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Development of a biaxial tensile machine at synchrot ron standard
for in-situ diffraction characterization of thin poly crystalline
metallic film mechanical response
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Alves, A. Bouaffad, J. Coquet, Y.-M. Abiven c

a Laboratoire de Physique des Matériaux — UMR 6630 C.N.R.S. - Université de Poitiers
b Laboratoire L.P.M.T.M - UPR 9001 du C.N.R.S.- Université Paris 13
¢ DIFFABS- Synchrotron SOLEIL — Gif sur Yvette

SOLEIL
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Verrou technologique : (i) la caractérisation du domaine élastique
(comportement et ses limites) de films minces nanostructurés,

Verrou scientifigue : (ii) I'analyse et la modélisation du comportement élastique
de films minces métalliques présentant des textures et morphologies
complexes.

Afin de lever ces verrous nous nous appuyons sur trois poles

(i) le point initial : la maitrise de la fabrication d’echantillons et leur
caractérisation morphologique,

(i) la_ mesure meécanique : la traction in-situ avec un diffractometre X
permettant de connaitre la réponse des différentes phases et composantes
de textures,

(i) 'analyse et la modélisation de ces comportements.

Notre projet s’appuie sur trois équipes PHYMAT, LPMTM et DIFFABS sur
SOLEIL, qui permettent de couvrir 'ensemble des champs de recherche.
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What we can predict .... PNANO

VPV A CEE

e Elastic constants « inter atomic bonds

» Theoretical considerations : simulations and models

Role of punctual defects Modification of =) Binding energies
grain boundaries neighboring atoms / 1
free surface and interfaces bulk

Softening of elastic
constants
Young’s modulus as a function
of the length scale of W self-
supported single-crystal

Surface effect
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modification of elastic constants in multilayers for L <3 nm
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N R Comportement élastique de films nanostructurés PNANO

1. Systeme modele : films multicouche W-Cu (non misciblg
-Elaboration PVD: faisceau d’ions et magnétron
-Caractérisation de texture en diffraction X, de rhotpgie en MEB, MET

2 Réponse mécanigue (traction' LSifuén diffraction X)
2a-Développement d’'une machlbleaxnale N pairs
2b-Utilisation du Sychs
2c-Tractjon in-situ en di

W (A=1)

substrate

3- Modélisation du comportement
-Homogénéisation et EF

-en prenant en compte la structure (cf.1)

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009



sut N S

PNANO

IR A pRCet

‘nlweI :

—

Mise en place ANR Retards DIFFABS Retards Machine

2005 2006 2007 2008 2009
0C dec feb  apr eb apr Jjun  aug ocC dec feb apr Jjun  aug oC dec feb apr Jjun aug oc

des films

sur  substrats

vérisation. LMP LMP
structurale  des

ires LMP+LPMTM LMP+LPMTM —p

‘H

d’'une machine
e films minces
a ligne DIFFABS.

\ 4
A

commissioning
ABS
u dans un
diffractometre: tests, mise au
point
Traction in-situ dans un
diffractométre:  mesures  sur
D AB

A 4
v

Modélisation mécanique.

Réunions (bilans, projets) entre ]
partenaire I ' o %
—

Valorisation

Ref: Appel a projet pnano initialisé a décembre (cfcéwd de Consortium)

Trois retards cumulatifs
Demande (accordée) de prolongation (12 mois)
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R 1- Systémes modéles PNANO

Copper dispersoid composite

Stratified W/Cu composite

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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Copper layer as thin as possible: 5 ma

W12/Cu0.5 nm (L = 12.5 nm), W3/Cu0.5 (L = 3.5 nm), W1.5/Cu0.5 (L =2 nm)

Conventional TEM

Sample stratification

20 nm

Thin film intensity profile

W12/Cu0.5;“

Stratification observed by X-ray reflectometry and confirmed by TEM observations

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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Stratification R AT

TEM Z-contrast on W/Cu 12/0.5
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Stratification effectiveness but Cu layers discontinuity
(confirmed by GISAXS measurements, D. Babonneau)
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Double texture: {110} and {111} SRy AN
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Original W texture components R

Substrate r Substrate

W- {111} W- {111}
texture texture -
component compone?’t -

W- {110}
texture : =
component W- {110}
texture
Surface component
. Surface 20 Surface

Columnar growth of the oriented zone
Greatly the number of pole directions allowing better diffraction signal

W elastically mechanically isotropic  no change in mechanical behavior

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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Large Cu thickness . cst Cu & W at. prop. | PNANO

W6/Cul8 nm (L =24 nm), W3/Cu9 (L =12 nm), W1.5/Cu4.5 (L = 6 nm)
Conventional TEM

18 nm

No layer Strong layer
undulations undulations
! Substrate

(Kapton®)

~ Strong layer
undulations

No layer
undulations

Similar sample microstructure on Si or Kapton®

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009



Grain size control in W sublayers PNANO

Different
crystallographic
orientations

-~ Surface
normale

In plane grain
size about 5 nm

In plane grain size controlled by layer thickness in tungsten

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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Cellules solaires

Ecrans flexibles ultrafins

Dossier MRS Bulletin, N°7, 33, (Juillet 2008).

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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R 2a-Développement Machine de traction bi-axiale AT

1. Objectifs :
e Traction bi-axiée sur films minces supportés par feuille kapton

o Capacité de charge de 200 N répondant aux caracteristiques
mecaniques du kapton et aux dimensions des éprouvettes en croix

» Mesure de la contrainte appliquée
* Mesure du champ local de déformation
o Caractérisation en DRX (réflexion, transmission, incidence rasante)

2. Les verrous
 Fixation de I'éprouvette (mince et souple)

Pincement des branches de I'éprouvette entre un
cylindre d’entrainement et une cage cylindrique

mise en charge de I'éprouvette

plan de I'éprouvette en partie supérieure de la
machine

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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R Etalonnage des capteurs, mesures optiques ENANO

IV AR

» Mesure de la contrainte appliquée o, Sl
conception d’'un capteur de couple '
étalonnage avec des poids étalons || ]
. - il
T S
u Capteur 3 (Nominal & 186 N)

* Mesure du champ de déeformation
Caméra CCD et objectif téléecentrique (caracteéristiques ?)
depouillement par corrélation d'images (coll. F. Hild - LMT Cachan)

Surface « utile » Imagette

défermé Champ de déplacement

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009
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| R Assemblage et installation AT AN

3. Développement de la machine
« CAO (CATIA) 4 modules identiques imbriqués  machine

Motorisation Capteur

N\
’/ X4

Cylindre d’entrainement
Réducteur—

_Machine en cours de montage et de mise au point Machine montée sur le goniométre de DIFFABS-SOLEIL

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009



NR Optimisation de la géométrie d’éprouvette

* Forme de I'éprouvette bi-axiale
calculs par élements finis (G. Geandier, R. Randriamazaoro)

Cartographie des contraintes de Von Mises pourr@de
d’éprouvette en croix (1/4 représenté)

Evolution des contraintes de Von Mises pour cesriés

selon Ox et Oy a45° selon Ox et Oy a45°

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009



R 2b-Commissioning et expériences sur DIFFABS

2006 2007 2008

S1 S2 S1 S2 S1 S2

Construction ligne

Installation optiques

Installation diffracto.

Comm. optique

Comm. cabane

Montage pilotage machine

Intégration informatique

Expérience uniaxiale

Expérience biaxiale

Traitement optique: en accord avec les calculs déterminés par traces de rayons
Quelques problemes inattendus: stabilité du faisceau dans le plan vertical,
Corrections de quelques sources de vibration,
Augmentation des temps d’acquisition.

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009



R Expériences sur films ultraminces d’or précontraints

Surface du film

X-ray strain
+

macroscopic strain

C

IS
£ |z
© >
= @
® D
g 8 |
X _ _ Diffraction de surface _

Au 1micron thick ~u 13nm thick
| |
Applied load (N) Applied load (N)
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X-ray strain

R 2c-Experiences sur synchrotron (ALS)

W6/Cul8
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Modélisation cf 83

Geandier et al., JAC 41 (2008) 1076.
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127 mm

3-Modélisation meécanique

Tres bons résultats

Sur Wet Cu

v

Ecole des Mines

, Paris, 23-24/04/2009
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R Apports EF (coll. L . Gelebart CEA-Saclay)

Voronoi 2D — extrapolation 3D
colonnaire

Average axial stress in the (set of
top curves) stiff W and (set of
bottom curves) soft Cu-like layers
as obtained by the mean-field
approach associated to Reuss,
Voigt, and SC estimates, and
compared to the reference results
provided by the full-field
approach, for various anisotropy
factor a for the soft layer

Ecole des Mines, Paris, 23-24/04/2009

Distribution of equivalent elastic stress
(MPa) in (top) the stiff W layer
(bottom) the soft “Cu-like” layer.
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X-ray strain - W (110) - f

Traction « bi axiale »: 1ers essais

W 110 - f =0° W 110 - f=90°
0.006 - - - - 0.006 : T T T
e
0.005 + W 200 n ) E 0.005 |
0.004 - - 0.004 | pa
)
=2} - K
0.003 | - 1 I o003} B e
= 5 b1 K @
0.002 | Fa K 1 2 oo02f K e
0.001 | ) = E < 0001 | @
- - < .
0 i i - 1 1 1 . > 0 N o — 1 1 1
- g @ oK O
-0.0017F o - - -0.001F Y
o | e
-o.oozf - . 0002@
-0.003 - - - - -0.003 - - - -
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8
sinzy sinzy
eps-TO —— eps-T2 K- eps-T4 eps-16 ~ @ - eps-TO —— eps-T2 K- eps-T4 eps-16 — @ -
eps-T1 eps - T3 —{- eps-T5 eps-T1 eps-T3 —{-|- eps - T5

These 2009 — 2012 Soundes Djaziri
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Domaines contraintes
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Agence Nationale de la R@chenheI :

Prestressed
Coating
(on substrate)

Poisson ratio
Mismatch related Width
Z Equibiaxial

Disc on disc
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