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1. Wprowadzenie — Cel, skutki i Zrédta naprezen w cienkich warstwach

Dlaczego naprezenia?
Dlaczego cienkie warstwy metaliczne?

eplastyczne odksztatcenia warstwy;
epekanie warstwy;

eodrywanie warstwy od podtoza;
eodksztatcenia podtoza.

eprzemieszczanie sie dyslokacji;
edyfuzja granic ziaren;
epowstawanie nieciggtosci strukturalnych.

Skutki mikroskopowe odpowiadajg za zmiany

witasnosci magnetycznych, optycznych, elektrycznych.

eNaprezenia termiczne. Wspotczynniki rozszerzalnosci termicznej
osadzonego materiatu i podtoza rdéznig sie,

e Odksztatcenia przez sity zewnetrzne,

eZmiany energii powierzchniowej - nieciggte, bardzo cienkie warstwy
powodujg odksztatcenie podtoza;

ePrzemiany fazowe np. z fazy amorficznej w krystaliczng;

eNaprezenia powodowane przez odchylenia od idealnej struktury
krystalicznej wewnatrz osadzonych warstw np. granice ziaren, dyslokacje,
ubytki, zanieczyszczenia;

e Naprezenia na granicy faz warstwa osadzona/podtoze spowodowane
wzajemnym niedopasowaniem pomiedzy tymi warstwami,

e Naprezenia powodowane przez dynamiczne procesy zwigzane z
rekrystalizacja, dyfuzja wewnetrzng, chemisorpcjg czy obecnoscig gazow
resztkowych w osadzonych warstwach.



1. Wprowadzenie - Uktad optyczny do pomiaru promienia krzywizny

Rownanie Stoney’a
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soczewka probka
E. jest modutem Younga podtoza,
v Jest wspétczynnikiem Poissona dla podtoza, dx 2[c(f —a) + fa]? 1
t. oznacza grubos$¢ podtoza, @ = T 2 B
ca—af —c R
t; jest gruboscia osadzonej warstwy, f T ( f f)
R, i R s3 to promienie krzywizny prébki przed i po
osadzeniu warstwy a=b=f dx 2f?
G. G. Stoney, Proc. Roy. Soc. A82 (1909) 172. d 0 R

P.A.Flinn, D.S.Gardner, W.D.Nix, IEEE Trans. Electron. Dev. ED-34 (1987) 689
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1. Wprowadzenie — sita na dtugosc¢ (F/w)
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1. Wprowadzenie - Zasada dziatania uktadu pomiarowego
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1. Wprowadzenie - Uktad do osadzania termicznego

p=107° hPa
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1. Wprowadzenie - Uktad do wygrzewania prézniowego

p=10"hPa
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2.

Naprezenia podczas prozniowego osadzania i wygrzewania
uktadow jednowarstwowych



2. Naprezenia podczas préozniowego osadzania warstw

Warstwy Cu osadzane na podtfozach Si
Probki

Cienkie warstwy byly osadzane na podtozach krzemowych
(001) o grubosci 100 um poprzez termiczne naparowywanie

149 () Py s w warunkach wysokiej prézni (UHV).

2] 2 - 050 Nz o4

10 4 3 — 144 Als / 1. Probki posiadaty wymiary 10/20 mm.
4-253Als o

2. Przed osadzeniem podtoza podlegaty czyszczeniu w
s myjce ultradzwiekowej w kolejnosci: 15 min w acetonie i 15
’ min w etanolu oraz osuszanie w strumieniu azotu.

Fiw [Nim]

Warstwy Ag, Cu, Au osadzane w temperaturze pokojowej
przy cisnieniu bazowym 3 x 10 Torr.

L) l L] 1 L] 1 ¥
150 200

Thickness [nm]

D.Chocyk, T.Zientarski, A.Proszynski, T.Pienkos, L.Gladyszewski, G.Gladyszewski, Cryst. Res. Technol. 40 (2005) 509.
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2. Naprezenia podczas prozniowego osadzania warstw
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2. Naprezenia podczas prozniowego osadzania warstw

taczenie sie ziaren

llustracja mechanizmu powstawania naprezen rozciggajacych przez tgczenie sie
sgsiadujgcych wysp (wg Nixa — Clemensa). U géry potsferyczne wyspy t3czg sie
tworzac granice ziaren. v, - energia powierzchniowa wyspy, Ygp - ENErgia wigzania

WYsp, a - promien wyspy.

W.D.Nix, B.M.Clemens, J. Mat. Res. 14 (1999) 3467.
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2. Naprezenia podczas prozniowego osadzania warstw

Wypetnianie granic ziaren

0;

E  jest wspdfczynnikiem sprezystosci Younga,
o  to wspotczynnik geometryczny,

a  okresla srednig odlegtos¢ miedzy atomami,

L  jestrozmiarem ziarna,
N,, jest liczbq atomdw, ktére wypetnity obszar,

h  jest grubosciqg warstwy,

E.Chason, B.W.Sheldon, L.B.Freund

jest naprezeniem rozciggajgcym powstatym w wyniku tqczenia sie ziaren,

, J.A.Floro, S.J.Hearne, Phys. Rev. Lett. 88 (2002) 156103.
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2. Naprezenia podczas prézniowego osadzania warstw

Iaczenie granic ziaren

dF/w)

wypelnianie obszaréw
na granicach ziaren

d(Fw)

\/'—_

Obserwowane Czynnik generujacy naprezenia
naprezenia

Osadzany na powierzchnie podtoza
materiat grupuje sie w wyspy

2. taczenie sie mniejszych wysp w
wieksze
3. Catkowite zapetnienie powierzchni

podtoza przez osadzany materiat przy
grubosci ok. kilkunastu nm.

4, Dalszy wzrost warstw

Sciskajace 1. Zmiana napiecia
powierzchniowego podtoza

rozciggajace 1. Zmiana napiecia
powierzchniowego podtoza
2. taczenie sie ziaren (pojawiaja
sie granice ziaren)

rozciggajgce 1. taczenie sie ziaren
rozciggajace lub 1. taczeniesie ziaren
Sciskajace 2. Wypetnianie obszaréw na

granicach ziaren

diFiw}

diFiw)

diFiw}

dFw)

taczenie sie ziaren

VS.

Wypetnianie granic ziaren

Fiw

Fw

Fiw

FEw

&

&
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2. Naprezenia podczas prozniowego osadzania warstw

Zmiany F/w podczas prozniowego osadzania warstw Cu oraz po zakoriczeniu osadzania

Fiw [Nfm]

15

2000

4 4 4
during deposition after deposition during deposition after deposition during deposition after deposition
) T T g oA ) 2 wind ™
il tea f A‘,‘*-.?‘:‘hm
; A I I A
P ’ H" 5\
e i J A4 P g
0 A '_,. — 0 _\,. M \\ .E 0 hj “ﬁ .";"
-§. - < Q:"O.n
£ Z n ;"
-
24 2 E 5] . &
2 iv -2 - L 2 ] :
e o4
. Kt
o, o o
-4 4 4 -4 *
19 nm 27 nm 101 nm
-5 1 M | T I v M | v I ! | v - T T T T T T T T T T T T T T '6 T T T T 1 T T T T T T T T T
0 5 10 15 0 500 1000 1500  20C 0 5 10 15 20 250 500 1000 1500 20C 0 20 40 60 80 0 500 1000 1500
Thickness [nm] Time [s] a) Thickness [nm] Time [s] b) Thickness [nm] Time [s] c)

D.Chocyk, T.Zientarski, A.Proszynski, T.Pienkos, L.Gladyszewski, G.Gladyszewski, Cryst. Res. Technol. 40 (2005) 509.



2. Naprezenia podczas przerywanego prozniowego osadzania warstw
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Microelectronic Engineering 83 (2006) 2351 16



2. Naprezenia podczas przerywanego prozniowego osadzania warstw
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2. Naprezenia podczas wygrzewania ukfadow jednowarstwowych

Przyktady zaleznosci naprezenia dla roznych grubosci warstwy Al osadzonej na podtozu krzemowym
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2. Naprezenia podczas wygrzewania ukfadéw jednowarstwowych
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2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych
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2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych
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Microelectronic Engineering 85 (2008) 2179



2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych
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Microelectronic Engineering 85 (2008) 2179 29



Wielkosé fizyczna
Wspotczynnik rozszerzalnosci

termicznej Sij .
Wspotczynnik rozszerzalnosci

termicznej Cu
Stata

Objetos¢ atomowa

lloczyn szerokosci ziaren i

wspotczynnika dvfuzji _
Energia ‘aktywacji dyfuzji na granicach

ziaren
Modut sprezystosci

Szybkos¢ zmiany temperatury
Srednia wielko$é ziaren
Stata Boltzmanna

Stata gazowa

2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych

Symbol

Wartos¢
3,55x10¢ 1/K
16,2x10¢ 1/K

141
1,18x102° m3
5x10-15 m3/s
104 kJ/mol
4,21x10* MPa

10° K/min
35 nm
1,38x10-23 J/K
8,31 J/(mol-K)

23



Stress [MPa]

2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych
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2. Naprezenia podczas wygrzewania ukfadéw jednowarstwowych
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2. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow jednowarstwowych — zmiany struktury
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3.

Ewolucja naprezen podczas wygrzewania uktadow
dwuwarstwowych
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3. Ewolucja naprezen podczas wygrzewania uktadow dwuwarstwowych
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3. Ewolucja naprezen podczas wygrzewania uktadow dwuwarstwowych
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3. Ewolucja naprezen podczas wygrzewania uktadéw dwuwarstwowych
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D. Chocyk, Structure and stress in Au/Cu two-layer system during annealing at different temperature
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Naprezenia podczas wygrzewania uktadow trojwarstwowych
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4. Naprezenia podczas wygrzewania uktadow trojwarstwowych
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Applied Surface Science 260 (2012) 65-68.
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Symulacje metoda dynamiki molecularnej

Zzmian naprezen podczas wzrostu
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5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu
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5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu
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5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu

Przyktadowe konfiguracje 3D

D.Chocyk, T.Zientarski, A.Proszynski, T.Pienkos, L.Gladyszewski, and G.Gladyszewski, Cryst. Res. Technol. 40 (2005) 509.
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Stress (GPa)

5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu

Ewolucja $redniego naprezenia w ptaszczyznie podfoza oraz w kierunku prostopadtym do podtoza (a) oraz zmiany sredniego

rozmiaru ziaren (b) dla réznych temperatur.
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D.Chocyk, T.Zientarski Molecular Physics 106 (2008) 1061.
37



5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej naprezen podczas wzrostu

Ewolucja sredniego naprezenia w ptaszczyznie podfoza dla réznych rozmiaréw atoméw osadzanych wzgledem atomoéw podtoza
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5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu

IFCC: 2892 atoms
lHCP: 27 atoms

BCC: 1109 atoms
[Other: 486 atoms

Ewolucja sredniego naprezenia w ptaszczyznie podtoza
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Konfiguracja 3D uzyskana z symulacji dla systemoéw Co/Cu i Co/Au.
T. Zientarski, D. Chocyk, Stress induced grain boundaries in thin Co layer deposited on Au and Cu Lokalng strukture sieciowg oznaczono kolorem (FCC - zielony, BCC -
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5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu

Ewolucja sredniego naprezenia w ptaszczyznie Teoretyczne profile dyfrakcyjne w dwadch
podtoza podczas symulacji osadzania atomow wzajemnie prostopadtych kierunkach w
Ag w podtozu Au w warstwie Ag i Au dla réznych ptaszczyznie podfoza w warstwie Au i Ag.
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T. Zientarski, D. Chocyk, Strain and structure in nano Ag films deposited on Au: molecular dynamics simulation
Applied Surface Science 306 (2014) 56-59 40



5. Symulacje metodg dynamiki molekularnej zmian naprezen podczas wzrostu

Symulacje osadzania Cu i Fe
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6. PODSUMOWANIE

eOptyczna metoda pomiaru promienia krzywizny jest tatwa w realizacji i moze wspotpracowac z réznego rodzaju
aparaturg;

eEwolucja naprezen s zalezne od szybkosci procesu osadzania w warunkach UHV;

eZmiany naprezen trakcie osadzania prézniowego jest spowodowana minimum dwoma czynnikami, mozemy je z
interpretowac, jako efekt konkurujgcych ze sobg procesow taczenia ziaren i wypetniania granic ziaren;

eKrzywe eksperymentalne zmian naprezenia podczas relaksacji mozna zinterpretowac jako migracji atomow do
granic ziaren powodujgcej naprezenia Sciskajgce oraz tgczenia wysp atomowych powodujgcej naprezenia
rozciggajgce. Badania ewolucji naprezen podczas wzrostu przerywanego warstw Cu, Ag wykazaty silne procesy
relaksacyjne, ktére zanikaty po wznowieniu procesu osadzania i naprezenia powracaty do wartosci sprzed
relaksacji.

eUzyskane krzywe zaleznosci F/w(T) w procesie wygrzewania dla warstw ponizej 100 nm byty pierwszymi danymi
eksperymentalnymi opublikowanymi. Uzyskane krzywe odbiegaty swoim ksztattem od spotykanych literaturze
krzywych dla grubosci rzedu 1 um. W wygrzewanych warstwach Cu, zakres odksztatcen sprezystych maleje wraz ze
wzrostem grubosci warstwy. W zakresie temperatur od temperatury pokojowej do 400°C i grubosci uktadéw
ponizej 100 nm, gtdwnym procesem powodujgcym odksztatcenia jest dyfuzja po granicach ziaren typu Coble.



6. PODSUMOWANIE

Jeden cykl wygrzewania wystarcza do osiggniecia termomechanicznej stabilnosci metalowych uktadow
jednowarstwowych, dwuwarstwowych i trojwarstwowych. Drugi i trzeci cykl wygrzewania petla (nawet przetgczana po
kilku dniach) sg takie same. Poczatek odchylenia od liniowe] czesci krzywej ewolucji naprezern moze okreslaé
temperature, w ktérej rozpoczynajg sie procesy odksztatcen plastycznych. Zmiana nachylenia elastycznej czesci

krzywej naprezenia podczas ogrzewania wskazuje na zmiane wspoéfczynnika rozszerzalnosci cieplnej warstw
metalicznych.

W uktadach Co/Au i Co/Cu we wczesnym stadium wzrostu obserwuje sie tylko naprezenia Sciskajgce, ktdrych
relaksacja nastepuje ze wzrostem ilosci osadzanego materiatu. W uktadach Co/Cu relaksacja naprezenia nastepuje na
skutek krystalizacji mieszaniny kobaltu i miedzi tworzgc struktury FCC i BCC. Dla Co/Au relaksacja nastepuje poprzez

utworzenie ziarnowej struktury uktadu o ziarnach krystalizujgcych w strukturze HCP i obszarach miedzyziarnowych o
strukturze FCC.

Symulacja procesu osadzania miedzi na warstwach ztota nie powodowata zaburzenia struktury Au, a miedz
kontynuowata wzrost zgodny ze strukturg warstw ztota. Symulacja osadzania zelaza zaburzata istniejgca strukture

warstwy ztota. Relaksacja naprezenia w uktadzie nastepowata poprzez zmiane struktury FCC osadzonej warstwy na
BCC.
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