iku a substratu. Vzdalenost teréiku
od substratu je 60 mm. V piipadé, Ze je terCik nevodivy, je pouzito vysokofrekvenéni
stiidavé napéti. Tato metoda je znama jako vysokofrekvenéni napraovani. Kmitocet je
empiricky zvolen tak, aby byl dostateéné vysoky a aby se udrzoval vyboj v plazmé.
Zavedena frekvence je 1356 MHz V obou uvedenych metodach
(stegjnosmeérné a vysokofrekvenéni metodé naprasovani) je ionizaéni U&innost nizka. Pro
zvySeni uéinnosti se do blizkosti terfiku pfidavaji magnety. Pfidanim magnetického
pole definovaného tvaru je tato metoda znama jako magnetronové naprasovani. Magnet
je za terCikem, takze magnetické silocary jsou kolmé na elektrické pole. Elektrony,
které pii klasickém naprasovani unikaly z prostoru pfed terCem, se v tomto piipade
v disledku Lorentzovy sily pohybuji po Sroubovici. Tak se vyrazné prodluzuje doba
jejich setrvani v oblasti vyboje a zvySuje se pravdépodobnost ionizace dalSich atomi
argonu. Touto technikou se vytvaii mnohem koncentrovanéjsi depozice vlivem

smérovani ¢astic magnetickym polem a zvy$eni rychlosti naprasovani tenkych vrstev.

12
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magnet

Obrazek 2.1: Na zjednodu$eném obrizku je znizomén proces vysokofrekvenéniho napraSovani.
Elektrony se srazeji s atomy plynu. Plyn je ionizovan. Témito ionizovanymi atomy je bombardovany ter¢
a to zplsobi uvolnéni atomu, které cestuji jako péra k substratu nebo k jinym povrchim, Tyto pary na
daném povrchu kondenzuji a formuji se do vrstev.

Dale je pouzito stinitko v napraSovacim procesu. Povrch terCe je na zaCatku
kontaminovan a znecistén drobnymi nec€istotami. Proto se nejprve spusti depozice, pii
které je substrat zakryt clonkou. Tato faze procesu muze trvat az nékolik hodin. Pfi této
fazi se také cely systém nastavi na optimalni parametry. Dale je tfeba chladit tercik,
nebot’ energie dopadajicich iontli se preméfiuje na tepelnou energii. To mlze zpisobit

prehfivani ter¢iku.

| |Anoda 2,

m&-. S substraty
teré T @B
'A_'_I Katoda

—E_]_

magnet J —

Obrazek 2.2: Principidlni schéma reaktoru pro vysokofrekvenéni magnetronoveé naprasovani.
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Rychlost riistu metodou vysokofrekvenéniho magnetronového naprasovani je 100 nm/h.
Takto nanesena vrstva PZT na spodni elektrod¢ ma amorfni strukturu a pro ziskani
krystalické struktury se musi temperovat pii teploté 625 °C po dobu 30 minut. Pro
vistvy PMN-PT je teplota 700 °C po stejnou dobu. Takto nanesend piezoelektrické
vrstva na platinovou elektrodu vykazuje (1 1 1) krystalovou orientaci. Pi1 pouziti
materidlu ZNO jako spodni elektrody ma pak PZT vyraznou (1 0 0) krystalovou
orientaci [11]. To znamena, Ze na krystalovou orientaci ma vliv material spodni
elektrody, pouzitda metoda nanadeni vrstev a tepelné Zzihani aktivni vrstvy. Orientace
nanadenych krystal(i a tedy i jejich kvalita je zjist'ovana rozptylem rentgenového zaieni.
Kvalita ma vliv na pozdé&jsi piezoelektrické vlastnosti tenkych vrstev.

Aby mohl byt ve wvrstvé vyvolan piezoelektricky inverzni jev, je tfeba na
piezoelektrickou tenkou vrstvu nanést elektrodu. Nejast€ji se pouziva platina.
Elektroda se nanasi metodou stejnosmeérného napraSovani o tloust’ce 110 az 220 nm.

Pramér elektrody pro piezoelektricka méreni je mezi 150 az 1000 pm.

2.2 Vznik vibraci substratu

Znalosti piezoelektrického chovani tenkych vrstev ovliviiuji vyvoj novych architektur
MFEMS zatizeni. Mezi studované vlastnosti patfi zejména skute¢né materidlové
konstanty PZT vrstev zvlasté pak d::; Deformace aktivované piezoelektrické tenké
vrstvy vyvolaji také vedlej§i vibrace substratu. Pro kompletni charakterizaci systému
piezoelektrickych tenkych vrstev jsou dulezita piezoelektricka posunuti, ale také
znalosti 0 chovani kmitt substratu. Obecné je amplituda kmitl substratu fadove vétsi
nez amplituda piezoelektrického posunuti tenké vrstvy. Kmity substratu jsou vyraznou
prekazkou a jsou z vE&tsi ¢asti eliminovany vn¢j$imi podminkami.

Plsobenim vnéjsiho elektrického pole se aktivovana piezoelektricka vrstva deformuje.
Tyto deformace se pienaseji mechanickou energii na substrat, protoze piezoelektricka
tenka vrstva je mechanicky dobfe upnuta k zakladnimu substratu. Proces vzniku vibraci
ilustruje obrazek 2 3. Nejprve uvazujme piipad a), kde je aplikovano kladné napéti ve
sméru vektoru polarizace vrstvy. Tenka vrstva se deformuje v podélném sméru dp
(vzhledem k pusobicimu napéti). Toto posunuti je pfimo umérné efektivni hodnoté
piezoelektrického koeficientu d:s.4 Tloustkové rozpinani je doprovazeno také pricnym
ziizenim d;. Piezoelektrickd deformace se piendsi na substrat, ktery podléha pusobeni
mechanické energie a prohyba se s vychylkou —sp. Pokud je aplikovano zaporné

elektrické pole, pak pozomujeme analogické chovani. Vtomto piipadé dochazi k
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tloustkovému smrsténi tenké vrstvy, a tim padem k pii¢nému rozpinani. Opét dobra
mechanicka vazba mezi aktivni vrstvou a substratem pfispéje k prfenosu mechanické
energie. Pozorujeme prohnuti substratu s vychylkou +s5. Plsobenim harmonického
napéti na tenkou vrstvu vznikaji kmity substratu jako vedlejsi projev piezoelektrické

deformace tenké vrstvy.

Jeo
+[|1 . ! +y

u<o ] o
//_— \0
= 4

(.9 2

v T+do 4 /ﬂ
— il |

u>0

Obrazek 2.3: Na obrazku jsou znazornény kmity substratu v zavislosti na deformaci tenké vrstvy vlivem
elektrického napéti. Kde s, je posunuti substratu, d; je posunuti ve sméru pfi¢ném, d, posunuti ve sméru
podélném (vzhledem k pusobicimu elektrickému napéti).

Vyrazné odlisné velikosti posunuti pfinasi jisté komplikace, pokud potiebujeme znat
pouze posunuti tenké vrstvy dy a odpovidajici piezoelektricky efektivni koeficient d;..
Pri méfeni je tfeba uvedena dvé posunuti (dy a s5) od sebe bezpodmine¢né oddelit.
V principu existuji dvé zakladni feSeni: mechanické a optické. Prvni pfipad se realizuje
upnutim vzorku k podlozce. Tim se vibrace substratu snizi. Lepsiho efektu je pak navic
dosazeno pii meéfeni vzorkl s malou plochou horni elektrody (mensi jak 200 pm).
Druhou moznosti, jak oddélit piezoelektrické posunuti od vibraci substratu, je pouziti
vhodné optické metody. Pro tato méfeni tenkych filmi na kiemikovém substratu muze
byt pouzit dvoupaprskovy interferometr nebo dvojnasobny jednopaprskovy
interferometr. V obou piipadech se vSak vyuziva toho, ze substrat se cely prohyba, aniz
by menil svoji tloustku. Tloustkové deformace celé struktury jsou dany pouze pie-
zoelektrickym posunutim tenké vrstvy dj. Méfeni piezoelektrického posunuti je
docileno dveéma paprsky. Prvni paprsek dopada na predni stranu vzorku a druhy na
zadni stranu. Samotnou optickou metodou jsou tato posunuti substratu od sebe odectena

a vysledkem je méreni piezoelektrického posunuti dj. Tato opticka metoda vsak
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vyzaduje reflexni vrstvy méfeného vzorku a pfesné nastaveni optické sondy (viz.
kapitola 3).

2.3 Vliv geometrie systému na piezoelektrické vlastnosti

Zakladni veli¢inou charakterizujici tyto vlastnosti je piezoelektricky koeficient ds;.
Ukazuje se, Zze vyrazna redukce rozméri PZT (zejména tloustky) znacné ovlivni jeho
chovani. Z pozorovani vyplyva, Ze piezoelektricky koeficient je zna¢né€ zavisly na
geometrickém uspotfadani. Charakterizace PZT ve formé objemovych keramik je
nepouzitelna pro PZT ve formé tenkych vrstev. U tenkych filmi musime uvaZovat
strukturu celého systému, tzn. tenkou vrstvu uzavienou zobou stran elektrodami,
umisténou a upnutou na kifemikovy substrat. A pravé vyskyt meziplodného napéti
zpusobuje rozdil mezi hodnotami piezoelektrickych koeficienti tenkych vrstev od
koeficientd objemovych keramik [12]. Pfi inverznim piezoelektrickém jevu navic
dochazi k pronikani piezoelektrického materidlu do kfemikového substratu. Toto
pronikani nelze experimentalné méfit. Pro pochopeni dé&jii uvniti struktury je nezbytna

numericka analyza (odstavec 2.3.2).

Mezi hlavni parametry, které ovliviuji piezoelektrickou odezvu, patfi objem
aktivovaného piezoelektrického materialu  PZ7T  Prakticky to znamena, Ze
piezoelektrickd odezva zavisi na tloudt'ce vrstvy a na pruméru vrchni kruhové elektrody.
Uvedené rozmérové veliiny by vSak nemély mit vliv na materialovou konstantu d;.

Proto u tenkych vrstev zavadime efektivni piezoelektricky koeficient ds; o5

2.3.1 Zavedeni piezoelektrického efektivniho koeficienti ds; .4

V tomto odstavci je provedeno odvozeni d;qp dle [13]). Na zakladé dvou limitnich
piipadli okrajovych podminek je ukazano, jak se piezoelektrické posunuti tenké vrstvy
PZT na kfemikovém substratu lisi od hodnot pozorovanych na objemovych krystalech

PZT keramiky. Odvozeni vychazi z linearnich stavovych rovnic:

S, =sk, Ty +dy, E, (2-1)
D, =dy T, +€§- B, (2-2)

Kde §; je tenzor deformace, S;-J,-HE jsou slozky tenzoru elastickych koeficientd pii

nemeénném elektrickém poli, Twje tenzor elastického napéti, dy; je piezoelektricky tenzor
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a Fx je vektor vnejdiho elektrického pole. V rovnici 2-2 oznacuje D; vektor elektrické

indukce a ef-kT tenzor volné dielektrické permitivity.

Pro piezoelektrickou tenkou vrstvu umisténou na substratu volime okrajové podminky.
Vnéjsi elektrické pole pusobi pouze v pfi¢ném sméru, kolmém na substrat, tj. £: # 0
ak; = E, = 0. Toto pole E: rovnéz polanizuje vrstvu ve sméru jeji tloustky.
Zohlednime-li symetrické uspofadani realného vzorku s kruhovymi elektrodami, pak
pro elasticka napéti plati: 7; = 7, = 7. ProtoZe je aktivni piezoelektricka tenka vrstva
mnohem ten¢i neZ substrat a jeji vrchni plocha je volna, miZeme elastické napéti
v pficném smeéru zanedbat, tzn. 7; = 0. Uvedené okrajové podminky vedou ke

zjednoduseni stavovych rovnic, které prechazi v nasledujici tvar:

S, =S, =) +s5) T +d,, - E, (2-3)
S,=2-55-T+d,, E, (2-4)
D,=¢el, E,+2-d,-T (2-5)

Nyni uvazujme pro ostriilvkovou strukturu vzorku dva limitni pfipady velikosti vrchni
elektrody a tim také velikosti oblasti aktivované piezoelektrické vrstvy. V prvnim
pripadé je primér vrchni elektrody mnohem mensi, nez tloustka PZT vrstvy. V druhém
pripadé je tomu naopak, pramér vrchni elektrody je mnohem vé&tsi nez tloustka PZT

VIStvy.

V prvnim piipadé je kontaktni plocha mezi piezoelektrickou vrstvou a substratem
minimalni. To znamena, ze PZT vrstva neni k substratu vyznamné upnuta a pii svém
rozpinani a smr$tovani se pohybuje téméf volné, Elastické napéti mizeme zanedbat:
7=0. Rovnice 2-3, 2-4 a 2-5 pak ziskaji tento tvar:

S, =8, =dy, - F, (2-6)

S, =d,,E, (2-7)
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D,=£-F, (2-8)

V teéchto rovnicich poznavame vztahy pro objemové chovani piezoelektrickych
materiall. V piipadé, Ze ma aktivovana piezoelektricka vrstva pod vrchni elektrodou
mnohem mensdi ditku, nez svoji tloudtku, pak obdrzime skutecné materialové hodnoty
piezoelektrickych koeficientd. V druhém limitnim piipad€ je aktivovand piezoelektricka
oblast mnohem vétsi, nez samotna tloustka vrstvy PZT. Tim se stane jeji stied silné
mechanicky vazanym (upnutym) k substratu. Proto zanedbame mezivrstevni deformace

a pokladame: S7 = 52 = 0. Z rovnice 2-3 pak obdrZzime nasledujici vztah:

= F, (29)

Zde je opét elastické napeti T = 7; = T5. Dosazenim 2-9 do 2-5 a 2-4 ziskame:

D,=¢l E, - i'dﬁ{g E,=¢l|1- 2 dy — |- E, (2-10)
Sy TS5, T E §i4
085, 1+ 5
S“
S.==2.5% LE +d.. - E.=|d _M E (2-11)
3 13 5151"'51% 3 33 L3 33 Sﬁ+Sl‘g 3

Efektivni dielektricka permitivita je v druhém limitnim pfipad€ z rovnice 2-10 rovna:

2.k
Eyy = 83]'; '[1 - 1 —O'i} (2-12)

kde Poissonovo &islo ¢ a koeficient elektromechanické vazby &3, jsou dany vztahy:
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_5152
o= T (2-13)
Sll
dZ
k; 2 2-14
31 Sl;g; ‘8; ( )

Pro pevné upnutou destic¢ku ve sméru 1 je relace mezi upnutou a volnou dielektrickou
permitivitou dana timto vztahem:

&5 = &5, (1-k3). (2-15)

U desticky PZT je upnutd permitivita redukovana o druhou mocninu koeficientu
elektromechanické vazby nasobeny volnou permitivitou (2-15). AvSak rovnice 2-12
ukazuje, Ze tenka vrstva upnutd na substratu vykazuje mnohem vé&tsi snizeni upnuté
permitivity g3 Vi permitivité volné. Proto vedou experimentalni vysledky k nizsim
hodnotam &33.5; nez jaké jsou znamé materidlové hodnoty pro PZT. Dale mizeme
zrovnice 2-11 ziskat efektivni piezoelektricky koeficient pro systém tenké vrstvy PZT
upnuté k zakladnimu substratu:
E
d33,<{?' =& =[%] =d,, _%, (2-16)
3 )y 1 7912
kde db je piezoelektrické posunuti pfi aplikovaném elektrickém napé&ti usc. Méfeny

efektivni piezoelektricky koeficient ds;.4 je redukovan poslednim Clenem na pravé

strané rovnice.

Byly zde odvozeny zakladni teoretické vztahy pro podélny piezoelektricky koeficient na
zéklad€ dvou limitnich pfipadi. Prvni z nich ukazuje, ze zmen3eni plochy aktivované
PZT vrstvy vede k navySeni piezoelektrického posunuti a to az k hodnotam znamych
pro objemové keramiky PZT Pro dodrzeni podminky limitniho pfipadu tenké vrstvy
s tloustkou kolem jednoho mikrometru je tfeba zmensdit primér vrchni elektrody

alespoii na sto nanometru.

Druhy limitni pfipad, ktery uvaZuje zvétSeni priméru vrchni elektrody na tenké

piezoelektrické vrstvé upnuté k zakladnimu substratu, vede ke sniZeni piezoelektrické
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odezvy. Limitni hodnota efektivniho piezoelektrického koeficientu je dle obrazku 2.5
(c) a (d) stanovena na ds;.7 = 187 pm/V pro tloustku PZ7 vrstvy jeden mikrometr

a prumér elektrody vétsi nez dva milimetry.

2.3.2 Numericka analyza rozméru horni elektrody a tlouSt’ky tenkych
vrstev

Z teoretickych vypoc¢ti uvedenych v predchozim odstavci plyne, Ze pro zmensujici se
plochu vrchni elektrody bychom v limitnim pfipadé méli pozorovat piezoelektrické
posunuti blizké hodnotam objemovych krystald PZ7. Tento vyvoj je patrny na obrazku
2.5 (c) a(d). Experimentalni data vSak na obrazcich 2.5 (a) a (b) ukazuji, ze ¢im je vétsi
plocha vrchni elektrody, tim je vétsi efektivni hodnota piezoelektrického koeficientu
ds3 o7 Tuto skutenost potvrzuje také numericka analyza na obrazku 2.4. Obrazek 2.4
ukazuje posunuti piezoelektrické vrstvy v zavislosti na prumeéru vrchnich elektrod.
Oddéelené jsou vyneseny zavislosti posunuti vrchni a spodni roviny PZT" a jejich
rozdil [14].

100 : . . . - . - T 0
95 / = 15
= 3
s 9 14 8
5 - —a— posunutl vrchni roviny PZT 1 E
=
S a8 \ — s — posunuti spodni rioviny PZT J 4 §
§_ —u— celkova deformace PZT vistvy a
—_ f —
[} 47 o
82 - j/ 48
/ o
:i . s — ———
r{E e — - -23
0  sm 100 150 2000

prumer vrchini elekirody [m]
Obrazek 2.4: Simulace relativniho pohybu vrchni a spodni roviny PZT. Prevzato z [14].

Na obrazku 2.4 je wvidét pronikani piezoelektrického materialu do zakladniho
kiemikového substratu. Numericka analyza ukazuje zvySujici se pronikani spodni
roviny PZT do substratu se zmensujicim se prumeérem vrchni elektrody. Kdyz spocitame

posunuti pouze tenké piezoelektrické vrstvy PZT, tzn. odecteme posunuti spodni roviny
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od posunuti horni roviny vrstvy, pak zjistime, Ze se piezoelektrické posunuti skute¢né
zvySuje se zmensujici se plochou vrchni elektrody. Graf na obrazku 2-5 potvrzuje
teoretické predpoklady. Samoziejmé toto nemiize byt experimentalné ovéfeno, protoze
experimentem méfime vzdy posunuti pouze vrchni roviny piezoelektrické tenké vrstvy.
Mezivrstevni deformace, pronikani PZT do kiemikového substratu, mize poodhalit

pouze numericka analyza.

Jak se ukazuje v [15], se zmensujicim se primérem vrchni elektrody az do cca 100 um
experimentalni piezoelektrickd odezva klesa. Pro mensi elektrody je trend opaény.
Uvedena shoda teoretického vypoltu, realnych experimentd a numerické simulace
napomaha hlubsimu pochopeni problému piezoelektrické aktivity PZT vrstvy na

kiemikovém substratu,
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Obrazek 2.5: Porovnani experimentalnich, simulovanych a vypoétenych hodnot z teoretického vztahu pro
piezoelektricky efektivni koeficient (2-16). Experimentilni hodnoty byly ziskdny =z posunuti horni
elektrody a simulované hodnoty z rozdilu posunuti horni elektrody od spodni roviny PZT . Pfevzato
z[15].

Charakteristiky (a), (c), a (e) byly naméfeny a simulovany na vzorcich soustiedného

tvaru. Zbylé (b), (d) a (f) byly naméfeny na vzorcich cylindrickych viz. obrazek 2.6.
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Spodni elektroda Horni elektroda

rd
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(a)

Spodni elektroda Horni elektroda

%
. PZT

1

Si - substrat

(b)

Obrazek 2.6: (a) cylindricky a (b) soustfedny systém.

Z obrazku 2.5 (a) a (b) je zfetelné, ze pro hodnoty horni elektrody vétsi jak 1 mm se
experimentalné ziskan€ hodnoty ds;.r rovnaji teoretickému ds; . Dale je mozné
z obrazkt 2.5 (¢), (e) a (d), (f) potvrdit pronikani spodni roviny do kiemikového
substratu pro horni elektrody mensi jak 1 mm. Pro hodnoty vyssi jak 1 mm se hodnoty
simulovaného ds;.5 a experimentalné ziskaného ds; .4 nelisi. Z obrazku 2.5 (c) a (d)
vyplyva, ze pro pomér poloméru horni elektrody k tloustce aktivni vrstvy PZT rovnajici
se 100 a vice, je teoreticky efektivni piezoelektricky koeficient stejny s koeficientem

simulovanym.

2.4 Modifikace vlastnosti tenkovrstvého systému

Jak uz bylo fefeno vuvodu, cilem zkoumani tenkych vrstev je aplikace téchto
tenkovrstvych systému do MEMS. V soucasné dobé se hledaji nejruznéjsi materialy,
které by vylepsily vlastnosti soucasnych tenkovrstvych systémt. Cilem je zlepsSeni
feroelektrickych, dielektrickych, piezoelektrickych a unavovych vlastnosti téchto
vrstev. Je cela fada parametr( ovliviyjicich tyto vlastnosti a velice Casto byvaji na tikor
ostatnich vlastnosti. Tato kapitola se zabyva mapovanim materiali a struktur
tenkovrstvého systému, které zlepSuji vySe zminované vlastnosti. V této kapitole se

omezime pouze na materialy aktivnich tenkych film@ a materialy elektrod.

2.4.1 Piezoelektrické materialy PZT, PMN-PT ve form¢é tenkych filmu
Materialy PMN-PT ( Pb(Mg;:Nby3)O3-PbTiO; a PZN-PT ( Pb(Zn;3Nb53)O3-PbTiO3 )
ve formé objemovych krystal byly v poslednich letech vySetfovany pro aplikace

ak¢nich ¢lent a snimacu [16, 17, 18, 19]. Tyto materialy vykazuji vysoky koeficient
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elektromechanické vazby. SloZeni relaxord PMN-PT, a tedy i veskeré vlastnosti téchto
latek, lze pfeménovat phidanim PT (I-x)PMN-xPT. Pro vyznamné materidlové
vlastnosti je voleno u vSech material(i chemické slozeni v blizkosti morfotropni fazové

hranice stavového diagramu,

Tyto excelentni vlastnosti relaxorid PAMN-PT a PZN-PT by mohly byt pouzity v MEMS
ve formé aktuatori. Nejprve je tieba znat piezoelektrické odezvy téchto materialu ve
formeé tenkych vrstev. Pro objektivni porovnani byly v [20] méfeny tenké vrstvy
o stejnych tloustkach 800 nm s krystalovou orientaci (1 1 1) na platinové elektrodé

s horni platinovou elektrodou o polomér 150 pm.

Hysterezni charakteristiky materiala 0.7PMN-PT, PZT (54/46) a 0.9PMN-PT jsou si
velice podobné. Aktivni material 0.9PMN-PT viak vykazoval 1-2% ztraty oproti 4%
ztratam zbylych dvou materiala. Maximalni piezoelektricka odezva byla pozorovana

u PZT. Vzorek 0.9PMN-PT vykazuje vyrazné nejnizsi remanentni a maximalni dzz o

Remanentni ds; .#[pm/V] | Maximalni ds;.z[pm/V] | Priim koerc. pol. [kV/em]
0.7PMN-PT 75 79 44
0.9PMN-PT 27 64 35
PZT 85 85 55

Tabulka 2.1: Hodnoty pievzate z [20].

Z tabulky je patrmé, Ze matenaly 0.7PMN-PT, PZT (54/46) jsou vyraznymi kandidaty
pro MEMYS aktuatory. Ve prospéch PZT v3ak hovoii snadn&j$i pfiprava a moZnost
modifikovat chemické slozeni PZT keramiky malym mnozZstvim dopujicich latek. Tim
1ze docilit zZlepSeni danych materialovych vlastnosti keramiky. Naopak pro 0.9PAMN-PT
hovoii nejnizsi koercitivni pole.

2.4.2 Materialy horni a dolni elektrody

Charakterizace vlivu materialu horni a spodni elektrody na piezoelektricky koeficient je

dilezita pro aplikaci téchto vrstev do MEMS. Piezoelektricky koeficient dszqp

charakterizuje deformaci aktivni vrstvy pii aplikovani elektrického pole na elektrody.

Velice ¢asto je v aplikacich PZT tenkych filma pouzivana jako spodni elektroda platina.
Ta ma vynikajici elektrickou vodivost a chemickou stalost, a to 1 pfi vysokych
teplotach. Tyto filmy maji typicky husté a sloupkové struktury bez mezer. Vyuziti

platiny jako spodni elektrody je v8ak limitovano Spatnymi spojovacimi vlastnostmi pro
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soudrznost substratu a polykrystalickych vrstev. Spodni elektrodova vrstva ovliviuje

nejenom mikrostrukturu tenkych filmd, ale i dielektrické a feroelektrické vlastnosti.

Mnoho vodivych perovskitovskych oxida jako LaNiQ;: (LNO), SrRuQ: (SRO), Lag sSrs,
IrO;a YBa,Cu:;0> ma vynikajici potencial pro elektrody tenkych vrstev. Tyto materialy
ve formé elektrod snizwji charakteristické vlivy starnuti t€chto feroelektrickych vrstev a

také prispivaji ke krystalografické kompatibilité.

Velice perspektivnim materialem je LZNO. V [11, 21] bylo zjisténo, Ze krystalograficka
orientace a morfologie PZT byla silné ovlivnéna spodni vrstvou LNO. Tenké vrstvy
nanasené na LNO/Si a LNO/Pt/'Ti-SiO»/5i vykazuji vyraznou orientaci (0 0 1), zatimco
vrstvy nanadené na substrat Pr/7i-5i02/§i vykazuji orientaci ndhodnou. Tenké vrstvy
s elektrodami LNO vykazovaly vyrazné vyssi piezoelektrickou odezvu a niz§i primérné
koercitivni pole Fa = (Ec™ — Ec’)’2 nez tenké vrstvy realizované na elektrodach Pr.
Nizsi koercitivni pole umoziiuje mensim elektrickym polem pieklapét vektor
polarizace, coz vede k prodlouzeni Zivotnosti PZT tenkych vrstev a k niz§imu napajeni

tenkych vrstev v pamétovych aplikacich [22].

Si/Pt:PZT/Pt SiPtPZT/INO | SINO/PZIT/Pt | SVINOPZTANO
ds; ¢ remanentni [pm/V] 63 102 63 114
d;; . maximalni [pm/V] 64 107 71 116
Rem. Pol. [uC/em’] 14,6 16 14,3 17
Max. Pol. [uC/em’) 24 28,7 28,3 334
Prim koerc. pol [kV/cm] 98.3 34,6 65,1 33,2

Tabulka 2.2: Hodnoty pfevzaté z [11]. Méfeno na vzorcich o tloust'ce 600 nm.

Z tabulky je patrné, ze zména spodni elektrody neméla vliv na remanentni polarizaci.

Piezoelektrické tenké vrstvy PZT jsou také studovany s velkym zajmem kvili jejich
mozné pouzZitelnosti ve formé pamétovych zafizeni. Platina je velice ¢asto pouZivanym
materidlem pro realizaci spodni elektrody feroelektrickych vrstev. Nicméné platina
nemuzZe byt pouzita pii vice jak 10° cyklech. Potom se zaCne projevovat unava
materialu a remanentni polarizace se zacina vyrazné snizovat. Pro zlep3eni unavovych
vlastnosti piezoelektrickych tenkych vrstev se spodni elektrody nahrazuyi materialem
SrRuQ; (SRO) [21]. Z obrazku 2.7 je vidét, ze se remanentni polarizace materiald
PZTPyTi/SiOySi a PZT/SRO/Si 1i8i. Zatimco remanentni polarizace PZT/SRO/Si je

stale stejna, material PZT/Pt/Ti:5i0,/5i vykazuje pfi 10° prepdlovani 10% sniZeni

25



Piezoelektrické tenké vrstvy na kiemikovém substratu

remanentni polarizace. Pii pouziti PZ1/SRO/Si nedochazi ke zmeéné ani pri 10% cykla

oproti PZT/Pt/Ti/SiO,/Si, kdy zbyla polarizace dosahuje 30 % ptvodni.

Pouzitim materialu SRO vzniknou vétsi zrna PZT tenké vrstvy nez v pripadé platinové
elektrody. Velikost zrn piiznivé ovliviiuje velikost remanentni polarizace a zvySuje

satura¢ni polarizaci.
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Obrazek 2.7: Zavislost remanentni polarizace na poctu piepolovani. Pievzato z [21].

Pro pamétové aplikace je mozno dale tenkou vrstvu PZT doplnit o vrstvu SBT
(SrBi;1a,0y). Tato dvouvrstva disponuje vynikajicimi vlastnostmi vychazejicimi z obou
materiala. PZ7 vrstva prispiva vysokou remanentni polarizaci a vrstva SBT poskytuje
vysokou odolnost proti unavé materialu. Takovato dvouvrstva vytvorena na platinové

elektrodé je odolna vici Gnave i po 10° prepolovani napetim 5 V [22].

2.5 Mérené vzorky

Meétené vzorky tenkych filma byly dodany nékolika zdroji. Aktivni vrstva vzorka PZT-
1, 2 a 3 byla vyrobena z materialu PZT. Pomér Zr/Ti byl volen v blizkosti morfotropni
fazové hranice. Tyto vzorky zaslala ¢inska univerzita (University of Electronic Science
and Technology of Microelectronics and Solid state Electronic,Chengou 61054, PRC).
Ostatni vzorky byly zaslany francouzskou univerzitou (Universit'e de Valenciennes,
IEMN — DOAE — MIMM, F-59600 Maubeuge, France). U zaslanych vzorka byly

pozorovany kontinualni i ostrivkové struktury (viz obrazek 2.8).
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a) & _ b)
Horni elekiroda A Pt
(Pt. LNO. Au)
P n
Alctivnd vrstva
(PZT. PZN-PT..) O
/—tm +
Si N o Si

Obrazek 2.8: Zniazoméni kontinualni (a) a ostruvkové (b) struktury tenké piezoelektrické vrstvy.
Dulezitymi parametry jsou: p — prumér horni elektrody, n — prumér lokalni kruhové oblasti aktivni vrstvy,

o — tloustka kfemikového substratu, m — tloustka piezoelektrické tenké vrstvy.
Pro mefeni pomoci dvoupaprskového interferometru (DBLI) je tieba na zadni strany

vzork nalepit zrcatko pro lepsi odrazivost laserového paprsku.

Obrazek 2.9: Na vzorku jsou vidét aktivini vrstvy (tmavé plochy). na nichz jsou vytvofeny horni
elektrody. V ndzvu vSech naméfenvch charakteristik je uvedena pozice sady Ctyf elektrod. Tieti
soufadnice predstavuje elektrodu vramci dané sady. Soufadnice [3.4.b] piedstavuje zakrouzkovanou

elektrodu.
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Obrazek 2.10: Na hornim obrazku jsou mikroskopem pozorovany tfi ostruvkové nanesené vrstvy PZ7T o
prumérech 250, 500 a 1000 um. Na aktivnim materialu PZ7 jsou vytvofené platinové horni elektrody o
velikostech 150, 250, 500 wm. Dolni obrizek pfiblizuje a) PZ7T material, b) rozhrani PZT a horni
elektrody, ¢) rozhrani spodni platinové elektrody a PZT.

Oznadeni Pomér | Tloust'kka | Struktura P n
vzorku Zr/Ti m [um] | tenké vrstvy [um] [um]
PZTf073-a 60/40 1,3 ostruvkova | 150-500 250-1000
PZTf073-d 60/40 1,3 ostruvkova | 150-500 250-1000
No2 60/40 1.9 kontinualni | 150-1000 -
No3 60/40 2.2 kontinualni | 150-1000 -
PZT-1 - - kontinualni 150-500 -
PZT-2 - - kontinualni 150-500 -
PZT-3 - - kontinualni | 150-500 -

Tabulka 2.3: Parametry méfenych vzorki.
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3 Pouzita mérici metoda

Cilem této prace je zméiit piezoelektricky a elektrostrikéni koeficient. Méfeni je
provadéno pomoci pfimého nebo inverzniho piezoelektrického jevu. V prvnim piipadé
pusobime na tenky film tlakem a ziskdvame elektrické napéti, které je detekovano [23,
24, 25, 26]. V této metodé je dulezité aplikovat mechanické napéti pouze v jedné ose
bez daldich soufasné navozenych slozek napéti. V druhém pripadé jsou méfici metody
zaloZeny na principu inverzniho piezoelektrického jevu. To znamena, Ze je méfeno malé
posunuti indukované plisobenim elektrického pole na elektrodach. Tento piipad lze dale
rozdélit do dvou skupin podle velikosti plochy, na které je méfeno. Metoda atomic force
microscopy [27, 10, 28] umoziiuje méfeni ploch o velikosti stovek nanometri. Druha
skupina detekuje posunuti na plose o velikosti desitek mikrometrii. Tyto metody pracuji
na principu laserové interference [29, 30] Méfeni menSich ploch je limitovano
primérem laserového paprsku fokusovaného na vzorek. Pro meéfeni tenkych filmi na
kiemikovém substratu je velice Casto pouzivan dvoupaprskovy interferometr (DBLI).
Ten dokaze opticky eliminovat vzniklé vibrace substratu [31, 32]. V piipadé dostateéné
upnutého vzorku, tedy dostateéné€ potlacenych vibraci, se pouzivaji jednopaprskové
interferometry (LDV) V této praci jsou méfeni provadéna na dvoupaprskovém

interferometru.

3.1 Dvoupaprskovy laserovy interferometr (DBLI)

K méfeni piezoelektrického koeficientu d:; pii danych rozmérech vzorku postaduje
zméfit piezoelektrické posunuti y, vyvolané piilozenym napéti na dany vzorek dle
vztahu (3-1) [30].

d,=—2=, (3-1)
X

Kde dy je amplituda posunuti homi elektrody, #.. je amplituda budiciho stiidavého
napéti pfivedeného na elektrody, x odpovida délce vzorku ve sméru deformace vzorku,
m je tloustka vzorku ve smém aplikovaného elektrického pole. V piipadé méfeni d;; se
pak m a x zkrati. Ke znalosti piezoelektrického koeficienti d;; sta¢i zméfit pouze

piezoelektrické posunuti dy,

Posunuti dy je méfeno dvoupaprskovym interferometrem (DBLI). Interferometr vyuziva
k méfeni posunu vzorku dvé vétve méfici a referen¢ni. Vlivem pusobeni elektrického

pole mezi elektrodami vzorku dochazi ke kmitiim horni elektrody. JelikoZ na horni
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elektrodu dopada 1 laserovy paprsek, dochazi pii kmitech ke zméné fazového rozdilu

optickych elektromagnetickych vin méfici a referencni vétve interferometru.

Pfi nastaveni fazového rozdilu 772 je amplituda zmén fazového rozdilu Uuméma
amplitudé mechanického posunuti dp tenké vrstvy. Vysledny fazovy rozdil se podle
zakladnich rovni¢ interference projevi ve zméné intenzity slozenych paprsku (superpo-
zice meéfictho a referenéniho paprsku). Intenzita je vyhodnocena pomoci fotodiody, na

kterou je priveden interferenéni obrazec.

3.1.1 Opticka ¢ast interferometru

Interferometr se naléza ve dvou mistnostech. Opticka ast je velice nachylna na vibrace,
proto ji byla vyhrazena samostatnd zatemnéna mistnost. Optické prvky interferometru
jsou umistény na masivnim Zulovém stole, ktery zajistuje dostate¢nou stabilitu. Mé&fici
piistroje jsou umisténé ve vedlej$i mistnosti, kde se nastavuji parametry méfeni

a probiha zde sbér a zpracovani dat.

Blokové schéma celé interferometru interferometru je na obrazku 3.1. Zdrojem
monochromatického svétla je laser o vinové délce A = 632,8 nm. Paprsek dale prochazi
Faradayovym rotatorem FC, ktery vlivem magnetického pole staci rovinu polarizace
priichoziho paprsku na 45° Pii zpétnym prichodu rotatorem je polarizace paprsku
stoCena o dalSich 45° Vysledna linearni polarizace paprsku je o 90° otocena oproti
polarizaci laseru a zpétny paprsek je tak polarizacnim délicem odklonén. Tim se
zabratiuje zpétnym odraziim paprsku do laseru. Polariza¢ni déli¢ BS/ rozdéli paprsky do
obou vétvi (méfici a referencni) se stejnou intenzitou. Paprsek v referenéni vétvi dopada
na piezoelektricky aktuator. Ten je soufasti zpétné vazby adovoluje nastavovat
pozadovany pracovni bod 72, Pfevod mezi posunutim a svételnou intenzitou je
v pracovnim bodu linearni a interferometr je v tomto pracovnim bodé nejcitlivejsi.
Paprsek v méfici vétvi prochazi &tvrvinovou destickou, ktera zmeni linearni polarizaci
na kruhovou a po odrazu od Celni strany vzorku (horni elektroda) se zméni smér
kruhové polarizace. Po zpétném priichodu &tvrtvinovou desti¢kou se kruhova polarizace
zméni na linearni, ale o 90 stupiii oto¢enou oproti ptivodni linearni polarizaci. Paprsek
této polarizace je polarizaénim déliem odrazen kolmo k pivodnimu smér paprsku.
Paprsek se pomoci zrcatek MI, A2 a délice BS2? odkloni na zadni stranu vzorku
(kiemikovy substrat). Ctvrtvinova desticka PP3 opét stadi rovinu polarizace o 90° a

brani zpétnému odrazu k zrcatku M2, Zrcatkem A4 je paprsek z méfici vétve piiveden
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na deéli¢ paprskii BS3, kde se setkava sreferencnim paprskem. Po prichodu
polarizatorem PL ziskavaji paprsky stejny smeér polarizace a interferuji spolu.
Interferen¢ni obrazec je pak promitnut na fotodiodu PD. Interference je tvorena
soustiednymi kruznicemi. Kontrast interferencniho obrazce je pak dan stejnou

intenzitou paprski v obou vétvich, ale také kvalitou odrazivych ploch a prachodnosti

optickych prvku.
M1 \Ml
ek
PP1 BS1 L1 PP2 = PP3 L2
| N e | eee [] ] o
He-Ne laser =
=1 U IR
BS2
s3
P-A. [I I /-/27 M3 x
L3
4 - PL
Piistrojova mistnost 1
DC piezo digitalni souctovy
zesilovac multimetr + flove 4
P1P-263 Metex 32T restiovac
¥ |
1 I = 4
—— Lock-In aiptnd funkeni digitalnd
?"‘] tI: + zeslovac  [4H ‘L') sitad 4+ generitor osclloskop
T SR830 B HP33120A HP54600B
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Obrazek 3.1: Celé schéma dvoupaprskového interferometru véetné pfistrojové ¢asti. BS1-3 - polarizaéni
déli¢, BPB - lomeny méfici paprsek, FC — Faradayuv rotator, FBP - pfimy méfici paprsek, L1-3 - ¢ocka,
M1-4 - zrcatka, PA - aktuator, PD - fotodioda, PL - polarizator, PP2-3 - &tvrtvinova desticka, PP1 -
pulvinova desticka.

3.1.2 Pristrojova ¢ast interferometru

Opticka mistnost je propojena s piistrojovou mistnosti pomoci tii vodi¢u. Prvni vede
z predzesilovaCe fotodiody, kde je intenzita svétla pfevedena na elektrické napéti.
Druhym vodi¢em dochazi k buzeni méreného vzorku a tfetim je realizovana zpétna
vazba. Signal z fotodiody je zobrazovan na osciloskopu. Osciloskopem je méfeno
elektrické napéti odpovidajici kontrastu interferencniho obrazce. Zde se odecita
maximalni nap€ti um.., které odpovida nulovému fazovému rozdilu. V piipadé 180°
fazového rozdilu mezi referentni a méfici vétvi, pozorujeme na osciloskopu .

Pracovni bod interferometru je pak dan aritmetickym primérem hodnot iy, a .
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Signal z fotodiody je taky pfiveden na fazove citlivy zesilovac¢ Lock-In, ktery umoziiuje
méfit tisickrat mensi signaly nez samotny sum. Lock-In vyuZiva techniku fazove citlivé
detekce k signalu o dané frekvenci a fazi. Signaly na jiné frekvenci nez referenéni jsou
potladeny a nemaji vliv na méfeni. Lock-In tedy méfi stejnosmémé napéti wuoyr
odpovidajici relativni zméné intenzity interferen¢niho obrazce a tedy piezoelektrickému
posunuti dp. Casova integracni konstanta je na Lock-In nastavena na stonasobek
prevracené hodnoty referen¢ni frekvence. Fazove citlivy zesilovad také méfi fazi mezi
signalem referenénim a meéficim. Vysledné piezoelektrické posunuti je pak dano
vztahem 3-2.

d. = A Moy
[( *
'\/5 3 umax - umin

(3-2)

Kde dj je piezoelektrické posunuti, 4 vinova délka laseru, #og7 je vystupni napéti fazové
citlivého zesilovace, #aer @ 4, odpovidaji kontrastu interferenéniho obrazee. K buzeni
vzorku je pouzit funk&ni generator Hewlett Packard 331204, vnitini referentni zdroj
Lock-In a signalovy sluoval. Ten dokaze s€itat nejriizng)$i prubéhy napéti o riznych

frekvencich, amplitudach a tvarech.

3.1.3 Eliminace substratovych vibraci

Pisobenim elektrického pole na tenkou piezoelektrickou vrstvu dochazi k mnoha
mechanickym jevim. Prvni zmnoha je deformace samotné tenké wvrstvy. Tato
deformace je dulezita pro stanoveni piezoelektrického koeficientu d;.5. Deformace
v tenké vrstvé zplsobuji 1 deformace v ostatnich vrstvach struktury vzorku a disledkem
toho vznikaji vibrace substratu, které jsou radové vétsi nez piezoelektrické posunuti
tenké vrstvy. Tyto vibrace jsou z hlediska méfeni tenkych vrstev nezadouci a spravnym

nastavenim optické sondy jsou dostatecné eliminovany.

Z obrazku 3.2 je zieymé, ze pohyb substratu smérem k ¢elnimu paprsku zkrati relativni
drahu paprsku o vzdalenost Sp. Draha odklonéného paprsku na zadni stranu vzorku se
vSak o vzdalenost S, prodlouzi. Opticka metoda DBLI tedy neméii vibrace substratu, ale
pouze piezoelektrické posunuti dy. Pro méfeni pouze dp je ticba zajistit nastaveni

pifimého a lomeného paprsku do jedné osy s piesnosti fadu desitek mikrometri,
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Pfimy Odrazeny
A) Pocate¢ni stav bez pfilozeného napeti #,. paprsek L paprsek
%,
|
B) Pusobeni zaporného elektrického napéti i ..
do |\
- So

C) Pusobeni elektrického pole kladné polarity

Obrazek 3.2: Vzniklé vibrace substratu vlivem piezoelektrickeho inverzniho jevu v tenke vrstveé. .Sp je
amplituda vibraci substraitu, d, je méfené piezoelektrického posunuti, Pfevzato ze [14].

Nastaveni souososti pifimého a lomeného paprsku se provadi pomoci metody
vyuzivajici difrak¢nich jevi na kalibra¢nim terciku. Cely proces nastaveni je znazornén

na obrazku 3 4.
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difrakéni obragzec ;

primy paprsek

b)

Lomeny paprsek

M1

Obrazek 3.4: Postup nastaveni souososti paprsku ve vodorovném sméru ve dvou krocich.

Kalibracni terCik se stojankem se vlozi do roviny vzorku. Manipulacnim stolkem
nastavime terCik tak, aby pfimy paprsek prochazel levym kiizkem difrek¢éniho terciku.
Tak vznikne difrakéni obrazec (obrazek 3.5 a). Pfi posunuti manipula¢nim stolkem
smeérem k druhému kiizku ter¢iku by mel difrakéni obrazec zmizet diky stinéni reflexni
vrstvou. Po posunuti o vzdalenost g se pfi nastaveni souososti opét objevi difrakéni kriz.
Reflexni vrstva na ¢asti predni strany ter¢iku zptsobi zpétné odrazeni. Pies zrcatka M1,
M2 a delic paprskii BS2 je paprsek pfiveden na zadni stranu vzorku, kde prochazi
pravym kalibracnim kfizkem. Obdobné nastaveni se provadi i pro vertikdlni smér.
Timto zpusobem je zajisténa souosost laserovych paprsku s pfesnosti 20 pm ve

vertikalnim i horizontalnim sméru.
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3.2 DBLI pro méreni vzorki s malou plochou horni elektrody

Pro méfeni nelinearnich charakteristik byl pouzit stavajici dvoupaprskovy laserovy
interferometr. Musel v§ak byt upraven pro méfeni tenkych vrstev s malou plochou horni
elektrody (cca p = 150 um). Uprava spoivala ve zmen3eni plochy dopadajiciho
laserového paprsku na horni elektrodu. Do méficiho procesu byla dale vlozena
mikroposuvna sonda PH 7100, ktera dokaze nastavovat pozici budiciho dratku na horni
elektrodé s presnosti 5 pum. Digitalni kamera pak umozinuje pomoci makroobjektivu
sledovat pozici dratku a laserového paprsku na elektrodé s dostateCnym zvétSenim. Tim
je eliminovana mozna kolize laserového paprsku s budicim dratkem na horni elektrode
vzorku.

Na CCD ¢ip kamery je obraz fokusovan makroobjektivem od firmy Carl Zeiss Jena
DDR. Ohniskova vzdalenost objektivu je 35 m. Pomér ohniskové vzdalenosti a priméru
optiky je 1,9. Tyto parametry jsou optimalni pro pozadovanou vzdalenost objektivu od
vzorku. Korekce barev a vysoké rozliSeni v celé zobrazované plose je diikazem vysoké
optické kvality pouzitého objektivu. Kamera je propojena s objektivem pomoci

specialné zkonstruované redukce.

Obrdazek 3.5: Kamera vybavend makroobjektivem dokdze ucinné pfiblizit horni elektrodu vzorku.
Takovéto pfiblizeni umoziluje nastavit polohu kontaktniho dratku a laserového paprsku na horni
elektrodé.
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3.3 DBLI pro méreni teplotnich zavislosti koeficientii dz; .0 a M;; .4

Pro méfeni teplotnich zavislosti tenkych vrstev byl modifikovan dvoupaprskovy
laserovy interferometr [36]. Interferometr, umistény na plose o poloméru 4 cm, je
vlozen do vakuové teplotni komurky. Teplotni komurka umoziuje nastavovat teploty od
pokojovych az do 275 °C. Teplotni komirka ma dva optické otvory. Prvni je pro vstup
linearné polarizovaného laserového paprsku pod tthlem 45°. Druhym otvorem vystupuji
dva paprsky, jejichz polarizace jsou navzajem kolmé. Piezoelektrickym aktuatorem
nastavujeme fazovy rozdil mezi vystupnimi paprsky na z/2. Za polarizacnim filtrem

vznika interferen¢ni struktura, ktera je snimana fotodiodou.

U Levotodila polarizace Vakuovd teplotni komirka
\y# Pravotociva polarizace )

o Kolma polarizace svéila

—— Vodorovna polarizace svétla
—#- 45° Polarizace svétla

Faradayiv desticka

izolator

cyPle s i)

P Y

Piezoelektricky
y aktuator

Polarizaéni filtr
Fotodioda

Obrazek 3.6: Modifikace DBLI pro méfeni teplotnich zdvislosti elektrostrikénich a piezoelektrickych
koeficientu.

Laser

Interferometr uvniti teplotni komurky je navrhnut tak, aby eliminoval vzniklé vibrace
kiemikového substratu stejné jako u klasického DBLI. Drzacky zrcatek a dalsi ¢asti
v interferometru jsou realizovany symetricky, aby byla potlacena chyba vznikla teplotni
roztaznosti. Polariza¢ni déli¢ musel byt nahrazen polarizacni desti¢kou, nebot’ hrozilo
rozlepeni déli¢e vlivem vysokych teplot. Pro buzeni vzorku jsou pouzity izolované
dratky, které jsou k horni a spodni elektrodé prilepeny elektricky vodivou pastou.
Laboratof laserové interferometrie je tak vybavena aparaturou pro méfeni teplotnich
zavislosti tenkych filmu a ke zkoumani fazovych prechodt materiald PMN-PT a PZN-

PT ve formé tenkych vrstev.
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4 Nelinearni charakteristiky tenkych vrstev

Charakteristiky byly méfeny na vzorkach z kapitoly 2.5. Mezi elektrody vzorki bylo
piivedeno napé€ti o definovanych parametrech. Diky piezoelektrickému pievracenému
jevu byla v tenké vrstvé vyvolana deformace o velikosti desitek pikometrii. Tato
deformace je méfena dvoupaprskovym laserovym interferometrem (viz. kapitola 3.1).
Piezoelektrické posunuti tenké vrstvy bylo méfeno pii aplikovani riiznych elektrickych
napéti.

Piezoelektrické posunuti dy je vyvolané elektrickym napétim #4-. Efektivni hodnota
piezoelektrického koeficientu d's;.7 je pak vypoctena podilem posunuti dy a pfislusnou

amplitudou budiciho signalu #.

4.1 Parametry budiciho elektrického napéti

Pokud pfivedeme harmonicky signal na elektrody vzorku, milZeme pozorovat
deformace o malé amplitudé. Deformace podstatné zvysime, pokud tento harmonicky
signal podloZzime stejnosmérnym napétim. Proto se pfi méfeni piezoelektrickych
vlastnosti pouziva kombinace dvou napéti. Harmonicky signal ma amplitudu
vjednotkach volth. Toto harmonické napéti s malou amplitudou je mnohdy
zanedbatelné oproti velikosti stejnosmémého napéti #pc. Harmonické napéti u,c viak
také plni roli méficiho signalu, nebot’ harmonicky signal #4c definuje referenéni
frekvenci (viz. kapitola 3.1.2). Aplikované elektrické napéti na vzorky se pak da zapsat

vztahem:

M, =ty +U . SIM2Tf 1), @-1)

kde w4 je slozené napéti ze stejnosmérné slozky u#p- a harmonického signalu o malé

amplitudé w4~ a frekvenci fic.

Pii méfeni piezoelektrickych zavislosti na nejriznéj$im elektrickém poli je vhodné
pouzit signal #4, ktery se sklada z proménného signalu w4, ale také z proménného upc.
Tak béhem jedné periody wupc ziskame celou hysterezni smycCku piezoelektrického
posunuti. Stejnosmémé napéti wpc muzeme ménit dvéma zpusoby. Prvni zpisob
dovoluje nastavovat steynosmérné napéti po krocich (obrazek 4.1). To je vhodné pouzit,
pokud chceme méfit zavislosti pro dané hodnoty #p-. Druhy zplsob umoziuje

generovat signal o dvou frekvencich, amplitudach, ale 1 tvarech (obrazek 4.2).
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Obrazek 4.1: Souctove napéti obsahujici definované hodnoty wpc.

napeti [V]

k& _
e
W %
‘ﬁ% ﬁlﬁ Ly Upgis ]
i By " ,
L= EI%
] %% i
ﬁ.wg 85

Ba®

E:}

T [s] T

Obrézek 4.2: Souctové napéti obsahujici #pe a u4c signaly o riznych tvarech, amplitudach a frekvencich.

Pro charakterizaci dodanych vzorki je u naméfenych charakteristik uvedena frekvence

a amplituda harmonického a predpet'ového signalu.

4.2 Zavislost efektivniho piezoelektrického koeficientu na prilozeném

elektrickém poli

Piezoelektrické materialy vykazuji nelinearni chovani, pokud je na né pusobeno

vysokym elektrickym polem nebo mechanickym napétim. Toto silné€ nelinearni chovani

je zpusobeno lokalnim pieklapénim polarizace vlivem ptsobeni vnéjsiho elektrického

pole. V pripadé tenkych vrstev o tloust’ce jeden mikrometr a aplikovani stejnosmérného

napéti o velikosti 10 V pusobime na piezoelektricky material elektrickym polem
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10" V/m. Mé&fené charakteristiky odpovidaji hystereznim smyckam feroelektrickych

materiald.

4.2.1 Parametry hystereznich smy¢ek
Piezoelektricka hysterezni smycka piinasi celou fadu informaci o vzorku. Ukazuji
piezoelektrickou odezvu pii aplikaci elektrického pole na elektrody. Informuji nas

o ztratach ve vzorku, velikosti koercitivniho pole, remanentnim a maximalnim posunuti.

d, [pm]

E [kVicm]

Obrazek 4.3: Hysterezni piezoelektrickd smyc¢ka. dypyr - maximalni piezoelektrickd odezva. dyiar-
minimalni piezoelektricka odezva, dr - remanentni posunuti, £ - koercitivni pole.

Kladné (zaporné) elektrické pole vyvola méfenou saturovanou deformaci diay+ (dhsax.).
Kladné remanentni napéti pozorujeme, pokud budeme snizovat elektrické napéti
z kladnych hodnot na nulu. Zaporné remanentni napéti pak dostaneme obdobné, pokud
budeme zaporné napéti zvySovat nanulu. Na horizontalni ose je velice dilezity
parametr koercitivni pole, které nam fika, pii jakém elektrickém poli dochazi
k preklopeni vektoru polarizace v piezoelektrickém materialu. Tato veli¢ina je zavisla
na tloust'ce tenké vrstvy, ale i na pouzitych materialech pro elektrody (viz. kapitola
2.4.2) a parametrech budiciho signalu. Plocha uvnitf hysterezni smycky pak vypovida

o ztratach ve vzorku.
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4.2.2 Deformace méfenych smycek

V nékterych piipadech se hysterezni smycky lisi od tvaru na obrazku 4.3. To muaze byt
zpusobeno mnoha faktory. Prvni odliSnost od teoretické smycky je nesymetrie ve sméru
napétové horizontalni osy. Tato nesymetrie je zptsobena odlisnou velikosti spodni
ahomi elektrody. Zatimco horni elektroda je kruhového tvaru o pruméru desetin
milimetru, spodni elektroda je po celé ploSe substratu. Také riznost materiali elektrod
ma vliv na tyto horizontalni nesymetrie. Tyto nesymetrie zptsobuji zménu koercitivniho
pole. Dalsi odklon od teoretické hysterezni smycky muze byt dan vyraznym sklonem
celé smycky. To muze byt vysvétleno piitomnosti pasivni vrstvy, ktera se vyskytuje na
rozhrani spodni elektrody a piezoelektrické tenké vrstvy. Pritomnost vrstvy, v odborné
literatufe oznaCovanou jako dead layer, dale objastiuje rostouci tendenci koercitivniho
pole v zavislosti na klesajici tloustce piezoelektrického filmu. Elektrické pole uvnitf
pasivni vrstvy je mnohem vyssi nez prumérné pole v celém filmu, coz je zpusobeno
Spatnymi dielektrickymi vlastnostmi této vrstvy. Naboj je ,,vstfikovan® nad prahovym
napétim, které je dané pasivni vrstvou, a tim dochazi ke stinéni naboji pro polarizaci
piezoelektrické vrstvy.

Dal3i nesymetrie je dana posunem ve sméru vertikalni osy. Jsou pozorovany rizné
piezoelektrické odezvy pro opacné polarity stejnosmémého predpéti. To je téz
vysvétleno pomoci povrchovych naboju na rozhrani elektrody a tenké vrstvy [22].
Vyraznych nesymetrii je také dosazeno pfi dlouhodobém pusobeni bipolarniho napéti
na piezoelektricky material. Po mnoha prepolovani dochézi k unavé, a tedy k poklesu
remanentni a maximalni polarizace (viz. kapitola 2.4.2).

100
80 A N\

-
60 f N\
40 [ 4 II| s O

400 <200 0 200 400

E [kViem]

Obrazek 4.4: Hysterezni charakteristika piezoelektrického posunuti. Pievzato z [11].
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Na obrazku 4.4 je patrné linedrni sniZeni piezoelektrické odezvy pro vyssi elektricka
pole. Toto chovani bylo v [20] vysvétleno zavislosti P a dielektrické konstanty ¢ na
elektrickém poli. Pfi vy$§im napéti dochazi k saturaci polarizace P a snizeni permitivity
&. Piezoelektricky koeficient d:; lze pak vyjadiit pomoci linearniho elektrostrikéniho
vztahu:

dyy =20, 6, P, (4-2)

kde Q.p predstavuje efektivni elektrostrikéni koeficient.

4.3 Zavislost elektrostrikéniho koeficientu na priloZeném elektrickém
poli

Deformace vyvolana aplikovanym elektrickym polem v tenké vrstvé je slozena
z nékolika jevii. Celkové posunuti je mozno dle [28] zapsat takto:

S=Q4 P'+2.0,.€¢, P E+Q, e " E, (4-3)

kde P je vlastni polarizace, & permitivita vakua, ¢ relativni permitivita a £ je vnéjsi
elektrické pole Prvni &len @, .P* piedstavuje deformaci vlastni polarizaci. Druhy ¢len
pak predstavuje piezoelektrickou a treti elektrostrikéni deformaci. Vztah 4-3 mizeme
piepsat do nasledujiciho vztahu:

dy=dy E.m+M,, E* . m, (4-4)

kde posunuti dp je vyjadieno pomoci piezoelektrického a elektrostrikéniho koeficientu a
tloudtky tenké vrstvy m. Stiidavé elektrické pole ve tvaru (4-5) aplikujeme na elektrody
tenké vrstvy.

E =E sin(wi) (4-5)
Dostavame deformaci tenké vrstvy dy v nasledujicim tvaru;

dy=d,, E,sin(wt).m+M, E; [% - %005(260()} m (4-7)

Piezoelektrické posunuti je dano intenzitou prvni harmonické odezvy vzorku a druha
harmonicka pak predstavuje elektrostrikéni odezvu. Méfeni jednotlivych harmonickych

odezev umozije fazove citlivy zesilovac Lock-In.
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Elektrostrikéni koeficient Mi; o7 se da vyjadiit dle (4-3) jako Q. &7 €”.

Jak bylo feCeno v odstavci 4.2.2, relativni permitivita klesa s rostoucim stejnosmeérnym

elektrickym polem viz. obrazek 4.5.
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Obrazek 4.5: Zavislost permitivity na stejnosmérném poli. Pfevzato z [11].

Po dosazeni permitivity do vztahu pro vypocet elektrostrikéniho koeficientu ocekavame
pokles M;; .5 srostoucim stejnosmérnym polem. Tento predpoklad je potvrzen
experimentalnimi vysledky, které byly ziskany optickou metodou DBLI (viz. Obrazek

5.5). Nesymetrie podle svislé osy je zpusobena rozdilnosti ploch horni a spodni
elektrody viz. podkapitola 4.2.2.

4.4 Frekvenc¢ni charakteristiky piezoelektrického a elektrostrik¢niho
koeficientu

Frekvenéni charakteristiky nas informuji o chovani tenkych filmi v Sirokém rozsahu
frekvenci. Tyto frekvence odpovidaji frekvencim v budoucich aplikacich. Frekvencni
charakteristiky také poskytuji informaci o stabilité celé méfici soustavy v daném
frekvenénim rozsahu. V naSem experimentu méfime ve frekven¢nim rozsahu 100 az
10 Hz. Stabilitu nejvice ovliviiuje upnuti samotného vzorku. O tom se muzeme
presveédCit na obrazku 4.6, kde upnuti vzorku nebylo dostatecné. V celém rozsahu

frekvenci se pak vyskytuji $picky a nerovnosti.
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Obrazek 4.6: Frekvenéni charakteristiky pii nedostateéném upnuti vzorku. Pfevzato z [14].

Nestabilitu pii danych frekvencich mohou zpusobovat i dalsi vlivy. Pro odstranéni
téchto $picek je nutno dale nastavit souosost paprski v optické sondé (kapitola 3.1.4)
a eliminovat vnéjsi rusivé signaly elektrického charakteru. Na obrazku 4.7 je patrné
vyrazné ovlivnéni piezoelektrické odezvy elektrickym rusivym signalem. Elektricky
signal pochazel zesité¢ elektrického napéti. Signal se opakované objevoval ve
frekvencnich charakteristikach na frekvenci 166 Hz [34]. Dalsim rusivym vlivem muze

byt opticky Sum nebo rusivé vibrace z okoli.
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Obrazek 4.7: Rusivy elektricky signal na frekvenci 166 Hz,

Spravnym nastavenim interferometru DBLI, dostate¢nym upnutim vzorku a eliminaci
vnéjsich rusivych signali se da chyba méfeni piezoelektrické odezvy snizit na jednotky

pikometru.

Pro frekvence fic < 400 Hz pozorujeme vyrazné ruseni sitovym napétim. Na rozsahu
frekvenci od 500 Hz do 2000 Hz je charakteristika vyrovnana, odchylka namérenych
dat je v rozsahu pfesnosti interferometru viz. odstavec 5.4. Proto se ostatni méfeni
provadéji na frekvenci fyc = 1 kHz. Pro vétsi frekvence se uplatriuji rusivé vlivy
souvisejici s mechanickym upnutim vzorku. Pfi novém upnuti vzorku se vzdy meéri
frekvencni charakteristika. Tim se ovefuje, Ze v okoli frekvence f;- = 1 kHz neni rusiva

spicka, a nedochazi tak ke zkresleni dal§ich meéfenych charakteristik.
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5 Naméiené charakteristiky

Tato kapitola shrnuje nameéfené charakteristiky, které byly v ramci diplomové prace
ziskany. Zbylé charakteristiky umisténé v piiloze pak dokresluji chovani vSech
méfenych vzorkid pro dané elektrické pole. V podnazvu namérenych charakteristik jsou
vzdy uvedeny informace o meéfeném vzorku, métené horni elektrodé, parametrech
budiciho napéti a datu mereni. Na vodorovnych osach bylo vynaseno elektrické pole,
kterym bylo plisobeno na tenkou vrstvu, nebot nese informaci o tloust’ce aktivni
piezoelektrické vrstvy. V piipadé vzorku PZT - 1, 2, 3 tak nebylo ucinéno, nebot
tloustka vzorkli nebyla znama. Velikost maximalniho elektrického pole byla volena

s ohledem na opakovatelnost méfeni.
5.1 Zavislosti ds; . na prilozeném elektrickém poli

Amplitudova zavislost 1. a 2. harmonické

2,00E-04 | vzorek ITZTVO??.-d, bod [4,2,a], fy=1kHz, 2.4.09
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1,60E-04 H o,
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1,40E-04

1,20E-04

1,00E-04 5

S[-]

8,00E-05

6,00E-05

4,00E-05 WGM 7

2,00E-05 DDEDDD“)D:F'DDD
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0,00E+00 1,00E+06 2,00E+06 3,00E+06 4,00E+06 5,00E+06 6,00E+06 7,00E+06 8,00E+06

Eac[V/m]

Obrézek 5.1

Amplitudova charakteristika popisuje velikost deformace tenké vrstvy v zavislosti na
amplitudé harmonického signalu. Nameéfena charakteristika potvrzuje linearni chovani
piezoelektrické odezvy pii aplikaci malych harmonickych poli. Pro vyssi stiidava pole
odezva prvni harmonické roste nelinearné. V piipadé vzorku PZT — 1 byla naméfena

klesajici odezva piezoelektrické deformace pro vyssi stiidaveé pole.

45



Namérené charakteristiky

Amplitudova zavislost 1. a 2. harmonické
vzorek PZT-1, bod [2,3], f,.=1kHz, 30.4.09
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Obrizek 5.2

Stejné chovani bylo prezentovano v publikaci [20], kde byly experimentalni hodnoty
ziskany jednopaprskovym interferometrem (LDJ).  Elektrostrikéni odezva roste
nelinearné a pro vys$si pole piekona piezoelektricky jev (viz. obrazek 5.1).
Elektrostrikéni deformace je dana dle vztahu 4-4 sou€inem druhé mocniny pole
a elektrostrikéniho koeficientu, ktery roste s velikosti stiidavého pole (obrazek 5.6). Pro
vypocteni piezoelektrického a elektrostrikéniho koeficientu staci dosadit hodnoty

z naméiené charakteristiky do rovnice (4-4).
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Zavislost d; . na prilozeném stejnosmérném poli Edc
vzorek PZTV073-a, bod [5,3,a], AC=1,41V/1kHz, f.=2mHz, 1.4.09
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Obrazek 5.3

Pokud harmonické pole podlozime proménnym stejnosmérnym polem, ziskame
nelinearni chovani piezoelektrické odezvy (obrazek 5.3). V saturaci dosahuje
piezoelektricky koeficient hodnoty 64 pm/V, coz je ve shodé s [11, 14]. Velikost
koercitivniho pole je zavisla na velikosti stfidavého pole. Naméfena koercitivni pole
fadové odpovidaji hodnotam v [20, 33]. Na obrazku 5.5 je nazorné vidét, jak prvni
harmonicka odezvy linearn¢ roste se stiidavym polem. V ptipadé, ze bychom prvni
harmonickou podélili pfislusnym stfidavym polem, hysterezni kiivky koeficientu ds; .5

by se prekryvaly, viz. obrazek 5.4.
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Zavislost d;;  nNa stejnosmérném predpéti
vzorek No2, bod [2,3,a], f5=1 kHz, f,.=1 mHz, 9.4.09
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Obrazek 5.4

Obrazek 5.5 také ukazuje vétsi elektrostrikéni odezvu nez piezoelektrickou pro vyssi
stiidavé a nulové stejnosmerné pole. To je ve shod€ s naméfenou charakteristikou 5.1.
Druha harmonicka (elektrostrikéni jev) roste nelinearné s rostoucim stfidavym polem.
Naopak klesa s rostoucim stejnosmérnym polem. Pro vyssi stejnosmérnd pole saturacni
deformace prvni harmonické linearné klesa, coz bylo vysvétleno v 4.2.2. Obrazek 5.5
porovnava prubéhy piezoelektrického a elektrostrikéniho jevu v zavislosti na

stejnosmémém poli pro rizné hodnoty stfidavych poli.
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Zavislost deformace na prilozeném Edc
vzorek No2, bod [2,3,a], fy=1 kHz, f,.=1 mHz, 9.4.09
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Obrizek 5.5

5.2 Zavislosti M;; .+ na prilozeném elektrickém poli

Charakteristiky na obrazku 5.6 ukazuji zavislost elektrostrikéniho koeficientu na
amplitudé budicitho signalu pro dané stejnosmérné pole. Pro stejnosmémné pole
s maximalnim elektrostrikénim koeficientem (z obrazku 5.7) roste Ms; .4 s velikosti
stiidavého pole strmé&ji nez pii ostatnich stejnosmérnych polich, coz je opacné chovani
nez v piipadé piezoelektrického koeficientu. V piipadé stejné velikosti horni a spodni
elektrody by byl maximalni rust Ms;z.s pii nulovém stejnosmérném poli. Pokles
elektrostrikéniho koeficientu pro nenulova stejnosmerna pole byl vysvétlen

v podkapitole 4.3.
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5.3 Frekvendni zavislosti ds;z o a M3 o

Frekven¢éni charakteristiky nam ukazuji frekvencni zavislost piezoelektrické
a elektrostrikéni odezvy. V okoli 1 kHz jsou charakteristiky vyrovnané, a tak nehrozi
zkresleni ostatnich charakteristik. Pro mala elektricka pole piezoelektricka odezva
linearné roste s velikosti stiidavého pole dle obrazku 5.1. Piezoelektricky koeficient
dsizer je roven 65 pm/V na frekvenci 1 kHz, coz odpovida hodnotam [35, 31].
Frekvenéni zavislost piezoelektrického koeficientu je 3 pm/V na dekadu. Tyto hodnoty

jsou ve shodé s [11, 14].

Frekvecni charakteristiky 1. harmonické
vzorek PZT-1, bod [3,3], Udc=0V, 13.3.09
]

= Jac=1V == Uac=0,8V === Jac=0,6V =G Jac=0,4V

do [pm]

100 1000 10000
frekvence [Hz]

Obrizek 5.8

il
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Frekvencni zavislost deformace
vzorek No2, bod [2,3,a], Udc=0V, 9.4.09

7,00E-05

6,50E-05

6,00E-05

5,50E-05

= 5,00E-05
v

=== Fac=2,11MV/m (2.harmonicka)

4,50E-05 ={=FEac=2,11MV/m (1.harmonicka) [-——
4,00E-05
3,50E-05
3,00E-05
100 1000
frekvence [Hz]
Obrazek 5.9

Frekvenéni zavislost elektrostrikéniho koeficientu je piiblizng 1.10™® [m/V]* na dekadu,

viz. obrazek 5.10.

Frekvencni zavislost M; ¢
vzorek No2, bod [2,3,a], Udc=0V, 9.4.09
| |

=G Eac=2,11MV/m
15,5 : 1 = J=Fac=2,63MV/m 1
/= Fac=3,16MV/m

14 T

Mis o [m/V]2-1028

100 1000

frekvence [Hz]

Obrazek 5.10
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Z obrazku 5.9 je vidét stejna frekvencni zavislost prvni a druhé harmonické odezvy.
Pokles elektrostrikéni a piezoelektrické odezvy muzZe byt vysvétlen frekvenéni

zavislosti permitivity, ktera vystupuje ve vztahu 4-3.

5.4 Chyby méfeni
Piezoelektrické a elektrostrik¢ni koeficienty jsou pocitany ze vztahil (3-2, 4-4). Vypodet
téchto koeficientll je zatizen chybami piistroji. Pro vypoCet chyby méficich piistroji

byl pouzit zakon kvadratického hromadéni chyb.

2 2
(Ad33)2 = {?}i—ﬁ} '(AUOUT )2 +[ ad33 } '(AUAC )2 +

a our a{IAC (4 8)
f| s au P 2| (au Y
a'uma.'( a min

Do vztahu (4-8) byly dosazeny relativni chyby ztabulky 5.1. V piipadé vypoétu
elektrostrikéniho koeficientu M:; je druhy &len pravé strany rovnice 4-8 dvojnasobny.

Vysledna chyba elektrickych piistroji je v rozmezi 3-5 %.

mérena velic¢ina | relativni chyba [%)]
Lock-In zesilovat SR830 Uout 1
Osciloskop HP54600B Umin, Umax 1,9
Generator HP33120A UaC 1

Tabulka 5.1
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6 Zavér

Piezoelektrické materialy jsou velice ¢asto pouzity v senzorickych a aktuaénich
aplikacich v mnoha oblastech techniky. Pro spravnou aplikaci je nejprve nutné
dokonale znat charakteristické vlastnosti a chovani daného piezoelektrického materialu
pii nejraznéjdich vnéjsich podminkach. Chovani daného vzorku je také dano technologii

vyroby a pouZitim specifickych materiald.

Strukturu nanesenych vrstev je tfeba chapat komplexn¢, nebot’ dochazi k vzajemnému
ovlivnéni deponovanych vrstev. Tenké vrstvy maji odlisné vlastnosti nez objemové
materialy. Divodem je extrémni tloustka, ale také sevieni samotné tenké vrstvy
nosnym substratem a charakteristickym depoziCnim procesem tenké vrstvy. Pro
zajidténi pozadovanych vlastnosti celého systému je nutné vénovat pozornost viem
slozkam daného systému. Systém je v naSem piipad€ tvofen aktivnimi a pasivnimi

vrstvami.

Métfeni piezoelektrickych a elektrostrikénich vlastnosti tenkych vrstev je obecné
komplikované, nebot’ opticka i mé&fici aparatura musi byt pfesné nastavena. Spravné
vyhodnoceni vysledki je moZzné jen v piipadé dodrzeni danych postupd méfeni,
Nejdulezitgjsim kritériem spravného méfeni dvoupaprskovym interferometrem je
nastaveni optické sondy. Pro tento el byl pouzivan specielné zhotoveny kalibraéni

tercik, ktery vyuziva difrak&niho jevu.

V ramci diplomové prace byl adaptovan dvoupapskovy laserovy interferometr pro
méfeni tenkych vrstev s malou plochou horni elektrody. Cely proces nastavovani
polohy budiciho hrotu a stopy laserového parsku na homni elektrodé byl detailné
sledovan digitalni kamerou s makroobjektivem. Interferometr byl také piizptisoben pro
méfeni teplotnich zavislosti piezoelektrickych a elektrostri¢nich koeficientli a méfeni

fazovych piechodl tenkych vrstev materiali PAMMN-PT a PZN-PT.

Byly méfeny piezoelektrické a elektrostrikéni koeficienty vzorkia s ostrivkovou a
kontinualni strukturou dodanych od dvou dodavatelli. Pouzitou metodou se podafilo od
sebe odd¢lit piezoelektricky a elektrostrik¢ni ptispévek. Méfeni tohoto charakteru bylo
provadéno poprvé pomoci DBLI Ziskané vysledky koresponduji s publikovanymi

vysledky z jinych metod.

Prace piispé€la v dané oblasti piezoelektrickych tenkych vrstev experimentalnimi

vysledky. Ziskana data popisuji elektrostrik¢éni a piezoelektrické koeficienty pro
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nejruznéjsi elektrickd pole. Tyto wvysledky napoméhaji  hlubS§imu pochopeni

piezoelektrickych tenkych filmi jako celku.
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Vzorek PZTf073-a:
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Vzorek PZT073-d:
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Zavislost M,; .« na pfilozeném stejnosmérném predpéti
vzorek PZTV073-d, bod [4,2,a], f,c=1kHz, foc=1mHz, 2.4.09
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Vzorek No2:
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Frekvencni zavislost ds;
vzorek No2, bod [2,3,a], Udc=0V, 9.4.09
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Zavislost dg; .« na pfiloZzeném stejnosmérném poli

20 vzorek No3, bod [3,6,b], f,c=1 kHz, =2 mHz, 22.4.09

w
o

o]
u

d33’eﬁ[pm/V ]
S

=
]

g === Eac=0,45MV/m
XK 0= Eac=0,91MV/m
== Eac=2,27MV/m

=
(=]

=== Eac=3,18MV/m

0 ENEREENEREREEN

-1,00E+07 -8,00E+06 -6,00E+06 -4,00E+06 -2,00E+06 0,00E+00 2,00E+06 4,00E+06 6,00E+06 8,00E+06 1,00E+07

Edc [V/m]

Zavislost M;; . na prilozeném stejnosmérném Edc
vzorek No3, bod [3,6,b], f,.=1 kHz, f,.=2 mHz, 22.4.09
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1,00E-05
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Frekvencni zavislost 1. a 2. harmonické
vzorek No3, bod [2,6,c], Udc=0V, 22.4.09

=== Jac=0,45MV/m (1.harmonicka)

={J=Uac=2,27MV/m (2.harmonicka)
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Pfepétova zavislost 1. a 2. harmonické
vzorek PZT-1, bod [2,3], f,.=1kHz, DC=16V/2mHz, 30.4.09

-8

=== Jac=3V (1.harmonicka)
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=== Jac=5V (2.harmonicka)
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Vzorek PZT-2:

160

50

10

Predpétova zavislost 1. a 2. harmonické

vzorek PZT-2, bod [1,4], AC=1,41V/1kHz, DC=9V/5mHz, 13.3.09
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Frekvencni charakteristiky 1.harmonické
vzorek PZT-2, bod [1,4], Udc=0V, 13.3.09
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Vzorek PZT-3

Predpétova zavislsot 1. a 2. harmonické
vzorek PZT-3, bod [1,6], AC=1,41V/1KkHz, DC=15V/5mHz, 11.3.09
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