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DESIGN AND FABRICATION OF THIN FILM MICRO
ELECTRO-ACOUSTIC DEVICES AND THEIR APPLICATION IN NEW
GENERATION CHEMICAL SENSOR

DOMENICO CANNATA’
ABSTRACT

In this work is proposed the use of bulk acoustic wave resonator as mi-
crobalance chemical sensor, working at GHz frequency range and fabricated
by thin films technologies. These devices are called thin film bulk acous-
tic wave resonator (TFBAR). The approach allows to obtain miniaturized
and integrable devices with good performances and low manufacturing costs.
The used piezoelectric film is Aluminium Nitride (AIN), chosen for the good
acoustic properties and technological process compatibility. In first section
will be shown physical principles which control acoustic propagation, giv-
ing particular relevance to piezoelectric propagation medium. Therefore, the
description of resonant structures, will be oriented to obtain Mason’s equiv-
alent circuit and ButterworthVan Dike (BVD) model, which will be use to
perform software simulations. With a Matlab routine, electrical impedance
and admittance of the devices has been estimated, so resonant frequencies
and relations between materials thicknesses are calculated. Moreover finite
element method simulation (FEM) has been performed. This method opened
the opportunity to investigate some peculiar parameters of TFBAR devices,
approaching real behaviour, estimating properly mechanical losses. Succes-
sively, problems and motivations about choice of suggested device config-

uration will be shown, investigating different interesting case. Follows an




accurate description of problems and single fabrication steps, with particular
detail to highly oriented piezoelectric material growth. In the last section,
after a brief discussion about chemical adsorbment process, will be shown
how these electro-acoustic devices fabricated became gas and vapour sen-
sors (Hs, CO, Ethanol etc.), using chemical interactive material (CIM) as
Palladium, Metalloporphyrins and Carbon nano-tube. Measurements of ob-
tained results and calibration curves are reported. Finally is suggested a new
project for the fabrication of this type of devices, based on surface microma-
chining technique. This technique allows simplification of technological steps
and optimization of fabrication times, improving performances and operation

frequencies.




STUDIO E REALIZZAZIONE DI MICRO-DISPOSITIVI
ELETTRO-ACUSTICI A FILM SOTTILE E LORO APPLICAZIONE
NEL CAMPO DEI SENSORI CHIMICI DI NUOVA GENERAZIONE

DOMENICO CANNATA’
ABSTRACT

In questo lavoro si propone 'impiego di risonatori ad onde acustiche di
volume per la realizzazione di sensori chimici a microbilancia, operanti a
frequenze dell’ordine dei GHz, realizzati con le tecnologie dei film sottili;
questo tipo di dispositivi sono detti risonatori ad onde acustiche di volume
a film sottile (TFBAR - thin film bulk acoustic wave resonator). Questo ap-
proccio permette di ottenere dispositivi miniaturizzati, integrabili, con buone
prestazioni ed a basso costo. Il film piezoelettrico utilizzato e il Nitruro di
Alluminio (AIN), scelto per le sue buone caratteristiche acustiche ed I’ ot-
tima compatibilita con i processi tecnologici. In una prima parte vengono
esposti i principi fisici che sono alla base del fenomeno della propagazione
acustica, dando particolare spazio ai mezzi di propagazione con caratteris-
tiche piezoelettriche. Si arriva infine alla descrizione delle strutture risonanti
mediante il circuito equivalente di Mason ed il modello di ButterworthVan
Dike (BVD). In relazione a questo si andra ad utilizzare il circuito equiv-
alente, per poter effettuare le simulazioni del comportamento del dispositi-
vo, analizzando diversi casi di interesse. Tramite 1'utilizzo di una routine in
Matlab sono stati ottenuti gli andamenti dell’impedenza e dell’ammetten-
za elettrica equivalente del dispositivo, e quindi le frequenze di risonanza e

le relazioni che le legano allo spessore dei diversi materiali. Oltre a questo




tipo di simulazione sono state effettuate ulteriori analisi tramite il metodo
degli elementi finiti (FEM), che ha dato la possibilita di aprire la strada ad
un’indagine piu approfondita dei parametri che caratterizzano i dispositivi
studiati, approssimando sempre piu il comportamento reale del dispositivo,
cercando di valutare adeguatamente le perdite meccaniche. Successivamente
vengono esposte le problematiche e le motivazioni che hanno portato alla
scelta della configurazione del dispositivo proposto, la quale sara descritta in
dettaglio insieme ai vantaggi che hanno condizionato tale scelta. Segue una
descrizione accurata delle problematiche affrontate e delle singole fasi del
processo di fabbricazione, con particolare attenzione alla crescita del materi-
ale piezoelettrico, con un elevato grado di orientazione cristallina. Nell’ultima
parte, dopo una breve trattazione del meccanismo dell’adsorbimento chimico,
vengono illustrate le modalita con cui i dispositivi elettro-acustici fabbricati
sono stati trasformati in sensori di gas e vapori (Hy, CO, Ethanol ecc.),
utilizzando interfacce chimicamente interattive (chemical interactive mate-
rial - CIM) come Palladio, Metallo-porfirine e Nanotubi di Carbonio. Sono
dunque riportate le misure effettuate, i risultati ottenuti e le curve di cal-
ibrazione calcolate per i sensori realizzati. Infine viene proposto un nuovo
progetto per la realizzazione di questo tipo di dispositivi, che si avvale di una
tecnica superficiale (surface micromachining) che permette di semplificare al-
cuni passaggi tecnologici, ottimizzare i tempi di realizzazione, migliorare le

prestazioni aumentando, inoltre, anche le frequenze di funzionamento.
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Introduzione

La rapida crescita dei sistemi di telecomunicazione mobili ha permesso un
incremento della domanda di oscillatori ad alta frequenza, filtri, e duplexer
capaci di funzionare alle frequenze del GHz.

I dispositivi piu diffusi per operare alle frequenze di interesse per questi
sistemi sono stati circuiti risonanti LC, risonatori ceramici a microonde, li-
nee di trasmissione e dispositivi ad onde acustiche superficiali (SAW). Le
prime tre soluzioni mostrano comunque dispositivi con buone prestazione e
bassi costi, ma sicuramente risultano inappropriati per l'integrazione in appli-
cazioni wireless. I dispositivi SAW hanno le prestazioni elettriche e le ridotte
dimensioni che le rendono migliori rispetto ai filtri ceramici, ma soffrono
in relazione alla sensibilita in temperatura, alla perdite di inserzione e alle
basse potenze di utilizzo. Questi dispositivi vengono comunemente costruiti
su substrati piezoelettrici come il Quarzo, il Tantalato di Litio ed il Niobato
di Litio, e sono dispositivi sensibili a cio che avviene sulla loro superficie, per
questo necessitano di packaging adatti alla protezione della loro superficie,
aumentando la complessita e soprattutto i costi di processo.

D’altra parte, questi dispositivi devono essere interfacciati a livello di
scheda piuttosto che direttamente con un chip. Per questo, in particolare

nell’'ultimo decennio, grazie al grande sviluppo delle tecnologie microelet-
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INTRODUZIONE

troniche ed alle necessita di integrazione e prestazioni sempre piu elevate,
sono stati sviluppati dispositivi con nuove configurazioni ed architetture. Un
esempio di questi sono i Thin Film Bulk Acoustic Wave Resonator (TF-
BAR), che per le loro caratteristiche possono tranquillamente sostituire tutti
gli altri dispositivi menzionati per le applicazioni di comunicazione ad alta
frequenza. I dispositivi TFBAR risultano essere i pit promettenti nel campo,
grazie alle basse perdite ed alle alte frequenze alle quali possono funzionare
(oltre 20 GHz), ed inoltre hanno una migliore capacita in termini di potenza.
Nondimeno, la miniaturizzazione possibile per i TFBAR e la possibilita di
essere fabbricati su substrati di Silicio insieme con circuiteria ad alta veloc-
ita, indica il grande potenziale per 1'uso con i circuiti monolitici integrati
a microonde. E’ una prospettiva altamente desiderabile quella di integrare
soluzioni radio che includano sia elementi attivi sia di filtraggio sullo stes-
so chip di silicio, proprio in maniera da ridurre le dimensioni del dispositivo
finale. La realizzazione monolitica eliminerebbe la necessita di costi addizion-
ali di assemblaggio (montaggio, saldatura ecc.) riducendo dunque i costi del
dispositivo finale.

Di questo campo, dato I’enorme sviluppo ottenuto negli ultimi anni, se ne
potrebbe parlare per diverse pagine, ma per quanto riguarda il lavoro di tesi
che si sta presentando, si e preferito trovare un’applicazione molto meno co-
mune e sviluppata, anche se rientra in un altro campo di grandissima attualita
e grandissimo interesse. Stiamo parlando dei dispositivi elettro-acustici e delle
loro applicazioni nel campo della sensoristica. I grandi vantaggi che i dispos-
itivi FBAR hanno introdotto nel mondo delle telecomunicazioni sono stati

riscontrati anche nell’applicazione al campo della sensoristica.
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INTRODUZIONE

Restringendo il campo di interesse ai soli dispositivi elettro-acustici, dob-
biamo affermare che anche in questo caso le applicazioni esistenti o in via di
sviluppo sono molteplici, dal momento che sono numerose le possibili inter-
azioni delle onde acustiche sia superficiali sia di volume con ’ambiente nel
quale vengono immersi questi tipi di dispositivi. Queste diverse interazioni
vengono sfruttate per diversi tipi di sensori sia fisici sia chimici. A partire
dalla rilevazione di una temperatura, di una pressione, di una quantita di
massa, o di una specie chimica.

Le frequenze di lavoro comunemente utilizzate sono di alcuni MHz nel
caso di dispositivi basati sulla propagazione di onde di volume (come ad
esempio le microbilance al quarzo - QMB), e vanno da alcune decine fino a
qualche centinaia di MHz, nel caso dei dispositivi basati sull’impiego di modi
acustici di propagazione superficiale (Surface Acustic Wave - SAW).

Come gia accennato, il principio di base e legato al fatto che questo
tipo di sensori sono progettati e realizzati in maniera tale che la grandez-
za da rilevare interferisca con 1’onda acustica, alterandone le caratteristiche
di propagazione. La maggior parte di questi sensori ¢ basata sulla misura
delle variazioni della velocita di propagazione, che vengono rilevate come
variazioni della frequenza di oscillazione, che € una grandezza facilmente mis-
urabile con ottime risoluzioni, rendendo in tal modo questo tipo di sensori
particolarmente promettenti in diversi campi di applicazione.

In questa tesi si propone 'impiego di risonatori ad onde acustiche di
volume per la realizzazione di sensori chimici basati sul principio della mi-
crobilancia, operanti a frequenze molto piu elevate (prossime al GHz) rispetto

alle classiche QMB, realizzati con le tecnologie dei film sottili, che rendono
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possibile 'integrazione su substrati di Silicio. Questo approccio permette di
ottenere dispositivi miniaturizzati, integrabili, fortemente sensibili ed a bas-
so costo. Come film piezoelettrico e stato utilizzato il nitruro di alluminio
(ALN), che & considerato un materiale con buone caratteristiche acustiche e
con ottima compatibilita con i processi tecnologici.

Diamo adesso una breve descrizione di come ¢ stato organizzato questo
lavoro di tesi.

Nei primi due capitoli del lavoro saranno esposti i principi fisici che sono
alla base del fenomeno della propagazione acustica, dando particolare spazio
al mezzi di propagazione acustica ed ai cristalli piezoelettrici. Si arrivera
infine alla descrizione dei mezzi fisici mediante il circuito equivalente di Mason
ed il modello di Butterworth-Van Dike (BVD).

Nel terzo capitolo saranno esposte le problematiche e le motivazioni che
hanno portato alla scelta della configurazione del dispositivo proposta, la
quale sara descritta in dettaglio insieme ai vantaggi che hanno condizionato
tale scelta. In relazione a questo si andra ad utilizzare il circuito equivalente
ricavato (Mason) in questo stesso capitolo, per poter effettuare delle simu-
lazioni del comportamento dell’intero dispositivo, analizzando diversi casi di
interesse, a partire dalla configurazione piu semplice fino alla piu completa.
L’analisi e stata portata avanti scrivendo una routine in Matlab, il cui scopo
e risultato sara proprio quello di ottenere gli andamenti dell'impedenza e
dell’ammettenza elettrica equivalente del dispositivo (Z,,, Ye,), con l'obiet-
tivo di calcolare e studiare le frequenze di risonanza, e le relazioni che le
legano allo spessore dei diversi materiali. Oltre a questo tipo di simulazione

sono state effettuate ulteriori analisi del comportamento dei dispositivi pro-
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gettati, tramite il metodo degli elementi finiti (FEM). Questo tipo di analisi
ha dato la possibilita di aprire la strada ad un’indagine pit approfondita dei
parametri che caratterizzano i dispositivi studiati, cercando di approssimare
sempre piu il comportamento reale del dispositivo, introducendo il problema
di valutare adeguatamente le perdite dei materiali, con un piccolo accenno
alla teoria che governa questo comportamento nei solidi (teoria della vis-
coelasticita). Seguono dunque delle considerazioni sui parametri di interesse
(area del risonatore e fattore di merito) e dei confronti sui risultati ottenuti
con le due diverse tecniche di simulazione.

Nel quarto capitolo saranno descritte in maniera accurata tutte le prob-
lematiche affrontate e le singole fasi del processo, dalla pulizia del substrato
fino alla realizzazione della membrana, non trascurando ovviamente la messa
a punto di ogni singola fase dei processi di crescita dei materiali e i rispettivi
risultati, con particolare attenzione alla crescita del materiale piezoelettrico
(AIN).

Nel quinto capitolo, dopo una breve trattazione del meccanismo del-
I’adsorbimento chimico, vengono illustrate le modalita con cui i dispositivi
elettro-acustici fabbricati sono stati trasformati in sensori di gas e vapori
(Hy, CO, Etanolo ecc.), utilizzando interfacce chimicamente interattive come
Palladio, Metallo-porfirine e Nanotubi di Carbonio. Sono dunque riportate le
misure effettuate, i risultati ottenuti e le curve di calibrazione calcolate per i
sensori realizzati.

Nel sesto capitolo viene mostrato un nuovo progetto per la realizzazione
dei risonatori ad onde acustiche di volume a film sottile (TFBAR), con una

tecnica superficiale (sur face micromachining) che permette di lavorare so-
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lamente su di una superficie del substrato, semplificando alcuni passaggi tec-
nologici, ottimizzando i tempi di realizzazione, migliorando le prestazioni dei
dispositivi aumentando, inoltre, anche le frequenze di funzionamento.

In ultimo verranno illustrate le considerazioni conclusive sui risultati con-
seguiti e le prospettive future per un ulteriore sviluppo di tale argomen-
to di ricerca. Seguono dunque due appendici relative, rispettivamente, al

programma di simulazione ed elle costanti utilizzate per i diversi materiali.
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Capitolo 1

Acustica Fisica

1.1 Rappresentazione delle proprieta fisiche
di un cristallo attraverso i tensori

La nozione di tensore viene utilizzata nel momento in cui si vanno a consid-
erare le relazioni lineari tra le cause e gli effetti in un mezzo anisotropo. In
un cristallo, applicando una causa lungo una direzione si ottiene un effetto
in un’altra direzione; per esempio un campo elettrico E puo dare origine ad
una polarizzazione P in una direzione diversa da quella del campo elettrico
applicato.

Se la causa c e 'effetto e sono quantita vettoriali, le relazioni piu generali
tra le componenti ey, es, e3 dell’effetto e quelle della causa, ¢y, co, c3, riferite

allo stesso sistema di assi, richiedono nove coefficienti A;; come segue:

e1 = Ajicp + Ajacs + Ajses

eg = Agicy + Agacy + Asses
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es = Asicy + Asaco + Asscs

Le nove componenti A;; danno origine ad un tensore di rango due. Gen-
eralizzando, un tensore come e; o ¢; € chiamato tensore di rango uno, mentre
un semplice scalare ¢ un tensore di rango zero.

I tensori e; o ¢; hanno una natura diversa rispetto al tensore A;;. I primi
rappresentano infatti quantita fisiche, il secondo invece e legato alle carat-
teristiche del materiale, infatti descrive la risposta e; del cristallo alla causa
¢;. Tensori di quest’ultimo tipo, come lo sforzo e la deformazione, saranno
analizzati in maggiore dettaglio nel corso della trattazione.

Possiamo aggiungere che i nove valori A;; non sono sufficienti a carat-
terizzare le proprieta fisiche considerate, ¢ infatti necessario specificare gli
assi coordinati scelti, in quanto per un altro sistema di assi le componenti
del tensore saranno A};. Comunque i due gruppi di valori rappresentano le
stesse proprieta fisiche, le quali non dipendono ovviamente dagli assi scelti;
di conseguenza i due gruppi di valori devono avere una relazione in accordo
al combiamento di assi.

Consideriamo dunque i vettori ey, es, e3 ed immaginiamo di portarli in
un nuovo sistema di coordinate, otteniamo cosi i nuovi vettori €}, €, €.

La relazione lineare tra i due sistemi di assi sara del tipo €} = afey, dove i
coefficienti compongono una matrice « di conversione dalla vecchia alla nuova
base dei vettori. Analogamente esistera una matrice 3 la quale permettera
il passaggio dalla nuova alla vecchia base, secondo la relazione e, = ﬁie;.
Considerando che i sistemi di coordinate sono ortonormali, tramite semplici
passaggi matematici, possiamo dimostrare che 3 = af e dunque che le due

matrici, « e 3 siano tra loro reciproche.
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Generalizzando il discorso fatto possiamo affermare che anche per il generico

tensore di rango due vale che Aj; = afal Ay.

1.2 Elasticita : sforzo e deformazione

Per determinare lo stato meccanico di un solido € necessario considerare i
due tensori che descrivono questo tipo di comportamento : lo sforzo e la
deformazione.

Nel momento in cui un onda elastica, la cui lunghezza d’onda sia parag-
onabile alle distanze interatomiche del solido, si propaga in un mezzo omo-
geneo, questo puo essere considerato continuo e le quantita spazio e tempo
varianti che costituiscono il campo elastico sono ricavabili dalle leggi della

meccanica. Analizziamo adesso queste grandezze in dettaglio.

1.2.1 Deformazione

Prima di definire la deformazione in un solido, consideriamo il caso piu sem-
plice unidimensionale, I’allungamento di un filo elastico di lunghezza L avente
un esrtemo fisso su un supporto (vedi figura 1.1).

Sotto I'azione di una forza F' applicata all’estremo libero, il filo si allun-
ga e il suo diametro diminuisce. La deformazione, essendo il corpo elastico,
persiste finche la forza non viene eliminata. Chiamando con L’ la lunghez-
za del filo dopo l'allungamento, definiamo I’allungamento percentuale come
(L'—L)/L.

Osservando l'intera stuttura non possiamo assumere che la deformazione

sia uniforme, dobbiamo quindi considerare un singolo elemento infinitesimo
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Figura 1.1: Deformazione unidimensionale, allungamento.

e valutarne poi il limite per un unico punto. Prendiamo una porzione del filo
compresa tra il punto M e il punto N, con posizione x e x + Ax. Quando
applichiamo una tensione, la posizione dei punti considerati cambiera e di
conseguenza variera la distanza tra loro, andando ad occupare le posizioni z’
e ' + Ax’ rispettivamente per M’ ed N'.

Gli spostamenti saranno quindi per M

e per N
wx+Az)=2'+ A" — (x + Azx) =2' —x + A2 —z) = u+ Au.

Il filo risulta deformato se Au # 0 e semplicemente traslata se Au = 0.
In un intorno del punto M la deformazione S & definita come il limite

dell’allungamento relativo dell’elemento M N di lunghezza iniziale Ax :

L u(r + Azx) —u(z)|  du
5= Alclclilo Ax T da

(1.1)
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Consideriamo adesso il caso di un solido tridimensionale di forma arbi-
traria, sottoposto ad una forza esterna. Questo caso differisce dal precedente
in quanto i punti vicini M ed N non sono necessariamente disposti lungo la
stessa direzione e inoltre il segmento M N potrebbe essere sottoposto anche
a rotazione (come in figura 1.2).

Il punto M, con a riposo coordinate x;, si muove sotto ’azione della forza
esterna verso il punto M’, con coordinate z; = x; + ;. Il vettore u(x)=x’-x
definisce lo spostamento dei punti. La posizione dopo lo spostamento del

punto N, con coordinate iniziali z; + dz;, diventa quindi :

Bui

ui(r; + daj) = ui(z;) + or,

drj = u(x;) + du,, (1.2)

valida ovviamente per le tre componenti nello spazio. Il mezzo si deforma
quindi solo se i diversi punti del materiale hanno uno spostamento relativo tra
loro, cioe se il gradiente di spostamento Ou;/Ox; € diverso da zero. Comunque,
questo tensore di rango due, non ¢ appropriato per esprimere le deformazioni
in quanto e diverso da zero nel caso di una semplice rotazione, che in realta
non modifica le distanze tra i punti del materiale e lascia quindi la situazione
all’interno del materiale invariata.

Per esempio, una rotazione di un angolo ¢ rispetto Ox3 & descritta dalla

matrice a7, cosi che :

dr}, = aldu, = du; = d}, — dz; = (o — 6;;)dx;

con dx; = d;;dx; dove d;; = 0 per i # j e 6;; = 1 per i = j.

Per un piccolo angolo ¢ la matrice risulta :
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Figura 1.2: Effetti di una deformazione di un volume.

27



CAPITOLO 1

1 ¢ 0
=l —p 10
0O 01
da cui si ha :
0 ¢ O
axj az J ¢ 0 0
0O 00

Dunque il gradiente dello spostamento e diverso da zero ed antisimmetri-
co. Questo risultato puo essere generalizzato per varie rotazioni infinitesime,
poiche queste possono essere scomposte sempre nelle tre componenti relative

agli assi. La parte antisimmetrica del gradiente,

1 aul an
iy = §<axj B axi)’ (13)

deve dunque essere esclusa. Solo la parte simmetrica, che € nulla per movi-
menti di traslazione o rotazione, esprime la deformazione. La deformazione

e dunque definita come :

1 3ul 8Uj

S;; compare naturalmente nell’espressione della variazione di lunghezza

di un elemento dx, infatti abbiamo che dx’ = dx + du e quindi

(da})? = (dws)? + 2daidu; + (dug)* = (dy)? + 2daidu;.
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Dunque

al‘j

Intercambiando gli indici ¢ e 7 e sommando membro a membro le due

equazioni risultanti otteniamo

J i

L’equazione (1.2) puo essere quindi riscritta

Ui(dij + dx]) = uz(xj) + Sijdxj + Qi]’dl’j. (16)

Risulta cosi, che

_1 z _ 1.

Il termine €2;;, che rappresenta la parte antisimmetrica del gradiente
di spostamento, descrive una rotazione locale che puo variare con la po-
sizione nel solido. Questo termine pero non gioca un ruolo importante nel-
la propagazione delle onde elastiche, in quanto da origine solamente ad un
termine trascurabile. Procedendo con questa approssimazione possiamo es-
primere la deformazione in forma matriciale, considerando quindi solamente

la parte simmetrica del gradiente di spostamento, per ¢,7 = 1,2, 3.
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duy Lfom | Ouz)y 1(0us , Oug
diL’l 2 81'2 81’1 2 8;1:3 @a:l
1 8UQ 8u1 dUQ 1 8’&2 3u3
= =(=2+22 2 e 1.
L(Ous  Oury 1(0us , Oup dus
2\ 0x; Oxs 2\ 0xy Oxs dxs

1.2.2 Sforzo

Una forza esterna, che deve essere presente se un solido ¢ deformato, puo
presentarsi per un contatto meccanico sulla superficie o nel volume per azione
di un campo applicato. Un campo all’interno del materiale puo causare una
densita di forza per unita di volume ( per esempio il campo gravitazionale
), 0 una densita di momento per unita di volume ( per esempio un campo
elettrico in un cristallo ).

In un solido deformato appare una trazione meccanica, la quale tende
a riportare il materiale all’equilibrio meccanico. Le forze che si vengono
a generare a causa delle interazioni tra le particelle vicine si trasmettono
progressivamente attraverso tutto il solido.

Considerando un elemento di superficie all’interno del solido, con area ds,
definiamo la trazione meccanica come il vettore T che rappresenta la forza
per unita di area, dF/ds. Per definire il significato della forza, introduciamo

il vettore unitario 1 = (I, ls, [3) normale alla superficie, come in figura (1.3).
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Figura 1.3: Rappresentazione dei vettori all'interno di un volume.

Allora per definire il vettore T, possiamo dire che la porzione di materiale
puntata dal vettore 1 esercita una forza T per unita di area sulla porzione di
materiale che si trova dall’altro lato della superficie.

Per un solido le forze trasversali possono essere trasmesse attraverso una
superficie, dunque la trazione T non e necssariamente parallela a 1. Finche
la sua ampiezza e la direzione sono entrambe dipendenti dall’orientazione

dell’elemento ds, la trazione puo essere scitta cosi :

ds—0

dF
T(l) = li — . 1.9
= tim (%) (19)
Per definire lo sforzo meccanico, un metodo consiste nel considerare le

condizioni di equilibrio per un volume V all’interno di un solido, sottoposto
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ad una forza di superficie con densita p; e ad una forza interna con densita
fi per unita di volume, come in figura (1.3).

Il materiale circostante al volume considerato agisce su di esso solamete
per opera della forza applicata alla sua superficie. La risultante F delle forze
applicate al volume V e dunque la somma della trazione meccanica T(1) sulla

sua superficie s e le forze di volume che agiscono al suo interno, cosi che

F;, = /E(l)ds +/ fidV =0. (1.10)
s \%
Dal teorema di Green, f; e il negativo della divergenza di un tensore di rango
due
T;
f = T, (1.11)

&ck

otteniamo cosi

e quindi

T;(1) = Tily.- (1.12)

Questa relazione esprime la trazione meccanica 7'(1) su una superficie con
orientazione 1, in funzione delle quantita Tj., chiamate sforzi. Queste nove
quantita costituiscono il tensore degli sforzi, che ha rango due. La forza per
unita di area esercitata sulla superficie dalla porzione di materiale puntata
dal vettore 1 ¢ dunque 7; = T;;l;. Se I'elemento di superficie ¢ perpendicolare
ad un asse, allora T; = Tj; dunque Tj;, ¢ la i-esima componente della forza

per unita di area che agisce sulla superficie perpendicolare all’asse Oxy, cosi

32



CAPITOLO 1

AF;
E — 1 i)
F Aslgo (A8k>

Esprimendo il tensore sotto forma di matrice abbiamo

Ty Ty Ti3
T= Ty To Tag ) (1'13)
T3y T3 133

nel caso in cui il materiale si trovi in condizioni di equilibrio la matrice T'
risultera simmetrica ( ovvero T;; = T}; ), come anche nel caso della matrice

S.

1.2.3 Legge di Hooke

In un solido elastico non piezoelettrico, esiste una relazione uno ad uno tra lo
sforzo e la deformazione. Il comportamento di molti materiali € ben descrit-
to, assumendo piccole deformazioni; dall’espansione in serie di Taylor per lo

sforzo:

OT 1 0*Ty;
T5(Skt) = T5(0 » s\ 3509 St
3 (k1) 5(0) + (askl)sklo T3 (asklasmn>skl(),$nm() . '

considerando il termine del primo ordine, per 7;;(0) = 0 possiamo scivere la

seguente relazione, che rappresenta la legge di Hooke:

Tij = CijriSh (1.14)
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dove e stato definito

T3,
ikl = . 1.1
Cz]k‘l (aSkl) S0 ( 5)

I coefficienti c¢;j;; costituiscono le componenti del tensore delle costanti
elastiche, di rango quattro, che esprime nel modo piti generale possibile le

relazioni lineari tra i tensori di rango due T;; e Sy.

Un tensore di rango quattro ha 3* = 81 componenti, ma nel caso della sim-
metria delle matrici T ed S, queste si riducono a 36 componenti indipendenti,

in quanto

Cijkl = Cjikl € Cijkl = Cijik (1-16)

In termini di spostamento, la legge di Hooke (1.14) diventa

1 auk 1 8ul
T = =Ciinl— + = Ciipg—
J QC]kl 6:1:1 * 26Jkla$k
e finche vale I'uguaglianza (1.16) i due termini a destra risultano uguali,
ottenendo cosi
5’ul
Ti = Ciipg—r. 1.17
i = Cijk O (1.17)

Introducendo la notazione contratta degli indici definita dal seguente

schema:

(11) < 1 (22) < 2 (33) <3

(23) =(32) =4  (31)=(13) <5 (12) = (21) < 6
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¢ possibile rappresentare le diverse componenti utilizzando solamente due

indici, « per sostituire gli indici (ij) e § per (kl) e quindi scrivere

Cap = Cijkl,

ed estendendo la notazione alle matrici S e T, possiamo riscivere la legge di

Hooke

T, = capSs per a,f=1,2,...,6. (1.18)

Infine la legge di Hooke puo essere invertita per esprimere ladeformazione

in funzione dello sforzo, scrivendo quindi

Sij = Sijlekl~ (119)

I coefficienti s;j;; formano anch’essi un tensore di rango quattro con le
stesse proprieta di simmetria del tensore c, cioe sij = Sjikl € Sijr = Sijik €
allo stesso modo della (1.18) possimo dire che S, = 5,515

Grazie a tutte le semplificazioni degli indici fatte, possiamo adesso scrivere

in maniera pit semplice I’espressione matriciale dell’equazione (1.18)

T Ci1 Ci2 C13 Ci4 Ci5 Cig Si
T Co1 C22 C23 Coq C25 Co6 Sy
T3 - C31 C32 C33 C34 C35 C36 S
Ty C41 C4q2 C43 Caqa C45 Cyp Sy
Ts Cs1 Cs2 Cs53 Csqa Cs5  Csp Ss
Tg Cé1 Co2 Ce63 Cea Co5 Co6 Se
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Un ulteriore diminuzione del numero di elementi indipendenti c,g si ha
applicando alla matrice ¢ le simmtrie del reticolo cristallino del mezzo. Ad
esempio i materiali isotropi, per i quali sono verificate tutte le condizioni di
simmetria, hanno il tensore ¢ con soli 12 elementi non nulli ed esprimibili

con due costanti, A e u, dette costanti di Lamé:

A—2u A A 00 0
A A=21 A 000
A A A=24 0 0 0
o 0 0 0 4u 00
0 0 0 0 u 0
0 0 0 00 p

Per i cristalli con reticolo cubico ( GaAs, Si, Ge, ecc. ) i termini indipen-

denti del tensore ¢ sono tre:

cin ciz2 ci2 0
ciz2 ¢i1 ci2 0

ciz2 ¢i2 c1 0

o o o o

0 0 0 Cy4

o o o o o

0 0 0 0 Cy4

0 0 0 0 0 cu

mentre per cristalli con reticolo esagonale si ha:
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cnn ¢z ¢z 0
ci2 c1 ¢z 0

ci3 ¢z ¢33 0

o o o o

0
0
0
0 0 0 cua O
0 0 0 0 cua O

0 0 0 0 0 oo

1.3 Equazione delle onde

Consideriamo, all’interno di un mezzo materiale, il parallelepipedo di di-
mensioni infinitesime con spigoli di lunghezza dxq, dxs, dxs diretti lungo le
direzioni degli assi x1, x9, x3 (vedi figura 1.4).

La forza risultante dall’interazione elastica dell’elemento di volume con-
siderato con il mezzo circostante puo essere espressa mediante gli sforzi T;;.
La componente secondo la direzione z; (i = 1,2,3) della forza applicata al

parallelepipedo e data dalla seguente espressione

Ty, 0Ty 0Ty
F,, =
! (8ZE1 * 81‘2 + 8x3

) dIldIQdI':g

Lo spostamento u;, relativo alla direzione z;, di un punto arbitrario all’in-

terno del solido, con coordinate xy, varia con il tempo, quindi u; = u;(zy, t).
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Figura 1.4: Assi coordinati all’interno del materiale.

Indicando dunque con p la densita del materiale possiamo scrivere la legge

di Newton per I’elemento di volume considerato, in assenza di forze esterne

Pt = bu;

Combinando la precedente equazione con la (1.17) otteniamo 1’equazione

(1.20)

della propagazione acustica

aQUi qul

T et 1.21
P ot? Ciht Oz ;0xy, (1.21)
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La (1.21) rappresenta un sistema di tre equazioni (I = 1,2, 3) differenziali
del secondo ordine, le cui soluzioni rappresentano le tre componenti dell’onda
acustica e si differenziano tra loro per la polarizzazzione °u;, ossia per la
direzione del moto di oscillazione delle particelle. In particolare, assumendo
che la propagazione dell’onda avvenga lungo l'asse x1, le tre soluzioni del
sistema (1.21) si riferiranno ad un moto longitudinale (longitudinal)

wi (1, ) =° uged @)

ed a due modi di scorrimento (shear)

Uy (w1, t) =° uged @tk ug (w1, t) =° uged @k
Nelle precedenti relazioni °u; (i = 1,2,3) rappresenta la direzione delle
oscillazioni dell’onda cioe il movimento delle particelle lungo la direzione x;.
Quando la direzione di vibrazione delle particelle °u; forma un angolo non nul-
lo con la direzione corrispondente, si parla di onde quast longitudinali e quasi
trasversali. Le soluzioni dell’equazione dell’onda, nel caso di propagazione
lungo generica direzione n, ¢

o j(wt—Fkn-x
wi(zy,t) = ugel )

Per determinare la velocita di fase V e la polarizzazione °u; sostituiamo

la, precedente nel sistema (1.21), ottenendo cosi l'equazione di Cristoffel

PV? Cu; = cijminy uy (1.22)

con V' = w/k. Introducendo il tensore di rango due di Cristoffel definito come

L'y = cijunjng, U'equazione diventa
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pV?2°u; = Iy °uy. (1.23)

Considerando che la polarizzazione °u; € un autovettore del tensore I';,
con autovalore v = pV?2, la velocita di fase e la polarizzazione dell’onda piana
che si propaga nella direzione n in un cristallo con costanti elastiche ¢;;x; sono
date dagli autovalori e autovettori del tensore I';; = ¢;;rn;ni. Considerando

che u; = d;u;, 'equazione diventa

(pV?64 — Tia)°wy = 0. (1.24)

L’equazione (1.24) rappresenta un sistema di tre equazioni omogenee di

primo grado, nelle incognite “u; e ammette soluzioni non banali se e solo se

det(pV?6y —Ty) = 0. (1.25)

L’equazione (1.25) ¢ di terzo grado con incognite V;* ed ammette quindi
le soluzioni 7; = pV;2. Dai valori di 7; e dalla (1.24) ¢ possibile ricavare le tre
componenti degli autovettori (°u;) corrispondenti a ciascuno degli autovalori.

In particolare, nel caso di un mezzo isotropo le soluzioni della (1.25)
sono Vr e Vi di cui, la prima ¢ una soluzione degenere e corrisponde alla
velocita delle due onde trasversali con polarizzazione ortogonale alla direzione
di propagazione, e la seconda rappresenta la velocita dell’onda longitudinale

con polarizzazione parallela alla direzione di propagazione

p p p p
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Si noti che le due onde trasversali si propagano con velocita Vy < Vi e quindi

le tre onde si propagano in maniera indipendente I'una dall’altra.
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Cristalli Piezoelettrici

Un solido si definisce piezoelettrico se sotto ’azione di una forza mecca-
nica viene a crearsi in esso una polarizzazione elettrica (effetto diretto), e
sotto 'azione di un campo elettrico applicato si manifestano deformazioni
meccaniche (effetto inverso).

La scoperta dell’effetto piezoelettrico diretto, ad opera di Pierre e Jacques
Curie nel 1880, nacque dallo studio delle simmetrie all’interno dei materi-
ali, notando che tali sistemi non avevano un centro di simmetria e quindi
che cristalli dotati di simmetria centrale non potessero essere piezoelettrici.
Questo principio puo essere sfruttato per prevedere la direzione per cui una
forza meccanica da origine ad una polarizzazione elettrica.

Dunque, per un quarzo generico, una compressione lungo le diverse di-
rezioni puo generare o meno la comparsa di una polarizzazione, in dipendenza
dalla deformazione o meno dei dipoli del cristallo. Osservando la figura (2.1)
notiamo che solo nei casi b e ¢, il risultato dell’applicazione di una tensione
meccanica genera un polarizzazione, in quanto solo in alcuni casi viene ad

essere modificata la geometria dei dipoli.
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Figura 2.1: Tipi di deformazione del reticolo per un materiale piezoelettrico.

2.1 Modello unidimensionale

Consideriamo adesso un cristallo composto da strati di ioni di due diversi
materiali, in cui la sequenza degli ioni sia identica secondo i diversi strati. Un
modello monodimensionale ¢ rappresentato in figura (2.2-a). Per un’azione
esterna, che sia una tensione o un campo elettrico, applicata lungo l'asse
principale e sufficiente considerare solo una riga dal momento che gli ioni
sono disposti negli strati in maniera identica.

Siano —q e +q le cariche effettive dei due materiali considerati e siano
K e K, le diverse costanti di forza tra ioni vicini. La catena & divisa in celle
di lunghezza a, ciascuna contenente due dipoli con momento g(a — b)/2 e

—qb/2, dove b ¢ una delle distanze interatomiche. Il momento di dipolo di

43



CAPITOLO 2

Figura 2.2: Modello unidimensionale per lo studio degli effetti piezoelettrici.

una molecola ¢ dunque
q(la —2b
Po = —( 5 )
e prendendo n come numero di molecole per unita di volume otteniamo la

polarizzazione per unita di volume, la quale e diversa da zero in quanto

b#a/2

ng(a — 2b)
5 .

Py =

Sotto 'azione di una forza esterna la catena viene allungata o compres-

sa, modificando le distanze a e b causando dunque una variazione nella
polarizzazione

P — AR, - M(&a=24b) (2.1)
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Questo e leffetto piezoelettrico diretto. D’altra parte un campo elettrico ap-
plicato causa uno spostamento degli ioni positivi e negativi in versi opposti,
in modo da modificare in maniera inversamente proporzionale le distanze b
e (a —b). Questo ¢ l’effetto piezoelettrico inverso, detto effetto di Lippman.

Consideriamo adesso la relazione tra le variabili meccaniche, deformazione
S e sforzo T, e le variabili elettriche, campo elettrico E e polarizzazione
indotta P o spostamento elettrico D = ¢yF + P. Osservando la figura (2.2-b)

la condizione di equilibrio per gli ioni sara

—qF + K1A(a —b) — KoAb = 0. (2.2)

Per esprimere la trazione 7', consideriamo una sezione perpendicolare all’asse
principale lungo il quale due righe vicine sono sfasate di mezzo periodo a/2.
Consideriamo dunque il piano perpendicolare che tagli alternativamente i
tratti con costanti K e K. La forza esercitata dalla parte destra della cate-
na sulla parte sinistra sara per i due casi F; = K1A(a —b) e Fy = KyAb.

Prendendo N come numero di righe per unita di volume, la trazione mecca-

nica sara

N N

e per N = na

T = - [KiBa+ (Ky = Ki)Ab]. (2.3)

Per la polarizzazione indotta, usando la (2.2) otteniamo

Aa (2.4)
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e sostituendo nella (2.1)

P_nq 2qF Ky — Ky
2| KW+ K, Ki+K,

Aal. (2.5)

Dunque P e composta da due termini, il primo proporzionale al campo
elettrico considerando la suscettivita ionica del cristallo ;on = ng?/(K; +
K3), e il secondo proporzionale alla deformazione S = Aa/a. Dunque P puo

essere scritta

P = XionE + 68,

dove definiamo e, la costante piezoelettrica, come

ng Ky — Ky
= ——q. 2.6
2 K+ Ky (2:6)
Includendo la suscettivita elettrica y.
P = (Xion + Xe)E + €S.
Inoltre introducendo anche la costante dielettrica € = €y + Xion + Xe
D =¢€eFE +eS. (2.7)
Lo sforzo ¢ calcolato sostituendo la (2.4) nella (2.3), ottenendo
na ( 2K, K, Ky — K, )
T=—|——"Aa— ——-qF|.
2 (K1+K2 K+ Ky
Questo puo essere infine espresso come
T=cS—eL, (2.8)
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dove e e la costante piezoelettrica derivata prima e ¢ e la costante elastica
data da ¢ = na®?K,K,/(K; + K3). L’equazione (2.6) mostra che in questo
modello unidimensionale 1’esistenza dell’effetto piezoelettrico e associata ad
una asimmetria nelle costanti del cristallo, infatti se K; = K5 si avrebbe
e=0.

L’equazione (2.16) mostra invece che ci sono diversi tipi di comporta-
mento. Se infatti la fine della catena e fissa non c¢’e deformazione e un campo
elettrico da origine ad uno sforzo T = —eF. Allo stesso modo se non c’e
sforzo un campo elettrico causa una deformazione S = eF/c. In pratica, la
costante e ¢ una componente di un tensore di rango tre, cosi lo spostamento
D; ¢ un tensore di rango uno (un vettore) e la deformazione S ¢ un tensore

di rango due, come lo sforzo.

2.1.1 Rappresentazione tramite tensori

Generalizzando la (2.7) nelle tre dimensioni, definiamo il tensore e, di rango

tre, cosi che

Di = GijEj + 6ijk5jk' (29)

Le costanti piezoelettriche e;j;; relazionano le variazioni di D; con Sjj, nel

seguente modo mantenendo il campo elettrico costante

0D,
o= [ = . 2.1
cirk <asjk)E ( O)

I'unita di misura di queste grandezze ¢ C'/m?. Finche Sik = Skj, 1l tensore

eijr © simmetrico nel sispetto dei due indici j e k, vale dunque che
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Cijk = Cikjs (2.11)
il numero di costanti indipendenti si riduce cosi da 27 a 18. Inoltre in accordo

con la convenzione esposta nel paragrafo precedente per gli altri tensori,

possiamo considerare

Cin = €ijk 1=1,2,3 a=(jk)=1,2,...,6.

in forma matriciale possiamo quindi scrivere

€11 €12 €13 €14 €15 €16
Cioe = €91 €29 €23 €94 €25 €96 |- (2.12)

€31 €32 €33 €34 €35 €36

inoltre estendendo la notazione alla (2.9)

Di = €UEJ + emSa. (213)
Consideriamo adesso la relazione che esiste tra lo sforzo T}, e il campo

elettrico Ej;, utilizzando le costanti e;;,. Attraverso considerazioni termodi-

namiche relative a valutazioni dell’energia interna arriviamo all’espressione

O\ _
(8EZ- )a,s = —eyi. (2.14)

dunque il coefficiente di proporzionalita tra i due effetti € opposto a quello

trovato per D; ed Sj; nella (2.10). L’effetto piezoelettrico inverso ¢ quindi
una conseguenza dell’effetto diretto. Nella regione lineare, dove i coefficienti
eiji sono costanti per definizione, l'integrazione della relazione precedente,

mantenendo o ed S costanti, porta a
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T = —eyn k. (2.15)

Se inoltre il solido e soggetto ad una deformazione S, si ha

irjk; = _67ijEi + C]‘E];;lmslm- (216)

dove l'apice E indica che le costanti elastiche, nella generalizzazione della
legge di Hooke, relazionano lo sforzo e la deformazione con il campo elettrico

mantenuto costante

aT’;

In realta, se il materiale e piezoelettrico, i valori di tutte le costanti mec-
caniche sono condizionati dal campo elettrico. Anche il coefficiente e;; deve
essere inteso a deformazione costante efj. Le equazioni (2.27) e (2.16) cos-
tituiscono un sistema di equazioni di stato, che possno essere scritte con la

seguente notazione

Ta = cfﬂSﬁ — eiaEi o
1,7 =1,2,3 e a,=1,2,...,6.
Di = E;S]-Ej + emSa

(2.18)

2.2 Equazione delle onde

In un solido piezoelettrico 'interdipendenza tra le variabili elettriche e mecca-
niche implica un accoppiamento tra onde elastiche ed elettromagnetiche, in-

fatti i termini che contengono il campo elettrico appaiono nelle equazioni del-
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la dinamica, e i termini che contengono la deformazione meccanica appaiono
nelle equazioni elettromagnetiche.

Teoricamente, la distribuzione del campo puo essere calcolata risolvendo
contemporaneamente entrambe le equazioni, di Newton e di Maxwell. In re-
alta, in un materiale piezoelettrico, le interazioni tra i due tipi di onde sono
abbastanza deboli, in quanto le velocita di propagazione sono molto diverse
tra loro. Di conseguenza la propagazione delle onde elastiche ed elettromag-
netiche puo essere trattata separatamente, e quindi la prima viene studiata
con ’assunzione che il campo elettrico appaia statico rispetto alle onde elet-

tromagnetiche, usando quindi [’approssimazione di quast staticita.

Riprendendo 'equazione (2.16), T;; = cfjlekl — ekij g, e sostituendo, per
1/0 0 0

la deformazione Sy, = — o Tk , e per il campo elettrico By, = ———,
2\ 0z,  Ox Oxy,

otteniamo

8ul 0P
Ty = chum— + €ijum—
J ijkl al'k Jkl axk

Quindi scrivendo 'equazione di Newton, come per la (1.20), la precedente

diventa

82’LLZ‘ E (?2ul 82(13
— =Cigye——— t G- 2.19
P 8752 Cljkl &rjf)xk te Ikl (%j(?xk ( )
Inoltre lo spostamento dielettrico diventa
8ul 0P
D; = ejlekl + EjSkElc = ejkla_xk — Efka—xk (220)

e poiche per un isolante vale la legge di Poisson 0D;/0x; = 0, si ha
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e — € =
gkl 0z ,;0xy, ]kﬁxj(?ack

0. (2.21)

L’equazione dell’onda per uno spostamento u; si ottiene eliminando il
potenziale ® dalle (2.19) e (2.21). Per un’onda piana che si propaga lungo la

direzione n;, le soluzioni u; e ® hanno la forma

w; =" w F(wt — knjx;), ¢ = O F(wt — knjx;). (2.22)

Sostituendo le precedenti nelle (2.19) e (2.21) e ponendo

E s
'y = Cifka s Vi = €kijN;Nk, € = €5,y
si ottengono
20 o
pV=u; = Ly “uyp + ;P
(2.23)
v u; — €Pg =10

Eliminando il potenziale elettrico, si ottiene un equazione analoga alla (1.22)

,0V2 oui = (Fil + %:/l) Oul. (2.24)
Come per un solido non piezoelettrico le polarizzazioni °u; delle onde
elastiche piane, che si propagano in una direzione scelta, sono gli autovettori

di un tensore di rango due, definito in questo caso come

ViV
€ )

Ly =Ty +

(2.25)

e gli autovalori 7 = pV2 danno le velocita di fase.
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2.3 'Trasduttori piezoelettrici

In questo paragrafo verra descritto ’approccio teorico per ottenere una mod-
ellizzazione delle strutture acustiche, volta all’analisi ed al progetto di dis-
positivi. Mediante il seguente studio sara possibile quindi arrivare a caratter-
izzare la struttura e i principali parametri fisici di un qualunque dispositivo
acustico attraverso un circuito elettrico equivalente, a partire da un approc-
cio monodimensionale delle strutture fisiche. In particolare sara approfondi-
to lo studio del comportamento dei materiali piezoelettrici, finalizzato alla

caratterizzazione di trasduttori piezoelettrici.

2.3.1 Modello monodimensionale

Analizziamo adesso una classica struttura di trasduttore ad onda di vol-
ume, costituita da uno strato di materiale piezoelettrico accompagnato dai
due rispettivi elettrodi, costituiti da strati metallici. La figura (2.3) mostra
il modello della struttura che sara analizzata, dove indicheremo con d lo
spessore del materiale piezoelettrico e con dy e ds gli spessori dei due metalli.

Con 2}, o, % indichiamo gli assi di riferimento mentre x;, x5, x3 faranno
riferimento agli assi cristallografici. Lo spessore d, del materiale in cui saran-
no generate le onde elastiche, ¢ molto piccolo rispetto alle altre dimensioni.
Il campo elettrico ¢ quindi parallelo a Ox% e il piano z§ = cost. sara un
piano equifase. L’effetto della diffrazione sara trascurato e di conseguenza
la direzione di propagazione sara invariata alle sue interfacce. Ricerchiamo
adesso le condizioni per cui e possibile generare un’onda piana, longitudinale

o trasversale, con l'intento di determinare le costanti fisiche del modello.
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Figura 2.3: Struttura base di un trasduttore piezoelettrico.

Un’onda longitudinale si propaghera se ’asse Oz} ¢ I'asse principale del
tensore di Cristoffel, quindi con I'}5 = I'y5 = 0, cosa che implica ¢}, = c§; = 0.
Per lo strato piezoelettrico sappiamo che 'y = Iy + 7:y;/€ e per le stesse
condizioni otteniamo che e}, = e}, = 0, e finche e}; # 0 'onda sara eccitata
dal campo elettrico parallelamente a 7.

Se queste condizioni sono soddisfatte l’equazione di stato (2.16) del solido
piezoelettrico e, senza indici,
pou

T=c"— —elE 2.26
c 82 € Y ( )

dove z = 2, E = Ej e valgono le seguenti notazioni per i modi longitudinali

o trasversali:
e lo stress T sara T4 o T3, e lo spostamento u sara uj o uf;

e il coefficiente di elasticita ¢ sard cj; o ¢k e il coefficiente piezoelettrico

e sara ehs 0 €.
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Allo stesso modo la seconda equazione di stato sara, dalla (2.9)

s,
D =¢F + ea—u, con e = ey (2.27)
z

Quando non ci sono sorgenti meccaniche [’equazione del moto diventa

oT 0%u
— =p——. (2.28)
0z ot?

Un’eccitazione elettrica esterna presuppone la presenza di una densita di
carica p, posizionata sugli elettrodi nel caso di materiale isolante, e appare

nel secondo termine dell’equazione di Poisson

oD _
5. P

(2.29)

Questo implica anche un’iniezione di corrente di intensita /. Se questa ¢
uniforme su tutta I'area A dell’elettrodo, [’equazione della conservazione di
carica diventa, per un isolante (J, = 0),

oD - I(t)
= =J == (2.30)

dove J = J e la densita di corrente iniziale per unita di area dell’elettrodo.

Le equazioni (2.29) e (2.30), descrivono l'eccitazione elettrica dello strato
piezoelettrico, mettendo in evidenza l'importanza della componente normale
dello spostamento elettrico D. Questo e stato fatto per poter eliminare il
campo elettrico E tra le equazioni (2.26) e (2.27), cioe per ottenere lo sforzo

in funzione di D

T=c— —hD 2.31
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avendo posto h = e/e® e ¢ = cP, dove ¢ ¢ la costante elastica per D
costante. Derivando rispetto al tempo e introducendo la velocita v = du/0t,
I'equazione della conservazione della carica (2.30) implica

oT ov oD v h

Allo stesso modo 'equazione (2.28) diventa

9%u 0%v

finche I e indipendente da z. La soluzione generale di questa equazione della
propagazione ¢ la somma di due onde che si propagano in direzione opposta

a velocita V = /c/p. In regime armonico ed omettendo il termine €™,

v =ae " +be " = v, + v, (2.34)

dove k = w/V.

L’impedenza caratteristica Z = pV tale che —T, = Zv, ¢ associata con
I’onda che si muove verso le z > 0, e I'impedenza —Z tale che =T, = Zv,, ¢

associata con 'onda che si muove verso le z < 0, e definita come

c ck

con c costante elastica del materiale piezoelettrico.

Lo sforzo ¢ dato dalla (2.32) usando la (2.34) per la velocita

T = —Z(ae™ — be™*?) + i%]. (2.36)
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Dalle due soluzioni dell’equazione della propagazione in regime armonico,
possono essere trovate le relazioni tra le grandezze meccaniche (forza F e
velocita v) e le grandezze elettriche (tensione applicata U e densita di cor-
rente I). Queste relazioni saranno tra breve mostrate dal circuito equiv-
alente elettromeccanico di Mason-Redwood, tramite una rappresentazione

matriciale.

2.3.2 Matrice delle impedenze e circuito equivalente di

Mason

Consideriamo una lastra piezoelettrica di spessore finito d = 29—z, di sezione
A, mostrata in figura (2.4-a), vincolata dai piani z = z; e z = 25. Questa ¢
soggetta ad un potenziale U ed alle forze F} e F5 provenienti dal materiale
circostante. Tutto questo puo essre rappresentato da un circuito tre porte,

come in figura (2.4-b).

Figura 2.4: Lastra piezoelettrica di sezione A : a)quantita fisiche; b) rete due

porte equivalente.
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I1 circuito € costituito da una porta elettrica (con tensione applicata U e
iniezione di corrente ) e due porte acustiche, in cui la forze F} e Fy esercitate
sulle facce della lastra e le velocita vy e vy giocano un ruolo simile a tensione
e corrente in un circuito elettrico.

T corrisponde ad una trazione per unita di area esercitata sul solido

piezoelettrico. Quindi

h

Fy = —AT(z) = Z(ae™ — be*™) +i—1, (2.37)

w

ikz ikz h
Fy = —AT(29) = Z(ae"™? — be"™?) +i—1, (2.38)

w

dove
z—z4=%4 (2.39)
w

¢ impedenza meccanica in [kgs™']. Quest’ultima ¢ definita come il rapporto
tra la forza F' = —AT e la velocita di vibrazione v dell’onda che si propaga
lunga l'asse z, Z = F/v. Lo scopo ¢ esprimere le due forze in funzione delle

velocita alle due interfacce,

v; = v(z1) = ae” " 4 bet (2.40)

vy = —v(2y) = —ae” k72 — pethz2 (2.41)

che implicano

Ulefik:ZQ + ,UQefikzl
2isin kd

vy eszQ + U2€zkz1 )
a= — =—
2isinkd

(2.42)
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Sostituendo queste nelle (2.37) ed (2.38), si trova

U1 V2 hl
Fi=z — 2.4
: (itankd i z’sink:d> T (243)
U1 (%) hl
F,=1z —. 2.44
? (isinkd+itankd> * w (244)

La tensione U applicata alle facce e calcolata dal campo elettrico E:

=2 ou D
U= Ed EF=—-h—+ —. 2.45
/ - Ed o (2.45)

In termini di corrente I = iwDA, attraverso la lastra di sezione A,

Id

U = hlu(z1) — u(z)] + oA (2.46)

Introducendo le velocita vy = iwu(z1) e v = iwu(2y) e la capacita statica Co,

S A
wo, Y=

h
U = E(Ul + UQ) + (247)

Tutto questo si puo riscrivere sotto forma matriciale nel seguente modo

F Z/tankd Z/sinkd hjw U1
F, | =—t| z/sinkd Z/tankd hjw vy |- (2.48)
U h/w h/w 1/wCy I

Questo implica la matrice delle impedenze elettromeccaniche [Z] del circuito
tre porte, la quale risulta simmetrica in quanto le porte acustiche 1 e 2 sono
equivalenti. Introducendo delle impedenze di carico sulle facce della lastra

piezoelettrica, si puo trovare la potenza acustica trasmessa, insieme con la
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frequenza e 'impedenza elettrica del trasduttore.

Iniziamo adesso con I’esaminare prima un mezzo che non sia piezoelettrico

e successivamente un solido piezoelettrico.

e Un mezzo infinito di sezione A, in cui una singola onda progressiva si
propaga lungo la direzione z, ¢ rappresentato dall’impedenza meccanica
Z = ZA, rapporto tra la forza ' = —AT e la velocita di vibrazione

v = Ou/0t.

e Il circuito equivalente di una lastra non piezoelettrica di spessore finito
d = zo — z1 e sezione A, vincolata dai piani z = z; € z = 2o, mostrata
dalle (2.43) e (2.44) con h = 0, relaziona le due forze con le due velocita

alle facce dell’oggetto. Usando 'identita

1 1 kd
tankd  snkd g (249)
si mostra che
Fy=—i (v1 + v2) +1iZt b (2.50)
1= Zsinkd (%1 (%) 14 tan B U1, .
Fy = —i—2— (o) + vy) + iZ tan -2 (2.51)
9 = lsin ed V1 (%) 14 tan B Vg, .

Queste relazioni possono anche essere ricavate applicando le leggi di
Kirchoff al circuito in figura(2.5). Questo ¢ infatti la rete a T equiva-

lente per una lastra solida.
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Figura 2.5: Rete a T equivalente.

e Quando il materiale & piezoelettrico, ¢’¢ un’ulteriore forza f = hl/iw,
che si trova nei termini delle (2.43) e (2.44). Utilizzando la (2.47) questa

forza si puo scrivere

f= E = hCy {U - %(Ul + U2):| . (2.52)

1w

Questa si puo ottenere dal concetto di trasformatore elettromeccanico,
con velocita vy + v nel secondario e corrente hCy(vy +vy) = iwCoU — I
nel primario, implicando un rapporto di trasformazione pari a N = hC)

( vedi fig. 2.6).

Dunque la capacita in serie —Cj nel primario crea una forza f tra i

terminali C' e D:

_ th(Ul + Uz)

f:hCO(UA—UB):hCO U iu)CO

(2.53)
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Figura 2.6: Trasformatore elettromeccanico equivalente.

Il circuito equivalente (circuito equivalente di Mason) per uno strato
piezoelettrico con una porta elettrica e due meccaniche e riportato in

figura(2.7).

Il circuito equivalente per un trasduttore caricato, mostrato in figura
(2.8) ¢ realizzato mettendo in cascata i circuiti equivalenti per ciascun

mezzo presente.

Se le facce dell’elettrodo esterno sono libere il terminale corrispon-
dente sara praticamente un cortocircuito dal momento che I'impedenza

elastica dell’aria e molto piccola.
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Figura 2.7: Circuito elettromeccanico equivalente di uno strato piezoelettrico.
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Figura 2.8: Circuito equivalente completo di un trasduttore.
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2.4 Impedenza Elettrica

Dall’espressione dell’impedenza di ingresso del risonatore, ricavata con il
modello di MASON (matrice delle impedenze), risulta evidente come sia pos-
sibile rappresentare un risonatore con un circuito equivalente, che prevede
una capacita statica fissa e alcuni elementi (L e C) che tengano conto del
comportamento in frequenza del dispositivo. Il modello proposto, valido ovvi-
amente vicino alle condizioni di risonanza, e il circuito di Butterworth-Van
Dyke (BVD), valido sia per strutture TE (thickness excitation) sia per strut-
ture LFE (lateral field excitation).

Consideriamo, dalla matrice delle impedenze, I’espressione dell'impedenza
vista dalla porta elettrica, per una struttura semplice costituita da uno strato

piezoelettrico compreso tra due strati di materiali diversi:

p 1 ( K? 2Zp(1 — cosp) — j(Z1 + Zs)sing

= 1+—Z7
Cow + P

¢ —(Zp+ Z1Zs)sing + jZp(Z1 + Zz)cos¢) , (2.54)

dove Z, e Z, sono le impedenze elastiche dei materiali al di sopra ed al di
sotto del piezoelettrico. Quest’ultimo ha impedenza Zp ed accoppiamento
elettromeccanico K?2. L’angolo ¢ = kd ¢ uguale a wd/Vp.

Consideriamo in un primo momento il caso pitt semplice di un risonatore

e successivamente il caso di un trasduttore.

2.4.1 Modello BVD per un risonatore

Un risonatore libero e costituito da una semplice piastra piezoelettrica met-

allizzata alle due superfici. Corrisponde ad un trasduttore non caricato, con
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7y = 0 = Z,. La struttura puo vibrare in differenti modi: estensioni di volume
e di taglio, a seconda dell’orientazione del cristallo.
Nel caso in cui non ci sia potenza dissipata, 'impedenza elettrica e pura-

mente immaginaria:

1 otan(e/2)\ 1 ytan(wd/2Vp)
7= 5o (1557 ) = s (AR ) - e

Dunque si puo affermare che 'ammettenza ¥ = 1/Z, ¢ uguale a zero (per
Z. = o) ad ogni multiplo dispari della frequenza di antirisonanza f,:
wMd ™ Mg

— (41
oy, — @ty = S

= 2n+ 1)fa, (2.56)

dove f, = Vp/2d. Mentre 'ammettenza risulta infinita (per Z. = 0) alla

frequenza di risonanza ff") cosi che:

n) (n)
K?*tan (W‘]:; d) =7 {/P d. (2.57)

Introducendo f,, quest’ultima puo essere riscritta nella forma:

() (m)
K%an(ff’") T (2.58)

2 f ) 2 f,

Misurando le frequenze di antirisonanza f, e di risonanza f, = fr(l), possiamo
trovare la velocita di fase Vp = 2f,d ed il coefficiente di accoppiamento K2

corrispondente all’onda eccitata,
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K? = g%tan (g fa;ﬂ) : (2.59)

Per materiali con coefficiente di accoppiamento grande (K > 0.3), la differen-
za relativa (f, — f-)/f. € molto piccola e il valore puo essere approssimato

nel seguente modo:

2N7T_2fa_fr
K* ~ 7 (2.60)

Vicino alla frequenza fondamentale di risonanza ’ammettenza del risonatore

diventa:

JCow L wr— WP
1-w? /w2 T
8K?
con w?=w’ (1 - ?) . (2.62)

Il risonatore € dunque rappresentato da un circuito elettrico equivalente com-
posto da una capacita statica Cy e da un circuito risonante serie connesso in
parallelo, come mostrato in figura 2.9.

I valori degli elementi del circuito equivalente possono essere ricavati
confrontando 'espressione seguente con l'equazione (2.61):

(2.63)

Y = jCou) |:1 + 01/00 :| )

1— L101w2

ed in particolare confrontando le pulsazioni di risonanza serie e parallelo,
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Figura 2.9: Circuito equivalente di Butterworth-Van Dyke.

1
w? = w? = w? (1 + ﬁ) : (2.64)

con w, e w,. Nota dunque la capacita Cy = €®A/d, legata alla geometria della

struttura, i valori degli altri elementi saranno:

C,  w?—uw? 8K? /72 1+ Cy/Cy N pd?

—_— = a T — L ~ . 2
Co w2 1—8K2/m2 ! Cow? 8Ae? (2.65)
Da cui:
fa - fr Cl
~ . 2.66
fr 2C’O ( )

Per poter stimare le perdite dovute all’attenuazione intrinseca del materiale,
dobbiamo introdurre una resistenza R, nel circuito equivalente, in serie con

L, e C7. Questa resistenza e inversamente proporzionale al fattore di qualita
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Q) = Liw, /Ry del risonatore. Se le perdite sono di natura viscoelastica, allora
si ha Q = P /w,n.
Il prodotto tra il fattore di qualita e la frequenza di risonanza Qf, =

cP /27y caratterizza le prestazioni del materiale.

C, R

L,
— 000 — W\

£

Figura 2.10: Circuito equivalente di Butterworth-Van Dyke con perdite.

2.4.2 Caso di un trasduttore

L’impedenza elettrica (2.54) di un risonatore caricato da entrambi i lati da
mezzi con impedenza meccanica Z; e Z5 € un valore complesso, e puo essere

espressa in questa forma:

Ze + i Xo(w) + Ro(w), o Y =jCw+ jB,(w) 4+ Ga(w). (2.67)

B jCow

Questa formula include, oltre alla reattanza della capacita statica, una parte
reale R,(w) e una parte immaginaria X,(w) (impedenza di moto) che sono
entrambe dipendenti dalla frequenza (fig 2.11a). Gli elementi corrisponden-
ti del circuito equivalente parallelo, mostrati in figura 2.11b, sono B,(w) e

Ga(w).
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[o]

— L 1—

U Co X %Ra Ul C,=—= B. éGa

[
[

a) b)

Figura 2.11: Circuito equivalente (a) serie e (b) parallelo per un trasduttore

ad onde acustiche di volume.

La resistenza R,(w) e la conduttanza di radiazione G,(w) esprimono la
conversione di parte dell’energia fornita dalla sorgente, in potenza meccanica,
trasportata dall’onda elastica emessa. Il valore principale di questa potenza

meccanica e:

1 1
(P) = §Ra(w) | 1%, o (P)= 5Ga(w) U . (2.68)
Alla frequenza centrale fp = Vp/2d, per cui ¢ = kpd = 7, 'impedenza
elettrica (2.55)

S N TS
~ jCywp  mCowp Z1 + Zy  jCowp

Z, + Ry(wp). (2.69)

¢ composta da una resistenza in serie alla capacita statica. La reattanza di
radiazione X,(w) € pari a zero. Se anche Z; = 0 e Zy = Zp la resistenza di

radiazione diventa:
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4K? 1 2K? 1
R, = = ) 2.70
(wp) 7 Cowp w2 Cofp ( )

Quando K? < 1, questo risulta molto pill piccolo della reattanza 1/Cowp a
causa della capacita statica. Questo problema puo essere compensato intro-
ducendo una induttanza serie L, come mostrato in figura 2.12 L’efficienza

del trasduttore aumenta a spese della larghezza di banda.

—\W-—000
oo Rt

Sorgente

= R.(ey)

Adattamento | Trasduttore

Figura 2.12: Circuito elettrico equivalente di un trasduttore alla sua frequenza

centrale, adattato con un’impedenza serie.

Quando e richiesta una banda larga, € meglio aumentare 1’efficienza sceglien-
do 1/Cywp prossimo al valore della resistenza Ry del generatore. La princi-
pale potenza emessa (P) & una frazione della massima potenza elettrica Py
disponibile dalla f.e.m. Uy fornita,

1 R,U? U

P) = P, = .
(P) “= SR

~ 2(Ro+ Ra)? + (1/Cowp)?’ 27

L’efficienza 7 del trasduttore, definita come il rapporto di queste due potenze,
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(P ARyR,
T B T (Ro+ Ro)?+ (1/Cowp)?’

(2.72)

assume il valore massimo per Ry = /R2 + (1/Cowp)?, per esempio, Ry ~
1/Cowp, quando K? < 1. In pratica, per un dato materiale ed una data
frequenza, questa condizione determina la sezione dell’area trasversale del
trasduttore. Dalla 2.70, la massima efficienza si avra per:

K2
Nmaxz = 2RaCYOWP ~ 8_ < 1. (273)
T

Esempio

Riportiamo un esempio applicabile poi al progetto presentato.
Se consideriamo un caso di adattamento per Ry = 50¢2, tipicamente usato
sia nel caso di misure con Network Analyzer, sia nel caso di integrazione in

circuiti oscillatori, poniamo

= 50. 2.74
Coor (2.74)

Conoscendo che:

CO = Eg, wp = 27Tf (275)

Utilizziamo adesso 1’espressione scritta in precedenza per massimizzare

’efficienza del risonatore, possiamo scrivere in funzione della superficie S che

d

S:e-2w-f~50'

(2.76)
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Considerando adesso un caso specifico, ad esempio fissando i seguenti
valori di frequenza, costante dielettrica e spessore del materiale piezoelettrico,
f=47GHz,e=95-10"""ed = 1-107%, possiamo calcolare il lato che deve

avere il risonatore per ottenere un buon adattamento:

I =S ~ 84.4um. (2.77)
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Progetto e Simulazione

I risonatori ad onde acustiche che si distinguono secondo la direzione di
propagazione delle onde, cioe sulla superficie del materiale (superficiali) o
all’interno del suo volume (di volume), attualmente rappresentano dei com-
ponenti essenziali nei circuiti elettronici e sono in ampia misura impiegati nel
campo sensoriale, come dispositivi base per la realizzazione di sensori chimici
e fisici.

Come e stato gia accennato nel capitolo precedente, una struttura riso-
nante basata sulle onde acustiche di volume ¢ un dispositivo estremamente
semplice, costituito da un cristallo piezoelettrico inserito tra due elettrodi
metallici piani e paralleli. Fornendo una tensione opportuna ai due elettrodi
del dispositivo si genera un campo elettrico che produce una risonanza mec-
canica, nel caso in cui la frequenza della tensione applicata sia in accordo
con le condizioni imposte dai parametri fisici. In questo caso il dispositi-
vo puo pilotare un circuito elettronico oscillante imponendo la frequenza di
oscillazione.

Il cristallo che nella storia dell’elettronica e stato maggiormente utilizzato
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e sicuramente il quarzo, il quale, con il tagliato opportuno, presenta buone
caratteristiche di stabilita in temperatura che ne favoriscono I'impiego nella
realizzazione di sorgenti stabili in frequenza (oscillatori stabilizzati al quarzo),
nella realizzazione di linee di ritardo e nella sensoristica in generale.

La necessita di un livello sempre pit alto di integrazione e 1’esigenza di fre-
quenze di risonanza sempre piu elevate (oltre il GHz), pongono importanti
limiti all’utilizzo del quarzo nell’elettronica e nella sensoristica. Osservan-
do infatti la relazione seguente, che lega la frequenza caratteristica di un
risonatore ad onde di volume con lo spessore d del cristallo piezoelettrico e

con v la velocita di propagazione dell’onda nel materiale,

_ v
- 2d

f

e possibile notare come, fissata la v propria del materiale, sia necessario
agire sullo spessore e, per raggiungere le frequenze delle microonde, occorre
utilizzare materiali con spessori dell’ordine di qualche micron.

Nel caso di un quarzo con taglio AT, tipicamente usato per le microbi-
lance, le frequenze di funzionamento piu elevate che si possono raggiungere
sono dell’ordine dei 20 — 30 M H z, usando dunque spessori compresi tra i 60
e gli 80 pum data la velocita di propagazione di circa 3300 m/s. Per poter ot-
tenere frequenze maggiori sarebbe necessario riuscire a fabbricare dei quarzi
con spessori sufficientemente piccoli da poter essere utilizzati a frequenze su-
periori a qualche centinaio di MHz, cosa impensabile per ovvie limitazioni
tecnologiche, o lavorare con le armoniche superiori. L’alternativa piu ovvia e

cosi quella di lavorare con materiali che hanno velocita di propagazione pit

elevate e soprattutto che possono essere cresciuti su substrati, come ad esem-
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pio il Silicio, con la tecnica dei film sottili, per ottenere spessori dell’ordine

del micron e per consentire l'integrazione con 1’elettronica di contorno.
Nelle pagine seguenti verranno descritte le fasi di progetto e la realiz-

zazione di un risonatore ad onde acustiche di volume (BAW), che utilizza un

materiale piezoelettrico a film sottile, fabbricato su substrato di Silicio.

3.1 Risonatore TFBAR

La struttura dei comuni quarzi presenti in commercio, di cui si € parlato in
precedenza, e costituita da un cristallo di quarzo con gli elettrodi realizzati
sulle due superfici, il tutto contenuto in appositi package con fili metallici
che assicurano il contatto ohmico e I'isolamento acustico, fondamentale per
la realizzazione della struttura risonante.

Nel caso di dispositivi integrati sul silicio, pur rispettando la struttura di
base del risonatore, per garantire 1'isolamento acustico dal substrato ¢ neces-
sario ricorrere ad accorgimenti diversi, che siano compatibili con la tecnologia
planare dei circuiti integrati.

La strategia utilizzata nel lavoro presentato si basa sulla realizzazione del-
I’isolamento acustico tramite la costruzione del dispositivo su di una mem-
brana. La struttura che e dunque stata scelta nel progetto e del tipo schema-
tizzato nella figura 3.1, con lo scopo di realizzare la struttura risonante in
modo da rimanere sospesa e senza vincoli con il substrato sull’asse verticale
(asse di propagazione dell’onda acustica).

Analizzando la figura, nella parte superiore del dispositivo notiamo quella
che ¢ la classica struttura di un risonatore ad onde di volume, composta da

due film metallici (in grigio chiaro) tra i quali & presente lo strato di materiale
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350pm

340um

|t 4 mm —
AN
Aluminum or Molybdenum
B SiN, or SiO,
s Silicon

Figura 3.1: Schema del dispositivo in sezione.

piezoelettrico (in blu), il tutto si trova al di sopra di un film di materiale (in
celeste) scelto in maniera tale che abbia le caratteristiche acustiche necessarie
per garantire un buon funzionamento della struttura risonante, e che sia
compatibile con i passi tecnologici previsti per la realizzazione. Il tutto e
realizzato su un substrato di silicio (in grigio scuro) al di sotto del quale ¢
presente uno strato dello stesso materiale nominato in precedenza, in questo
caso utile solo ai fini tecnologici.

Sulla scelta del materiale se ne parlera a lungo nel capitolo sulla fab-
bricazione, comunque possiamo anticipare che i materiali scelti sono quelli
indicati nella legenda, cioé Alluminio o Molibdeno per i film metallici, Nitruro
di Silicio o Ossido di Silicio per gli strati della membrana e lo strato protet-
tivo inferiore, e il Nitruro di Alluminio (AINN) come materiale piezoelettrico.
La scelta in particolare di quest’ultimo ¢ legata alle sue ottime proprieta, in-

fatti mostra buona compattezza e regolarita nella struttura, buona stabilita
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chimica ed alta velocita acustica. La scelta dei metalli e strettamente legata
alla crescita dell” AIN e ovviamente alle loro proprieta acustiche.

Per quanto riguarda invece la scelta del materiale per la realizzazione
della membrana, ¢ stato possibile scegliere tra i due materiali elencati, pero
con una preferenza per il Nitruro di Silicio, per la sua particolare durezza,
resistenza e le sue buone proprieta acustiche, nonche per motivi tecnologici

che saranno analizzati nei capitoli successivi.

3.1.1 Geometria del risonatore

La struttura risonante realizzata ¢, come possiamo vedere in figura (3.2),
di forma quadrata, per rispettare quelle che sono le simmetrie del reticolo
cristallino del substrato, cosa di fondamentale importanza per la presenza
nel processo di un attacco anisotropo del silicio.

La parte di metallo piu esterna che in figura e indicata con il colore grigio
chiaro insieme con lo strato di metallo sottostante il cristallo piezoelettri-
co, costituiscono le armature di un condensatore a facce piane e parallele
collegato in serie alla struttura risonante.

Poiche la capacita di questo condensatore, a causa della maggiore super-
ficie rispetto all’elettrodo centrale del dispositivo, ¢ molto piu grande della
capacita statica del dispositivo stesso, dinamicamente realizza un buon con-
tatto elettrico. Non e quindi necessario accedere alla metallizzazione inferiore,
cosa che avrebbe complicato il processo: entrambi i contatti possono essere
realizzati sulla metallizzazione superiore.

La particolare forma dell’elettrodo centrale e stata studiata in modo da

poter realizzare la saldatura ad ultrasuoni (Kulicke & Soffa modello 4523
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Resonator electric port

Ground electrode

350pm
Pl

- 390um

4 mm

g |

mmmm AN
Aluminum or Molybdenum

Figura 3.2: Struttura degli elettrodi (vista dall’alto).

- Istituto di Acustica O.M. Corbino), per il contatto elettrico, in un punto
al di fuori della membrana, in modo da non danneggiare quest’ultima in
seguito al processo di saldatura e in modo da non appesantire la struttura
risonante. La parte in blu mostra invece la zona dove e stato eliminato il
metallo per la realizzazione dei due elettrodi, lasciando dunque visibile il

Nitruro di Alluminio sottostante.

78



CAPITOLO 3

3.2 Strutture acustiche multilayer

Nel precedente capitolo e stata affrontata la problematica della modelliz-
zazione, tramite i circuiti equivalenti di Mason, delle strutture acustiche,
in relazione sia ai materiali non piezoelettrici sia ai cristalli piezoelettrici.
In questo paragrafo sara affrontato il problema della risoluzione del cir-
cuito equivalente complessivo, che descrive interamente la struttura acustica
progettata, descritta nella sezione precedente.

Per trovare una semplice procedura adatta alla risoluzione dei dispositivi
acustici costituiti da piu layer ¢ opportuno rappresentare le reti a T, ricavate
nel capitolo 2, mediante la matrice di trasmissione diretta.

In una generica rete due porte, come quella in figura (3.3), la relazione
che lega le grandezze di uscita (Va, —1I3) e le grandezze di ingresso (V4, ;) in

forma matriciale &:

Vi Vo A B Vo
I —1I C D —I

dove i coefficienti della matrice sono i seguenti

I I
() () o) o (),
‘/2 I>=0 ]2 Vo=0 ‘/2 I>=0 IQ Vo=0

Per la generica rete a T di figura (3.4), dalle definizioni della (3.1), si ha

A:Z2+Z3 B:Z§+QZQZ3
Z3 Z3
(3.2)
1 Zo + Zs
C=— D=A=""2"
Z3 Z3
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Figura 3.3: Generica rete due porte.

Figura 3.4: Rete a T'.

Confrontando i circuiti (1.4-11) e (3.4), e sostituendo i valori di Zs e Z3,

s1 ottiene
A B cos(kd) iZsin(kd)

T= — | isin(kd)

C D cos(kd)
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Si consideri un dispositivo acustico ad n strati, in cui 1’2 — esimo € un ma-
teriale piezoelettrico. Una struttura di questo tipo ha un circuito equivalente
costituito dalla serie di n reti ciascuna delle quali corrisponde ad uno strato
ed ¢ descritta da una matrice a T. Il prodotto delle prime ¢ — 1 matrici, che
rappresentano gli strati di materiale che precedono il piezoelettrico, da una
matrice Ty, la quale descrive il comportamento delle prime 7 — 1 reti, mentre
il prodotto delle ultime n — ¢ da una matrice Ty, che descrive le ultime n —1
reti, relative ai materiali che seguono il piezoelettrico.

Secondo quanto detto, il dispositivo in esame ¢ equivalente ad una strut-
tura fittizia a tre strati: il primo, non reale, rappresentato dalla matrice T4;
il secondo, reale, relativo al materiale piezoelettrico; il terzo, anch’esso non
reale, rappresentato dalla matrice Ty. Nella figura (3.5) & rappresentato il
circuito equivalente del dispositivo ad n layer. Le impedenze Z, e Z3 che
compaiono nella figura, sono relative al piezoelettrico, mentre Z; e Zy, che

sono in realta a loro volta delle reti a T, sono cosi definite:

AZn + By
Il =—— 3.3
! C1Z01 + Dy (3:3)
Z, = AsZoz + By (3.4)
CaZp2 + Dy

dove A;, By, C1 e Dy sono le componenti della matrice Ty; A, By, Cy e Dy
sono le componenti della matrice Tq, e Zy; e Zyy sono date dalle condizioni

al contorno.
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Figura 3.5: Circuito equivalente di un dispositivo costituito da n layer il cui

1 — esimo ¢ piezoelettrico.

Se il primo layer ¢ a contatto con I’aria, allora Zy; si puo approssimare a

zero, quindi
7 =2

D,

Se Tl'ultimo layer ¢ il substrato, supposto indefinito, su cui sono stati
cresciuti gli altri materiali allora Zy, si assume reale e pari all'impedenza
acustica caratteristica del substrato. D’altronde nel nostro caso specifico,
avendo praticato un’apertura nel silicio, anche Zy, risulta pari a zero.

Partendo dal circuito in figura (3.5) ¢ possibile arrivare a rappresentare

la struttura come in figura (3.6-a), ponendo che:

(Z1+ Zs) + (Za + Zy)

=
° 71+ 27, + 7,

+ Zs
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e inoltre applicando il rapporto di trasformazione N = hCj del trasformatore

ideale del piezo, il circuito viene rappresentato a sua volta come in figura

(3.6-b)
Zs,
6 - hQ—Cg‘

Figura 3.6: Circuiti equivalenti alla figura (3.5).

Dal parallelo tra la capacita Cy e la serie di Zg e —C)y si ottiene I'impe-

denza equivalente
—iZGLUCO +1
Zeg=—F 55—

della struttura acustica formata da un numero n qualsiasi di strati. Noti i
parametri fisici di ogni singolo mezzo di propagazione ( densita, velocita di
propagazione delle onde, impedenza acustica, spessore,. . . ) si possono trovare
le frequenze di risonanza del dispositivo acustico studiando 'andamento di
Zeq in funzione della frequenza.

Utilizzando quanto descritto fino ad ora, ¢ stata sviluppata una routine
per il programma MATLAB (riportata in dettaglio nell’Appendice A), at-
traverso la quale e possibile simulare su PC il comportamento di qualsiasi
struttura acustica multilayer e ottenere quindi I’andamento di Z., in funzione

della frequenza.
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3.3 Simulazione del dispositivo TFBAR con

MATLAB

Nei paragrafi che seguono vengono riportate le simulazioni effettuate a partire
dal caso piu semplice, cioe dal solo materiale piezoelettrico, considerando il
risonatore con gli elettrodi acusticamente trasparenti, fino ad arrivare alla
struttura completa, simulata anche con differenti materiali.

Nel caso ideale, cioe nel caso in cui consideriamo solo un mezzo piezoelet-
trico di spessore d, possiamo affermare che i possibili modi di vibrazione, per
i quali si ha risonanza, sono quelli per cui la lunghezza dell’onda acustica che
si genera nel materiale assume i valori 2d, d, %d, %d, e

Possiamo dunque definire la frequenza fondamentale di risonanza come

h=2=2 (35)

e gli altri modi di vibrazione come

Ji=2fo, fo=3fo, fs=4fo,...,

anche se in realta i modi eccitabili sono solamente quelli per cui il valore
medio dello stress, calcolato su tutto lo spessore del mezzo, risulta diverso
da 0; quindi si avranno solo le armoniche dispari.

La formula 3.3 ¢ valida solamente nel caso ideale, dal momento che,
aggiungendo altri materiali alle superfici del piezoelettrico, con velocita di
propagazione ovviamente diverse, si avranno dei discostamenti sempre mag-
giori in relazione alle caratteristiche acustiche dei materiali ed al conseguente

aumento delle lunghezze d’onda .
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Per questo le prime simulazioni che saranno riportate avranno valori
coincidenti al calcolo con la formula 3.3, e mano mano che si andranno a

complicare le strutture, le frequenze diminuiranno sempre pit.

3.3.1 Risonatore TFBAR con elettrodi acusticamente

trasparenti

Nella simulazione di seguito riportata e stato studiato il comportamento del-
la struttura con elettrodi acusticamente trasparenti cioe il caso ideale, le
cui frequenze di risonanza coincidono con la relazione 3.5. Nelle simulazioni
sono stati considerati i parametri presenti nella tabella seguente e sono state
fatte due simulazioni considerando inoltre due diversi spessori per lo strato

piezoelettrico.

Tabella 3.1: Coeflicienti del Nitruro di alluminio.

AIN
V (m/s) 11354.43
Zmee (Ns/m) 5.63
A (mm?) 0.1225
p(Kg/m?) 3260
d (m) 1 — 2um
€33 (F/m) 9.5-107 1
Co(F) 1.44 10711 —7.22. 10712
h (C/Fm) 1.63 - 10
e33(C/m?) 1.55
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Nelle figure seguenti e riportato I’andamento della parte immaginaria del-
I'impedenza Z., e dell’ammettenza Y;, in funzione della frequenza f, eviden-
ziando il valore della risonanza f, e dell’antirisonanza f,, per il risonatore
nel caso degli spessori riportati in tabella. Le simulazioni riportate confer-

mano la presenza di risonanze, corrispondenti al calcolo teorico, con i seguenti

risultati:
w w

fr= 9. = 5.536GHz fa= 9. = 5.676GHz per d=1um
w w

fr= o = 2.768GHz fo= 9r = 2.838GHz per d=2um

E’ da notare che le simulazioni effettuate con questo metodo non per-
mettono di tenere conto delle perdite nel materiale, e dunque delle parti
reali di Z,, e Yeq, € per questo che i grafici rappresentano solamente le parti

immaginarie dell'impedenza e dell’ammettenza equivalenti.
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Figura 3.7: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

con elettrodi acusticamente trasparenti, per d=1 um.
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Figura 3.8: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

con elettrodi acusticamente trasparenti, per d=2 um.
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3.3.2 Risonatore TFBAR

Partendo dal caso precedente sono stati introdotti i due layer dei materiali
metallici, rispettivamente di Alluminio e Molibdeno, non considerando quindi
nullo il loro spessore, sebbene sia piccolo rispetto allo spessore dell’AIN. Si
puo intuitivamente prevedere che essendo aumentato lo spessore complessivo
del dispositivo, sia aumentata di conseguenza anche la lunghezza d’onda dei
modi di vibrazione. Ci aspettiamo quindi una frequenza di risonanza piu
bassa del caso precedente. Ancora una volta sono rappresentati nella tabella
seguente i coefficienti per la simulazione, la quale ha confermato proprio il

risultato atteso.

Tabella 3.2: Coefficienti del risonatore TFBAR.

Mo AIN Al
V (m/s) || 6290 11354.43 6420.4
Zpmee (Ns/m) | 7.85 4.53 2.12
A (mm?) 0.1225
p(Kg/m?) | 10200 3260 2700
d (m) 0.1pm 1 —2um 0.1pm
é33 (F/m) 9.5.10"11
Co(F) 1.44-107" —7.22. 1072
b (C/Fm) 1.63 - 1010
es3(C'/m?) 1.55

Nelle figure seguenti e riportato I’andamento della parte immaginaria del-
I'impedenza Z., e dell’ammettenza Y, in funzione della frequenza f, ripor-

tando i valori di risonanza f, ed antirisonanza f, per il risonatore nel caso
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degli spessori riportati in tabella. La simulazione conferma un comporta-
mento simile al caso precedente ma con una traslazione dei grafici verso

le frequenze piu basse, con i seguenti risultati per il caso degli elettrodi in

Alluminio:
w w

fr==—=4.696GHz=z fo=—=—=4.828GH= per d=1um
27 27
w w

fr=—=2548GHz~ fo==—=2617TGH=z per d=2um
2m 2m

Figura 3.9: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

TFBAR con elettrodi in Alluminio, per d=1 pm.

Le simulazioni svolte nell’analisi di questo caso sono state ripetute piu

volte cambiando lo spessore dei metalli, partendo da 0.2um fino a 0.05um. Da
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Figura 3.10: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

TFBAR con elettrodi in Alluminio, per d=2 pm.

queste si € notato ovviamente un migliore funzionamento in frequenza del dis-
positivo con spessori minori, ma per piccole variazioni di spessore non si sono
apprezzate in maniera consistente le variazioni di frequenza. Quindi si puo as-
sumere che le variazioni di spessore dovute a piccole variazioni dei parametri
di processo non alterano in maniera molto significativa il comportamento del
dispositivo.

Dai grafici e dai dati relativi alla struttura con gli elettrodi in Molibdeno
si mostra come questo materiale, data la maggiore densita, causi una dimin-
uzione della frequenza di funzionamento, ma in realta, per considerazioni che

saranno fatte successivamente, si puo ritenere acusticamente pitt performante
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del precedente.

Riportiamo dunque le simulazioni nel caso degli elettrodi in Molibdeno.

f. = Y 3488GH > fo= Y 3592GH:> per d=1um
27 27
w w

fr=-—=2115GHz fo==—=217TTGH=z per d=2um
27 27

Figura 3.11: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

TFBAR con elettrodi in Molibdeno, per d=1 um.
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Figura 3.12: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

TFBAR con elettrodi in Molibdeno, per d=2 um.
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3.3.3 Risonatore TFBAR Completo

In fine ¢ stata analizzata la struttura completa aggiungendo alla simulazione
lo strato di materiale che costituisce la membrana. Quest’ultimo e stato re-
alizzato in Nitruro di Silicio, per le proprieta gia descritte prima, anche se in
realta e stata simulata anche la struttura con 1’Ossido di Silicio. Nella tabella

sono riportati i coefficienti utilizzati per la simulazione:

Tabella 3.3: Coefficienti del risonatore TFBAR completo.

Mo AIN Al Si0s SiN
V (m/s) || 6290 11354.43 6420.4 | 5973.43 | 8241.63
Zimee (Ns/m) || 7.85 453 212 | 1.93 | 267
A (mm?) 0.1225
p(Kg/m?) 10200 3260 2700 2200 2650
d (m) 0.1pm 1 —2um 0.1pm | Ipm 1pum
€33 (F/m) 9.5-1011
Co(F) 1441071 — 7.22- 10712
h (C/Fm) 1.63- 1010
633(0/7712) 1.55

Anche in questo caso, per 'aggiunta di un ulteriore strato, ci aspettiamo
un abbassamento della frequenza di risonanza. Di seguito sono riportati i
risultati delle simulazioni e I’andamento in frequenza della parte immaginaria
dell'impedenza Z., e dell’ammettenza Y.,, con i due spessori di AIN , con i

due materiali per la membrana e con i due diversi metalli.
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Caso con I'Ossido di Silicio :

e Flettrodi in Alluminio

f. = Y 1.6026GH > fa= “ _1.6071GH > per d=1lpm
27 2m
w w

fr=-—=1.3758GHz fo=—=13861GHz per d = 2um
27 2T

Figura 3.13: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Ossido di Silicio ed elettrodi in Alluminio) per

d=1 pm.
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Figura 3.14: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Ossido di Silicio ed elettrodi in Alluminio) per

d=2 um.
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e Flettrodi in Molibdeno

f=2 —15912GH: fo= — =15988GHz  per  d=1lum
2m 2m
w w

fr=-—=13758GHz fo=—=1.3906GHz per d=2pm
2m 2m

Figura 3.15: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Ossido di Silicio ed elettrodi in Molibdeno) per

d=1 pm.
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Figura 3.16: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Ossido di Silicio ed elettrodi in Molibdeno) per

d=2 um.

98



CAPITOLO 3

Caso con il Nitruro di Silicio :

e Flettrodi in Alluminio

fr =2 = 2.0096GHz fo= 2 = 2.0206GH:z
2 2
w w

fr= 2 — 15746GH: fo= 2 = 15962GH:z
2m 2m

per

per

d=1um

d=2um

Figura 3.17: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo

completo (con membrana di Nitruro di Silicio ed elettrodi in Alluminio) per

d=1 pm.
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Figura 3.18: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Nitruro di Silicio ed elettrodi in Alluminio) per

d=2 um.
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e Flettrodi in Molibdeno

f = % — 2.0229G H > £, = % —2.0427GH>  per  d=1lum
w w
fr= o = 1.5462GH z fo= or = 1.5774GHz per d=2um

Figura 3.19: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Nitruro di Silicio ed elettrodi in Molibdeno) per

d=1 pm.

Da questi risultati e possibile notare come il comportamento del Nitruro
di Silicio sia migliore in termini di frequenza, proprio per le migliori qualita

acustiche, oltre che per la robustezza della membrana. Inoltre si nota come
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Figura 3.20: Andamenti della parte immaginaria di Z., e Y, del dispositivo
completo (con membrana di Nitruro di Silicio ed elettrodi in Molibdeno) per

d=2 pm.

associando questo materiale con gli elettrodi in Molibdeno si raggiunga il
caso migliore, sia in termini di risonanza, sia in termini di efficienza.

Questo discorso, e le considerazioni fatte fin ’ora, possono essere confer-
mate anche andando a valutare il coefficiente di accoppiamento elettromecca-
nico (K?) delle strutture risonanti simulate, il quale esprime 'efficienza della
trasduzione elettromeccanica.

La formula che in questo caso ¢ applicabile e la seguente:

_ 7T2(fa - fr)
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dove il termine f, indica la frequenza di risonanza ed il termine f, indica
la frequenza di antirisonanza.
La tabella seguente riporta i valori del K? per tutte le strutture e config-

urazioni simulate.

Tabella 3.4: Calcolo del coefficiente K? (le X indicano se il materiale ¢

presente o meno nella struttura, e d indica lo spessore dell” AIN).

Al | Mo | AIN | SiOy | SIN || K2cond=1| K?cond =2
X 6.25 6.07
X X 6.70 6.49
X X 7.13 7.01
X X X 0.76 1.95
X X X 1.07 2.65
X X X 1.34 3.39
X X X 2.41 4.48

I valori calcolati rispecchiano il comportamento atteso della struttura e
sono congruenti con i valori ottenibili nelle strutture reali, infatti diminuis-
cono sensibilmente in conseguenza all'inserimento della membrana (SiN,
ma in particolare Si0;), e migliorano con l'utilizzo del Molibdeno rispetto

all’Alluminio.

3.3.4 Influenza della membrana

Dalle simulazioni del dispositivo completo si € potuto notare come la presenza

della membrana, se pure di un materiale con buone caratteristiche acustiche,
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tende ad abbassare parecchio, per le ovvie ragioni fisiche gia descritte, la
frequenza di funzionamento del dispositivo.

Nella figura seguente (fig.3.21) sono riportate le frequenze di risonan-
za ed antirisonanza del dispositivo TFBAR con e senza la membrana, per
un’intervallo di spessori dell’AIN compreso tra 0.5um e 6um. Nel grafico e
evidenziato il fatto che aumentando lo spessore dell’AIN, il comportamento
del risonatore con la membrana di 1pm di Si3/N,; tende ad avvicinarsi a quello
del risonatore senza membrana, dal momento che lo spessore di quest’ultima
diventa piccolo, e quindi poco influente anche dal punto di vista acustico,

rispetto a quello dell’AIN.

—fr del TFBAR con membrana (1um di SisNA) :
—fa del TFBAR con membrana (1um di Si3N4) :

fr del TFBAR senza membrana

—f, del TFBAR senza membrana

5'5_‘ : : : : : : : : : : : : : s

Frequnza GHz

T T T
05 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

Spessore AIN um

Figura 3.21: Frequenze di risonanza e antirisonanza per i TFBAR con e senza

membrana, per diversi spessori di AIN.
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Questo tipo di comportamento risulta ancor piu evidente osservando
I'andamento del Af/f nelle due configurazioni del risonatore (fig. 3.22).

Il parametro considerato ¢ paragonabile al K2, ed ¢ definito come (f, —

fo)l fa-

Figura 3.22: Andamenti del Af/ f nel caso con e senza membrana, per diversi

spessori dell’AIN.
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3.4 Simulazione del dispositivo TFBAR con

FEMLAB

Si e successivamente pensato di utilizzare un differente metodo di simulazione
per lo studio di questi dispositivi, cercando di sviluppare dei modelli che
potessero avvicinarsi il piu possibile al caso reale, considerando dunque le
perdite di propagazione nei materiali.

La metodologia adatta a questo tipo di analisi € quella di effettuare simu-
lazioni con il metodo degli elementi finiti (FEM, Finite Element Method). Il
programma che & stato utilizzato ¢ FEMLAB di COMSOL Multiphysics?™.

Anche in questo caso si e cercato di procedere per passi nella costruzione
del dispositivo. Considerando in un primo momento il caso del risonatore con
i due elettrodi e poi il caso con la membrana.

I modelli sono stati creati utilizzando la sezione Piezo Plane Strain del
modulo M EM S, realizzando la struttura in due dimensioni per problemi di
onerosita di calcolo, ma si e fatto in modo da tenere conto della profondita
del dispositivo, in modo da calcolare le grandezze legate alle aree effettive del
risonatore.

Le simulazioni sono state effettuate nel dominio della frequenza con diver-
si passi e diversi range, in modo da apprezzare le caratteristiche di interesse.

Le condizioni al contorno, sia fisiche sia elettriche, sono state assegnate
in maniera tale da garantire, per quanto riguarda gli elettrodi, un piano di
massa inferiore e una tensione applicata all’elettrodo superiore, che delimita
la parte attiva del risonatore. Dal momento che e risultato difficile introdurre

nella simulazione tutta la struttura che circonda il risonatore, perche troppo
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grande ed onerosa dal punto di vista dei calcoli da effettuare, ¢ stata disegnata
e quindi simulata solamente la parte attiva del risonatore, ma, per rendere
il risultato il piu vicino al caso reale, nell’imporre i vincoli fisici si e fatto in
modo da considerare la struttura passiva intorno al risonatore, di dimensioni
molto grandi (semi-infinita).

Nel modello e stata inoltre introdotta una nuova variabile definita come
Y =1-nJs_smppn-V  utile per il calcolo dell’ammettenza (Y) del risonatore,
dove [ tiene conto della profondita dell’elettrodo e V' ¢ la tensione applicata
all’elettrodo. La grandezza inserita ¢ legata quindi alla densita di corrente
sull’intera area dell’elettrodo superiore.

La mesh assegnata alle strutture ¢ stata scelta di tipo mappato con ele-
menti rettangolari di numero sufficiente ad ottenere una buona risoluzione,
ma tale da non appesantire troppo l'occupazione di memoria del pc. Il nu-
mero di elementi creati per le diverse strutture e configurazioni simulate e
stato mantenuto tra i 6000 e i 7000 elementi.

Una ricerca bibliografica e stata necessaria dunque per avere a dispo-
sizione le matrici complete delle costanti elastiche, piezoelettriche e dielet-
triche dell’Alluminio, del Nitruro di Alluminio e del Nitruro di Silicio. Una
ricerca piu approfondita e stata necessaria per ottenere le costanti tand dei tre
materiali, fondamentali per considerare le perdite all’interno delle strutture
e rendere le soluzioni piu vicine possibile al caso reale. I valori delle matrici
e delle costanti utilizzati nelle simulazioni sono riportati nell’Appendice B

[36,]37].
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Figura 3.23: Mesh utilizzate nelle simulazioni, rispettivamente per le strutture

senza e con membrana di SiN.
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3.4.1 1l fattore delle perdite

Nel paragrafo precedente e stata introdotta la costante tand, affermando che
sia un parametro legato alle perdite di un materiale; facciamo adesso un
piccolo accenno alla teoria che porta alla definizione di questa costante [5],
6].

La teoria su cui si basa quest’affermazione e la teoria dei materiali vis-
coelastici. Alla base di questa teoria e la necessita di considerare i moduli
delle grandezze che descrivono le proprieta meccaniche di un materiale (mod-
ulo di Young, modulo di shear, modulo di Poisson...) come valori complessi,
per definire le perdite. In particolare consideriamo 1’indice complesso di Pois-
son, che caratterizza le proprieta dinamiche elastiche e di smorzamento di un
solido, e che porta alla definizione del fattore di perdita di Poisson.

L’indice complesso di Poisson ¢ definito come segue:

P(jw) = valw) — ju(w) (3.7)

dove la parte reale e conosciuta come indice dinamico di Poisson, men-
tre la parte immaginaria e relativa allo strain lag, e descrive il rapporto
strain—to— strain nel dominio della frequenza. Entrambe le due componenti
dipendono inevitabilmente dalla frequenza. Il rapporto della parte immag-
inaria rispetto alla parte reale e chiamato fattore delle perdite di Poisson,

definito quindi come segue:

n(w) = = tan d,(w) (3.8)
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e notiamo che questo fattore ¢ anche definito come la tan d,(w), dove §
e il ritardo di fase che si viene a determinare tra gli sforzi nelle direzioni dei
due assi (x e y) in seguito all’applicazione di uno sforzo nella direzione x.

E’ noto dalla teoria dell’elasticita che il fattore delle perdite di Poisson
di un materiale solido, omogeneo, isotropo e lineare ha un valore limitato
tipicamente compreso —1 < v < 0.5, e per solidi particolarmente duri puo
avere valori di 1072 — 1073,
Vediamo adesso il legame tra il fattore di Poisson e i coefficienti di Shear

e di Bulk, di un solido isotropo e omogeneo, entrambi complessi e definiti

come segue:

G(jw) = Gg(w) — G i(w) (3.9)

B(jw) = Ba(w) — jBi(w) (3.10)

dove dunque G4 e By sono il modulo di shear e di bulk dinamico, rispet-
tivamente, (G; e B; sono i moduli di perdita. I primi infatti rappresentano
I’energia immagazzinata in un ciclo di deformazione, i secondi invece rap-
presentano l’energia dissipata (principalmente in calore) durante la defor-
mazione. Introduciamo inoltre ng(w) e np(w) che sono i fattori dei moduli di

perdita definiti come:

() = G (3.11)
ns(w) = ];;((Z)) (3.12)
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Eseguendo una serie di calcoli sulle equazioni appena definite si puo af-
fermare che il valore del fattore delle perdite di Poisson e legato ad entrambi
i fattori dei moduli delle perdite, cosi come lo smorzamento del materiale e
il fattore dinamico di Poisson. Si puo inoltre arrivare a definire una relazione

matematica, con delle approssimazioni, che leghi questa grandezze:

n, ~ (ng —ng) f(va) (3.13)

dove f(vy) € una funzione di v4. L’equazione mostra che il fattore delle
perdite di Poisson e direttamente proporzionale alla differenza tra i fattori
delle perdite di shear e di bulk, i quali hanno dei valori, rispettivamente, piu

grande e piu piccolo del fattore n,.

3.4.2 Considerazioni sull’area del risonatore

Le simulazioni effettuate hanno previsto lo studio di strutture risonanti di
area quadrata principalmente di due tipi (senza membrana di SiN e con mem-
brana di SiN), le cui dimensioni sono state variate da un’area di 50x50um
(lato per lato) fino ad un’area di 800x800um, in modo da poter osservare
I’andamento delle grandezze d’interesse.

Principalmente si ¢ portata ’attenzione sulla frequenza di risonanza e sui
valori dell’ammettenza, confrontando i risultati al variare delle aree attive
delle strutture. Le aree analizzate piu in dettaglio sono le seguenti: 50250,
80280, 1502150, 2002200, 3502350 e 8002800um.

Dai grafici riportati, si puo notare come le frequenze di risonanza per en-
trambi i tipi di strutture, si mantengano identiche al variare delle dimensioni

del risonatore, mentre, come ci si sarebbe aspettato, i valori delle ammettenze
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tendono ad aumentare all’aumentare della superficie dell’elettrodo superiore.
Confrontando invece i due tipi di strutture possiamo notare, come le strutture
con la presenza della membrana di SiN presentano una impedenza inferiore

rispetto a quelle senza membrana.

100 5 : ; ; ; ; 800x800
] 5 : 5 i 5 350x350

] 5 ; 5 ——200x200
10_E .................... o oo N T o 150x150

] = f f f ? ——80x80
——50%50

abs (Y)

0.01

1E-3

{] = A S S S S S S
4.60 4.65 470 475 4.80 4.85 4.90 495

frequenza GHz

Figura 3.24: Risposta in frequenza dei risonatori di area da 50x50 a 800x800

pm, senza membrana di SiN, in scala logaritmica.
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—50x50
——80x80
150x150
——200x200
350x350
—— 800x800

0.14-

abs(Y)

1E-3 -

T — T T T T —T—
2015 2020 2050 2.055

T T T T
2030 2035 2040 2.045

frequenza GHz

T
2.025

Figura 3.25: Risposta in frequenza dei risonatori di area da 50x50 a 800x800

pm, con membrana di SiN, in scala logaritmica.
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Riportiamo infine una serie di grafici relativi alla struttura di maggior in-
teresse, cioe quella con lato da 350 um anche perche e quella con le dimensioni

prossime a quelle dei dispositivi realizzati in laboratorio.

|- | £=4.6989 GHz, Y=2.7498 | ©

0.14

abs(Y)

0.01 5

1. f =4.8475 GHz, Y=2.34e-3

€3 +——r——FFF+7+—+—7"—
4.60 465 4.70 475 4.80 4.85 4.90 4.95

Frequenza GHz

Figura 3.26: Risposta in frequenza del risonatore di area 350x350 um, senza

membrana di SiN, in scala logaritmica.
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Figura 3.27: Impedenza e ammettenza del risonatore di area 350x350 um,

senza membrana di SiN.
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1. ............. ........... f=2.0285 GHz, Y=2.3432 F ............

abs(Y)

01 B

0.01 g f,=2.043 GHz, Y=8.501e-3

2.01 2.02 2.03 2.04 2.05 2.06
Frequenza GHz

Figura 3.28: Risposta in frequenza del risonatore di area 350x350 pm, con

membrana di SiN, in scala logaritmica.
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Figura 3.29: Impedenza e ammettenza del risonatore di area 350x350 pum,

con membrana di SiN.
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A questo punto possiamo confrontare i risultati, in termini di frequenze
di risonanza ed antirisonanza, con le simulazioni precedentemente effettuate
con il circuito equivalente di Mason. Le strutture che possiamo confrontare
sono quelle con le seguenti caratteristiche:

e Struttura con i due elettrodi ed il materiale piezoelettrico (Al = 0.1um,

AIN = 1pm), con i seguenti risultati

Tabella 3.5: Confronto Mason-Fem senza membrana

MASON FEM

Risonanza 4.6966 GHz | 4.6989 GHz

Antirisonanza | 4.8280 GHz | 4.8475 GHz

e Struttura con i due elettrodi, il materiale piezoelettrico e la membrana

(Al = 0.1um, AIN = 1um, SiN = lum), con i seguenti risultati

Tabella 3.6: Confronto Mason-Fem con membrana

MASON FEM

Risonanza 2.0096 GHz | 2.0285 GHz

Antirisonanza | 2.0206 GHz | 2.0430 GHz

Da questi risultati possiamo vedere come le due simulazioni abbiamo dato
valori praticamente coincidenti, dato che le due soluzioni hanno soltanto un

piccolo scostamento inferiore all’ 1 %.
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Anche in questo caso possiamo osservare il valore del fattore K? utiliz-
zando la formula 3.6, e notare che anch’esso risulta molto vicino ai valori

calcolati con le simulazioni precedenti.

Tabella 3.7: Confronto del coefficiente K? (le X indicano se il materiale ¢

presente o meno nella struttura, con spessore dei AIN pari a d = 1um).

Al'| AIN | SiN || K2 (FEM) | K2 (MASON)

X | X 7.5 6.70

X | X X 1.80 1.34
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3.4.3 Considerazioni sul fattore di merito(Q)

Dai risultati ottenuti con questo tipo di simulazioni si € cercato di iniziare
uno studio sul comportamento di uno dei parametri di maggior interesse di
un risonatore ad onde acustiche. Stiamo parlando del fattore di merito @),
la cui previsione sarebbe molto importante in fase di progetto, ma risul-
ta estremamente difficile per la dipendenza da un numero molto grande di
parametri difficilmente prevedibili a priori. La difficolta e proprio legata alla
qualita dei materiali cresciuti, nel senso che bisognerebbe conoscere tutte le
costanti effettive (reali) di tutti i materiali presenti nella struttura, quindi
quelle elastiche, quelle dielettriche, quelle piezoelettriche se presenti, e in piu
dovrebbero essere note le perdite meccaniche, elettriche e dielettriche.

Comunque lo scopo di questo studio ¢ quello di potersi fare un’ idea del-
I’andamento, al variare delle specifiche di progetto, del parametro in esame.

Il fattore di merito ¢ definito come:

Jo

Y (3.14)

dove per fj si intende la frequenza di risonanza e per Af la larghezza del
picco di risonanza della grandezza in esame (nel nostro caso 'ammettenza)
a —3dB dal valore massimo.

Si e cercato di studiare 'andamento di questo valore per le due strutture
e al variare dell’area risonante, calcolando il parametro dai dati ottenuti con
le simulazioni. Anche se i valori non sono coincidenti al caso reale, come
gia detto per ovvi motivi, dal momento che la simulazione ¢ sempre una

semplificazione del caso reale.
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Si e cercato di osservare 'andamento del fattore Q in funzione dell’area
dei dispositivi, per vedere quali potevano essere le dimensioni piu efficienti.

I risultati delle simulazioni hanno permesso di ottenere i grafici di seguito
riportati, per le strutture senza membrana di SiN e con membrana di SiN,

rispettivamente.

Figura 3.30: Confronto dei picchi di risonanza, con relativi fattori di merito,

tra risonatori di aree diverse, per la configurazione senza SiN, con f; = 4.6989

GHz.
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— 50x50 Q=489.51 ——200x200 Q=505.27
— 80x80 Q=494.66 350x350 Q=510.75

150x150 Q=505.27 —— 800x800 Q=510.75

e I s E e e e e e e I s
4690 4.692 4694 4696 4.698 4700 4.702 4704 4706 4708 4.710

frequenza (GHz)

Figura 3.31: Confronto dei picchi di risonanza, con relativi fattori di mer-
ito, tra risonatori di aree diverse, per la configurazione senza SiN, in scala

logaritmica, con fy = 4.6989 GH z.
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Figura 3.32: Confronto dei picchi di risonanza, con relativi fattori di merito,
tra risonatori di aree diverse, per la configurazione con SiN, con f, = 2.0285

GHz.
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—50x50 Q=1126.9 ——200x200 Q=1193.13
— 80x80 Q=1126.9 350x350 Q=1842.37
150x150 Q=1193.13 —— 800x800 Q=1267.75

abs (Y)
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T T
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Figura 3.33: Confronto dei picchi di risonanza, con relativi fattori di mer-
ito, tra risonatori di aree diverse, per la configurazione con SiN, in scala

logaritmica, con fy = 2.0285 GHz.
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Si e effettivamente notato che, partendo dalle strutture piu piccole, il
fattore di merito ha un valore relativamente basso che tende ad aumentare
all’aumentare dell’area dell’elettrodo. Notiamo inoltre, in particolare per la
configurazione con la membrana di SiN che si raggiunge un massimo per
la struttura di 3502350 pum, e poi i valori tornano a decrescere all’ulteriore
aumento dell’area. Anche per la struttura senza la membrana di SiN si nota
una crescita proporzionale all’aumento dell’area, ma a differenza del caso
precedente non si nota una diminuzione evidente all’ulteriore aumento delle
dimensioni, limitatamente ai casi analizzati.

Tra la configurazione senza membrana e con membrana risulta evidente
come il fattore di merito ottenuto dalle simulazioni sia piu elevato nel secondo

Caso.
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Capitolo 4

Fabbricazione del dispositivo

TFBAR

In questo capitolo verranno descritti i principali passi tecnologici effettuati,
esaminando le relative problematiche e le soluzioni adottate per la realiz-
zazione del risonatore. In figura 4.1 vengono schematizzati i passi principali

descritti nei paragrafi successivi.

4.1 Realizzazione delle maschere

Il progetto presentato in questo lavoro ha previsto la realizzazione solamente
di due maschere, una relativa alla fabbricazione della membrana, ed una
per le realizzazione dell’elettrodo superiore, avendo deciso di realizzare un
unico piano di massa per l'elettrodo inferiore. Queste maschere sono state
realizzate, su substrato in quarzo, con scrittura laser diretta, con il macchi-
nario DW L66 presso la sezione di Roma dell’Istituto per Microelettronica e

Microsistemi del CNR.
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| I | I | I
4
— Q. o

Al
s Sj3N4 AIN
Figura 4.1: Descrizione completa del processo effettuato. a) Wafer di Si
con film protettivi, b) Apertura finestra, c¢) Crescita elettrodo di massa, d)

Crescita piezoelettrico, ) Realizzazione elettrodo, f) Scavo membrana.

4.1.1 Maschera per elettrodo superiore (N° 1)

Come detto nella sezione relativa al progetto, si ¢ pensato di realizzare una
geometria un po particolare per l'elettrodo superiore, per prevedere dunque
un’area dedicata alla saldatura, evitando di danneggiare la membrana.

Il disegno in AUTOCAD con la geometria e le misure scelte, relative al
singolo dispositivo, e riportato in figura 4.2.

Nella maschera inoltre, sono stati disegnati dei riferimenti (marker) neces-
sari per un perfetto ’allineamento dell’elettrodo con la membrana. In figura

4.3 e riportata la maschera completa, che permette la realizzazione di 105
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Figura 4.2: Geometria del singolo dispositivo TFBAR.

dispositivi di dimensione complessiva ciascuno di 4mmax4mm. Le linee es-
terne che si possono osservare sono state disegnate per agevolare la ricerca

dei marker al microscopio.
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Figura 4.3: Maschera per la realizzazione dell’elettrodo superiore (N° 1).
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4.1.2 Maschera per definizione membrana (N° 2)

Per quanto riguarda la realizzazione della membrana sono state disegnate in
realta due maschere differenti, per avere la possibilita di fabbricare la mem-
brana con i due tipi di etching del silicio (wet o dry). La geometria utilizzata e
molto semplice, e la differenza tra le due e solo nella dimensione dei quadrati,
dato che nel primo caso e necessaria una dimensione maggiore legata al fatto
che 'attacco del silicio avviene con un angolo ben preciso (54.74°), mentre
nel secondo caso e sufficiente una geometria con le dimensioni esatte della
membrana. Come nel caso precedente su entrambe le maschere sono stati
disegnati i riferimenti opportuni per allinearsi con la geometria degli elettro-
di, e dei riferimenti (croci) per effettuare il taglio dei singoli dispositivi. In

figura 4.4 viene riportato il disegno in AUTOCAD della maschera.

Figura 4.4: Maschera per la realizzazione della membrana N° 2).
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4.2 Definizione della membrana

Come primo step e stato necessario realizzare la geometria opportunamente
progettata con la maschera N° 2, utilizzando un film protettivo in previsione
dell’attacco del silicio, per la definitiva realizzazione della membrana, prevista
come ultimo passaggio.

Una possibilita era quella di crescere un film di materiale resistente all’
attacco del Silicio, realizzandovi le aperture previste. I materiali adatti a
questo scopo sono il SigNy ( Nitruro di Silicio) o I’ SiO (Ossido di Silicio),
entrambi realizzabili in laboratorio tramite sputtering, evaporazione, CVD o
ossidazione. Nel nostro caso 'ossido avrebbe potuto causare dei problemi di
stress alla membrana, dal momento che sarebbe stato depositato su entrambe
le facce del wafer di silicio per essere usato come stop-etch sulla membrana
vera e propria. Quindi si € optato per I'utilizzo del Nitruro di Silicio, migliore
anche del punto di vista acustico.

Come substrato di partenza si e deciso di utilizzare dei wafer di Silicio
(340pm di spessore) gia ricoperti da un film di Nirturo di Silicio a basso stress
cresciuto con LPCVD (Low Pressure Chemical Vapour Deposition) con spes-
sore di 1um presente su entrambe le facce. La funzione del Nitruro di Silicio
¢ dunque, sia quella di maschera per ’attacco del silicio per quanto riguarda
la parte inferiore del wafer, sia quella di stop etch nella realizzazione della
membrana per quanto riguarda la parte superiore, anche se la sua presenza
causera una diminuzione delle frequenze di risonanza del dispositivo TFBAR,

ma dara una maggiore robustezza alla membrana.
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4.2.1 Litografia

Come primo passaggio tecnologico e stata effettuata una litografia su uno dei
lati del wafer (quello che poi sara il lato inferiore), utilizzando la maschera
N° 2.

Il processo e stato effettuato con il mask aligner M.JB3— Karl Suss pres-
so i laboratori dell’Istituto di Acustica O.M. Corbino, usando come materiale

fotosensibile un resist positivo di spessore opportuno.

4.2.2 Attacco dell’ SisN; in RIE

Il risultato dell’ operazione precedente ¢ stato quindi quello di proteggere
in alcune zone il Nitruro di Silicio presente sul wafer. A questo punto e
stato fatto un attacco in RIE (Reactive Ione Etching) con una miscela di
gas opportuna per eliminare il film di Si3/N,; dove non protetto dal Resist. Il
processo e stato effettuato presso I'lstituto di Fotonica e Nanotecnologie del

CNR di Roma e i parametri sono riportati nella tabella 4.1.

Tabella 4.1: Attacco in RIE del Sig/Ny.

GAS 10% CHF;5 - 4% O,

RF 180 Watt
Pressione 53 mTorr

Rate 500A /min

Dopo I’ opportuna rimozione del Resist residuo sul wafer si sono ottenute

le aperture necessarie alla realizzazione finale della membrana.
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4.3 Realizzazione dell’elettrodo di massa

Per semplificare i passi tecnologici, come gia accennato in fase di progetto,
si € scelto di non realizzare un collegamento elettrico diretto con l'elettro-
do inferiore del risonatore portando il contatto sulla superficie esterna, ma
semplicemente di sfruttare la grande capacita esistente tra il piano di mas-
sa inferiore (effettivo elettrodo inferiore) e una metallizzazione al di sopra
del piezoelettrico, esterna all’elettrodo superiore vero e proprio. La superficie
molto pit grande rispetto a quella della membrana e garantita dal fatto che
la dimensione scelta per il dispositivo singolo e di 4x4mm. Questo ha sempli-
ficato anche la geometria del contatto inferiore dal momento che si ¢ andati
a realizzare un vero e proprio piano di massa, senza l'utilizzo di ulteriori

maschere.

4.3.1 Scelta del materiale

L’unica accortezza che e stato necessario prendere in questa fase e relativa
alla scelta del materiale da utilizzare per realizzare il film di massa, dal
momento che sopra di esso sara necessario crescere il film piezoelettrico. Si e
quindi valutato quale materiale permettesse una buona crescita del Nitruro di
Alluminio (AIN) senza creare problemi al risonatore ed alla membrana (come
ad esempio stress, perdite elettriche, attenuazioni eccessive o scarsa qualita
e di conseguenza costanti piezoelettriche di valore troppo basso). Le possibili
scelte sono dunque ricadute su Al, Mo o Pt, scartando a priori ad esempio
I’ Au, ovviamente non per 'elevata conducibilita, ma per ’eccessiva densita

che avrebbe causato perdite eccessive al risonatore. Ulteriori considerazioni
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sulla scelta del materiale saranno fatte in maniera approfondita nel paragrafo

relativo alla crescita del’ AIN.

4.3.2 Sputtering del Metallo

La crescita del metallo ¢ stata effettuata mediante sputtering con i parametri
indicati in tabella 4.2 per quanto riguarda il caso dell’elettrodo in Alluminio.
E’ stato generato dunque un unico film di metallo al di sopra dello strato di

Nitruro di Silicio sulla faccia del wafer ancora non trattata.

Tabella 4.2: Crescita dell” Al mediante Sputtering.

Potenza RF 200 Watt
Pressione 3 mTorr
Temperatura substrato piatto raffreddato
GAS Ar 90 scem puro al 99.999%
Target Al puro al 99.999%
Rate 100A /min

Per quanto riguarda la crescita del Molibdeno, anch’essa € avvenuta tramite
sputtering. I parametri di crescita vengono riportati nella tabella (4.3). L’impianto
utilizzato per la crescita dei metalli € un M RC8620 dell’Istituto di Acustica
O.M. Corbino.
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Tabella 4.3: Crescita del Mo mediante Sputtering.

Potenza RF 200 Watt
Pressione 3 mTorr
Temperatura substrato piatto raffreddato
GAS Ar 90 scem puro al 99.999%
Target Mo puro al 99.999%
Rate 90A /min

4.4 Crescita del Nitruro di Alliminio

Quello descritto in questo paragrafo rappresenta il passo tecnologico piu im-
portante e se vogliamo piu delicato, cioe la crescita del materiale piezoelet-
trico, che appunto rappresenta il cuore dei dispositivi elettroacustici. Dal-
la qualita di questo materiale dipende l'intensita e l'efficienza del segnale
acustico che viene generato da quello elettrico e viceversa.

Infatti i valori delle costanti piezoelettriche del materiale influenzano I’in-
tensita del coefficiente di accoppiamento elettromeccanico e l'efficienza dei
dispositivi realizzati.

Nel caso in esame il materiale piezoelettrico utilizzato e il Nitruro di
Alluminio, il quale viene cresciuto come materiale policristallino, mediante rf
sputtering, come ampiamente riportato in letteratura [16] [17] [19] [20] [15]
[23].

Ogni grano componente il policristallo ha un reticolo cristallino a base

esagonale e precisamente cristallizza secondo la disposizione reticolare della
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Waurtzite con una simmetria chiamata P6smc. La cella unitaria dell’AIN,
riportata in Figura 4.5, consiste in un parallelepipedo a base romboedrica
con gli angoli ottusi di 120° e parametri reticolari: a = b = 0.3113 nm,
¢ = 0.4981 nm [13]. Ogni atomo di Al ¢ legato ad altri 4 atomi di N e,
viceversa, ogni atomo di N e legato ad altri 4 atomi di Al. La disposizione
dei due elementi nella cella unitaria indica la direzione e il verso dell’asse c,

come riportato in figura (4.5).

Figura 4.5: Cella unitaria del Nitruro di Alluminio.

Nel caso del nostro dispositivo ad onde acustiche di volume & fondamen-
tale avere un Nitruro di Alluminio con i grani orientati (002), cioe con l'asse
¢ parallelo alla normale alla superficie del substrato, con verso uscente da

questo, dato che, solo con questa disposizione e possibile avere la massima
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eccitazione per questi tipi di onde. Dal momento che l'orientazione cristal-
lina dell’AIN subisce profonde variazioni, secondo i valori dei parametri di
crescita e secondo il materiale sul quale viene cresciuto, e stato necessario
effettuare numerose prove e diverse considerazioni [18].

Nel presente lavoro sono state utilizzate due diverse tecniche di crescita
del Nitruro di Alluminio, utilizzando un impianto di sputtering MRC 8620: rf
reactive diode sputtering e rf reactive magnetron sputtering. Il primo meto-
do consiste nell’applicare una radiofrequenza (12.53 M Hz) tra il target di
Alluminio, che funge da catodo e il substrato (anodo), che ionizza 1’Azoto
immesso, mediante dei flussimetri, nella camera di crescita. Gli ioni di Azoto
vengono accelerati verso il target, entrano in collisione con quest’ultimo e
staccano degli atomi di Alluminio. Gli ioni di Alluminio e Azoto reagiscono
tra loro generando le molecole di Nitruro di Alluminio, le quali raggiungono
il substrato e si depositano su di esso, creando dapprima dei centri di enu-
cleazione, i quali successivamente si espandono sulla superficie, generando il
film voluto.

La seconda tecnica e simile alla prima, ma con la differenza che viene
applicato un campo magnetico perpendicolare alla superficie del target, me-
diante I'inserimento di un magnete sul retro del target stesso. Questo campo
genera una componente trasversale per ’accelerazione degli ioni, i quali si
muovono ora secondo una traiettoria elicoidale. In questo caso si utilizzano
miscele di gas composte da Azoto e Argon. L’utilizzo di questa tecnica per-
mette di avere rate di crescita piu alti e stress minori rispetto alla prima
[14].

E’ chiaro dunque come l'orientazione del materiale sia una caratteristica
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fondamentale per il corretto funzionamento del dispositivo e quindi un fattore
fondamentale per ottenere buone proprieta piezoelettriche. Non & pero 'unica
caratteristica che & importante ottimizzare nella fase di crescita del materi-
ale. Quest’ultimo deve infatti avere anche buone caratteristiche meccaniche e
dielettriche, con particolare attenzione al coefficiente di accoppiamento elet-
tromeccanico (K?) e allo stress residuo nel materiale. Il primo ¢ opportuno
che abbia un valore il pitt grande possibile, nei limiti del materiale stesso, il
secondo ¢ opportuno che venga minimizzato.

I parametri che devono essere controllati per ottenere una buona cresci-
ta del materiale in questione sono diversi ed ¢ importante che siano gestiti
contemporaneamente in maniera corretta. Dunque la fase di ottimizzazione
e una fase molto complicata che richiede molto tempo e numerose prove.
Ad ogni prova effettuata deve seguire una fase di caratterizzazione, la quale
consiste, in un primo momento di un ispezione visiva al microscopio otti-
co, per valutare lo stato pit macroscopico del materiale (fratture ecc.), e
successivamente nell’uso di tecniche che possano indagare effettivamente le
qualita e i parametri fisici del materiale. Le tecniche che sono state piu utiliz-
zate sono l'ispezione al microscopio elettronico a scansione (SEM), la misura
della costante ds3 che verra descritta pit avanti e la diffrazione a raggi X
(XRD) [23]. Quest’ultima ha permesso di confrontare 'intensita dei picchi di
diffrazione e le Rocking curves dei diversi campioni.

I parametri principali che devono essere valutati correttamente durante
I'operazione di sputtering sono i seguenti: potenza della radiofrequenza, pres-
sione alla quale viene effettuato il processo, concentrazione dei gas utilizzati

e la temperatura alla quale € mantenuto il substrato. Ne esistono altri di mi-
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nore, ma non trascurabile rilevanza come la distanza tra target e substrato
e il vuoto di back ground, che deve avere valori molto bassi (dell’ordine di
10~ "Torr) per garantire una bassa presenza di ossigeno.

Principalmente possiamo dire che il valore della pressione influenza parec-
chio l'orientazione di crescita del materiale, se infatti questa e troppo alta
sara impossibile ottenere un’orientazione (002) dal momento che gli atomi ar-
riverebbero alla superficie del substrato con un’energia troppo bassa, questo
va d’accordo con la strategia per minimizzare lo stress, infatti per ottenere
uno stress basso, uno degli accorgimenti ¢ quello di mantenere la pressione
bassa. Anche il flusso di gas e la concentrazione dei gas utilizzati influiscono
in maniera importante alla scelta dell’ orientazione preferenziale di crescita
del materiale. La potenza e la temperatura sono dei parametri che devono es-
sere mantenuti abbastanza alti per ottenere una elevata mobilita degli atomi
adsorbiti alla superficie del substrato, garantendo a quest’ultimi di mantenere
un’energia sufficiente, e per ottenere un rilassamento del materiale alla fine
del processo e consigliabile eseguire un trattamento di annealing sotto vuoto
a temperature abbastanza elevate (~ 500°C).

Di fondamentale importanza ¢ inoltre la scelta del materiale su cui deve
essere cresciuto il film piezoelettrico, come accennato nel paragrafo prece-
dente. Infatti, compatibilmente con I’architettura del dispositivo, il materiale
(metallo in questo caso) da scegliere, deve far si che il dispositivo finale man-
tenga basse le perdite di inserzione (attenuazione), abbia un fattore di qualita
(Q) sufficientemente alto, abbia un buon accoppiamento elettromeccanico ed
ovviamente, nel caso specifico, una buona conducibilita. Da non trascurare e

ovviamente lo stress che si potrebbe generare per un’eccessiva differenza tra

139



CAPITOLO 4

i coefficienti di espansione termica dei due materiali, che per un processo di
crescita a caldo sarebbe un fattore assolutamente non trascurabile.

E’ noto dalla letteratura che il metallo, per ottimizzare le caratteristiche
elettroacustiche di una struttura TFBAR, deve avere una bassa densita, una
bassa resistivita, e soprattutto un’elevata impedenza acustica (= 1.5 volte
quella del piezoelettrico) [21].

Le prove di crescita sono dunque state effettuate utilizzando come met-
allo i materiali disponibili in laboratorio quali Alluminio e Molibdeno, che
comunque sono materiali con bassa resistivita, che permettono di ottenere
fattori di qualita abbastanza buoni, in particolare nel caso del Molibdeno, an-

che se, secondo la letteratura, il miglior candidato sarebbe stato il Rutenio

[21], [22].

4.4.1 Parametri ed Ottimizzazione

I substrati utilizzati per la caratterizzazione sono stati ottenuti tagliando dei
wafer di Silicio monocristallino, orientato (001) con diametro di 3” e spessore
di 340 pm, in campioni quadrati con lato di 2 em ciascuno, sui quali e stato
depositato per evaporazione termica un film di Alluminio con uno spessore di
100 nm. Prima della deposizione i campioni sono stati puliti mediante solventi
organici in ultrasuoni e poi inseriti nella camera di crescita, la quale ¢ stata
sottoposta ad una fase preliminare di degassamento ad alta temperatura.
Una fase di presputtering ha preceduto la deposizione in modo da eliminare
il sottile strato di ossido presente sul target. Dopo il processo il campione ha
subito una fase di annealing termico, alla temperatura di circa 500 °C' per

un’ora.
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La crescita del’AIN e stata ottimizzata prevalentemente su Alluminio,
considerando come parametri di processo: la concentrazione di N, in Argon
(%Ns) espressa in percentuale di scem nel flusso totale, la pressione durante
la crescita p espressa in mTorr e il flusso totale F' espresso in scem. 1 valori
dei parametri sono stati scelti in modo che la loro distribuzione all’interno
dell’intervallo di interesse fosse uniforme. Per la concentrazione di N, sono
stati scelti i valori 20, 40, 60 %, per la pressione i valori 2, 3.7, 5.4 mTorr e
per il flusso i valori 30, 60, 90 scem.

Tutti gli esperimenti condotti sono riportati in Tabella 4.4, per ognuno dei
quali e indicato anche il valore della FWHM della rocking curve corrispon-
dente. Come si puo vedere il valore minimo della FWHM e stato ottenuto
con ’esperimento 12 e quindi questi parametri di crescita, riportati in Tabella
4.5, sono stati utilizzati nella realizzazione dei dispositivi.

Applicando ora un metodo di regressione si puo modellizzare il processo
di crescita dell’AIN mediante una funzione quadratica, i coefficienti della
quale si possono trovare con un metodo di regressione a tre dimensioni con
10 parametri [24]. Ponendo:
~ %Ny — 40 p—3.7 _ F—60

To =

20 1.7

Ty (4.1)

si ottengono tre variabili comprese nell’intervallo [—1, 1] e applicando la re-
gressione ai risultati degli esperimenti e ad una funzione quadratica di sec-
ondo grado che contiene anche i termini misti, si ottiene il modello per il

processo considerato, che vale:
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Tabella 4.4: Esperimenti.

Esperimento %N, P F FWHM
(mTorr) (sccm)

1 20 2 30 4.74
2 20 3.7 60 4.32
3 20 5.4 90 3.98
4 20 5.4 30 5.34
) 40 2 60 4.79
6 40 3.7 90 -

7 40 3.7 30 4.07
8 40 5.4 60 4.73
9 60 2 90 9.72
10 60 2 30 6.68
11 60 3.7 60 3.91
12 60 5.4 90 3.58
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Tabella 4.5: Parametri di sputtering ottimizzati per la crescita dell’AIN su

film di Alluminio.

Potenza RF 500 W
Pressione 5.4 mTorr
Temperatura substrato 400 °C

Composizione del gas

60% di No, 40% di Ar puri al 99.999%

Rate del flusso di gas

90 scem

Target Al puro al 99.999% con diametro di 6”
Distanza target-substrato 80 mm
Rate di crescita 0.6 um/h
Pressione background <1-107" Torr

y = 3.334 + 0.188z; — 0.03z5 — 0.935x3 + 0.782% + 1.425x3 — 0.199z2

+0364£L’1I2 — 0949I1$3 - 0596I2.7J3

(4.2)

Da questo si deduce che il parametro piu influente per la crescita e la pres-

sione, dato che compare al secondo ordine per un coefficiente grande rispetto

agli altri ed essendo positivo esprime il fatto che all’aumentare della pres-

sione si ha un aumento della FWHM del film cresciuto, risultato questo in

accordo con la letteratura. Gli altri due parametri hanno influenza minore:

un aumento del flusso determina una diminuzione della FWHM, mentre un

aumento della concentrazione di Ny ne determina un aumento. Quest’ultimo
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e un risultato inaspettato, dato che in letteratura, il piu delle volte, ad un
aumento della concentrazione di Ny viene associata una diminuzione della
FWHM [26]. E da notare che tutti gli altri parametri di crescita, diversi da
concentrazione di N,, pressione e flusso, come ad esempio la temperatura e
la potenza rf hanno un’elevata influenza sulla FWHM, come si vede dall’ele-
vato valore del termine noto. I termini misti rappresentano le interazioni di

secondo ordine tra i parametri considerati.

4.4.2 Test di piezoelettricita

Per misurare la piezoelettricita dei film di AIN e stato utilizzato uno stru-
mento, progettato e realizzato dal Dr. Vladimir Anismkin, ricercatore presso
I'Istituto di Radioingegneria ed Elettronica di Mosca.

Lo strumento, rappresentato schematicamente in figura 4.6, riceve in in-
gresso il segnale proveniente da un generatore di impulsi, necessario per far
oscillare una ceramica piezoelettrica presente all’interno dello strumento, e
I'uscita viene visualizzata su un oscilloscopio. Il generatore produce un treno
di impulsi di periodo T e larghezza 7. La ceramica piezoelettrica e stata
scelta in modo tale che vengano prodotte solo onde longitudinali. Quest’ulti-
ma mette in vibrazione la sonda che di conseguenza imprime una successione
di impulsi meccanici al film da testare. Tra i due elementi & opportuno in-
trodurre del liquido che garantisca un buon accoppiamento meccanico, ad
esempio una piccola goccia d’acqua.

Se il film e piezoelettrico, al suo interno si produce un campo elettrico e
quindi una differenza di potenziale che viene prelevata in uscita dall’oscillo-

scopio.
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Figura 4.6: Test di piezoelettricita. 1) Supporto in resina; 2) foglio metallico
(rame); 3) substrato; 4) metallizzazione; 5) film piezoelettrico da testare; 6)
sonda; 7) ceramica piezoelettrica; 8) elettrodo metallico; 9) cavi coassiali di

collegamento; 10) oscilloscopio; 11) generatore di impulsi; 12) condensatore.

Poiche il campo elettrico viene generato solamente da onde di tipo longitu-
dinale, la sola componente del tensore delle costanti elastiche che contribuisce
alla risposta e la ds3. Mediante 1'oscilloscopio si rivela il campo elettrico tra
il foglio metallico (2) e la massa e si effettuano le letture di quattro valori di
tensione ottenute inserendo o meno una capacita in parallelo ed utilizzando

un film di riferimento di cui sia nota la costante piezoelettrica dss:

1. Vi, valore massimo (o minimo) della risposta, relativa al film da testare,

con la capacita (12) non collegata;

2. Va, valore massimo (o minimo) della risposta, relativa al film da testare,

con la capacita (12) collegata;

3. V', valore massimo (o minimo) della risposta, relativa al film di riferi-

mento, con la capacita (12) non collegata;
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4. V3, valore massimo (o minimo) della risposta, relativa al film di riferi-

mento, con la capacita (12) collegata;

La costante d33 del materiale da testare, si ottiene dunque dalla seguente

relazione

_ (W - V)

dan =
BTV (V- )

dis (4.3)
in cui dj; € la costante piezoelettrica relativa al film di riferimento.

La misura della costante ds3 € possibile se sono soddisfatte alcune con-
dizioni:

1. lo spessore del substrato non deve essere troppo grande (meno di 500um);

2. la resistivita del substrato deve essere sufficientemente bassa (meno di

100hm);

3. tra il film da testare e il substrato ci deve essere un film metallico.

4.5 Realizzazione dell’elettrodo superiore

In questo caso non essendoci problemi relativi alla crescita di altri materiali,
si puo utilizzare in teoria un qualsiasi metallo, tenendo sempre presente le
caratteristiche necessarie per un buon funzionamento del risonatore. Dunque

per la buona conducibilita e la bassa densita, e stato utilizzato I’Alluminio.

4.5.1 Allineamento e Litografia

Per realizzare la geometria opportuna e stata effettuato un processo di litografia

utilizzando la maschera N° 1. Di fondamentale importanza e stato ottenere
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un buon allineamento con le strutture realizzate in precedenza sulla faccia
inferiore del wafer. Per fare questo e stato necessario 1'utilizzo di un mask
alligner adatto, che, grazie alla presenza di ottiche posizionate sulla parte
inferiore del substrato, ha permesso di allineare la maschera degli elettrodi
con le strutture gia presenti, utilizzando i marker disegnati su entrambe le

maschere proprio per questo scopo.

4.5.2 Sputtering dell’ Alluminio e Lift-off

Una volta effettuato tutto il processo di litografia, si € proceduto con la de-
posizione mediante sputtering di un film di 10004 di alluminio per realizzare
quindi le strutture con la tecnica del Lift-of f. I parametri utilizzati per la
deposizione sono gli stessi del precedente processo di deposizione di Al, e
quindi riportati in tabella 4.2. L’unica differenza e stata quella di creare un
buon contatto termico con il piatto raffreddato dello sputtering, per evitare il

surriscaldamento del resist e quindi problemi durante il processo di Lift-of f.

4.6 Realizzazione della membrana

Quest’ultima fase, necessaria per la realizzazione completa del dispositivo,
prevede lo scavo del substrato di silicio, con un processo di etching chimico.
Come detto nei paragrafi precedenti e possibile procedere con i due diversi
tipi di etching. Entrambi i processi sono stati effettuati e vengono di seguito

descritti.
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Figura 4.7: Immagine al microscopio ottico dell’elettrodo realizzato.

4.6.1 Wet etching

Il processo consiste nell” immersione di un substrato in una soluzione chimica
liquida che attacchi le regioni esposte del campione.

I tempi con cui questo attacco avviene e i profili che si ottengono dipendono
da molti fattori: il tipo di substrato, lo specifico ecciante chimico, la concen-
trazione e la temperatura, che deve essere mantenuta stabile durante tutto
il processo.

In generale questi processi sono di tipo isotropo, cioe il rate di attacco non
dipende dall’orientazione del substrato, mentre nel caso del silicio I'attacco
avviene secondo delle direzioni ben precise dettate dalla posizione dei piani
cristallini del materiale.

Per I’etching anisotropo del silicio possono essere utilizzate diverse soluzioni,

come ad esempio KOH, EDP, TMAH, o altre. La differenza tra queste, che
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sono le tre soluzioni piu usate, consiste nella selettivita, nei rate di attacco e
nelle temperature di utilizzo.

La soluzione utilizzata nel lavoro presentato e stata il KOH, che comunque
rimane un delle sostanze piu diffuse. Per questa soluzione il rate di attacco e

proporzionale a

efg/KT

dove K ¢ la costante di Boltzmann, 7' ¢ la temperatura e g ¢ un valore
proporzionale al quadrato dell’energia di attivazione FE,. Poiche per i piani
< 100 >, < 110 > e < 111 > le energie di attivazione valgono rispettivamente
0.59, 0.61 e 0.70, la velocita di attacco e fortemente dipendente dalla direzione
del piano sul quale avviene I'attacco (vedi figura 4.8). Di seguito vengono

riportati gli angoli che i principali piani cristallografici formano tra di loro:

1
01 = arccos% = 54,74° (angolo tra il piano < 100 > e < 111 >)
1
Go = arccosﬁ = 45° (angolotrailpiano < 100 > e < 110 >)
2
3 = CLTCCOS\/; = 35, 26° (angolotrail piano < 110 > e < 111 >)

L’angolo ¢, corrisponde esattamente all’inclinazione dello scavo realizzato
e progettato nel dispositivo.

Inoltre, come gia accennato, la velocita di attacco e influenzata anche
dalla concentrazione della soluzione e dalla temperatura. Tali dipendenze
sono mostrate rispettivamente nelle figure 4.9 e 4.10, [3].

Prima di poter effettuare il processo € stato necessario trovare un modo
per evitare che la soluzione di KOH, a causa della sua aggressivita nei con-
fronti degli altri materiali presenti sul substrato (Al e AIN), potesse distrug-

gere le strutture realizzate. Per questo ¢ stato usato un supporto, realizzato
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Figura 4.8: Velocita di attacco di una soluzione al 50% di KOH a 78° in

funzione della direzione, per wafer di silicio < 100 > e < 110 >.

Figura 4.9: Velocita di attacco di una soluzione al 20% di KOH in funzione

della temperatura.
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Figura 4.10: Velocita di attacco di una soluzione di KOH a temperatura di

72° in funzione della concentrazione.

in teflon ad hoc per contenere wafer da 3", con il quale si ¢ potuta proteggere
la superficie contenente i vari layer depositati, senza che la soluzione potesse
bagnarli.

L’attacco piu precisamente ¢ avvenuto in soluzione di KOH al 23% alla
temperatura costante di 80°, immergendo completamente il contenitore all’in-
terno della soluzione, contenuta a sua volta in un cilindro di vetro riscaldato
da un flusso di acqua a temperatura controllata.

La durata del processo e stata di circa le 6 ore e 30 minuti, dal momento
che lo spessore del wafer di silicio e di 340um e il rate di attacco e poco piu
di 50pm/h. Al termine di questo tempo la soluzione & venuta a contatto con
lo strato di nitruro di silicio, che viene attaccato dal KOH con rate del tutto

trascurabili rispetto a quelli del silicio ed il processo ¢ stato terminato.
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Figura 4.11: Foto al SEM dello scavo realizzato nel Silicio.

4.6.2 Dry Etching

Questa e un altra tecnica che consente di creare geometrie all'interno del
volume di un film, sfruttando pero la reattivita di vapori e specie chimiche
all’interno di appositi ambienti in cui precedentemente viene creato il vuoto.
Questo processo puo essere suddiviso in due gruppi, secondo l'utilizzo e la

tecnica adottata:
e Vapor Etching
e Plasma Etching

I1 Vapor Etching viene principalmente usato per la pulizia delle superfici

di strutture micromeccaniche e prima dell’operazione di impacchettamento
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Figura 4.12: Foto al microscopio ottico dello scavo realizzato nel Silicio.

di componenti. Uno dei vapori piu utilizzati nei processi micromeccanici e il
gas difloruro di xenon (XeFy), altamente selettivo per il silicio.

il Plasma Etching invece viene utilizzato per la vera e propria realiz-
zazione di microstrutture e si basa sulla ionizzazione, in ambiente a pressione
molto bassa, di un gas (plasma) tramite una scarica elettrica. Le particelle
di gas ionizzato, dirette verso il materiale, creano un vero e proprio bombar-
damento della superficie e reagendo chimicamente con quest’ultima, rendono
gli atomi volatili, permettendo che siano rimossi dalla pompa del vuoto.

Riducendo la pressione dell’ambiente in cui avviene il processo, il rate
di eching aumenta e diviene piu direzionale, in quanto viene diminuita la
possibilita di scattering delle molecole del gas aumentando di conseguenza la

velocita. Per bassi limiti di pressione, e quindi per alti gradi di direzionalita,
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il processo prende il nome di reactine ion etching (RIE).

Questo processo ¢ stato quindi utilizzato per la realizzazione dello scavo
nel Silicio, con particolare accortezza nell’ottenere delle pareti molto verticali.
In questo caso il tipo di processo prende il nome di DEEP-RIE ed ¢ stato
eseguito presso I'Istituto di Fotonica e Nanotecnologie del C.N.R. di Roma. Il
processo ha visto una rapida alternanza di 2 gas (intervalli di pochi secondi)
per un numero molto elevato di cicli. Un primo gas (C4Fy) ¢ stato utilizzato
per attaccare il Silicio, un secondo gas (SFs) ¢ stato invece utilizzato per
creare uno strato passivante sulle pareti dello scavo, in modo da mantenerle

il piu verticale possibile.

Figura 4.13: Immagine al microscopio ottico dell’elettrodo con la saldatura

ad ultrasuoni.
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4.7 Misure sui dispositivi realizzati

Al termine della fase di realizzazione, i dispositivi ottenuti sono stati montati
su dei supporti TO39 per poter essere misurati con un Network Analyzer.
Sono state effettuate delle misure del modulo e della fase dei parametri
di scattering, piu precisamente, essendo un dispositivo ad una porta, ¢ stato
misurato il parametro S7;. Di seguito riportiamo i risultati delle misure per

due diversi dispositivi misurati(displ e disp2).

Figura 4.14: Misura del modulo del parametro Sy; (displ).

Le frequenze di funzionamento dei due dispositivi sono molto vicine tra
loro, f = 1.589 e f = 1.593, inoltre, per il dispositivi numero 1 si & misurato
un fattore di merito () = 706, mentre per il dispositivo numero 2 si ¢ misurato

un valore ) = 133.
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Figura 4.15: Misura della fase del parametro Sy; (displ).

S, I (dB)

9 4
154 155 156 157 158 159 1.60 161 162 163 1.64

Frequency (GHz)

Figura 4.16: Misura del modulo del parametro Sy; (disp2).
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Figura 4.17: Misura della fase del parametro Si; (disp2).
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TFBAR come sensori di gas

Il grande numero di aree di applicazione nel campo dei sensori ha in generale
portato ad una grande attivita di ricerca per lo sviluppo di diversi tipi di sen-
sori. I sensori basati su trasduzione elettro acustica, sia BAW sia SAW, hanno
dimostrato di essere performanti nella misura di parametri fisici, come forza,
accelerazione, pressione, grandezze elettriche e magnetiche ecc. o grandezze
chimiche e biochimiche come gas, vapori e concentrazioni di ioni in ambiente
gassoso e liquido [7].

Il sensore chimico piu comunemente utilizzato, basato su onde acus-
tiche, & la microbilancia al quarzo (QCM), che & costituita da un risonatore
piezoelettrico, solitamente una piastra di quarzo, ricoperto da membrane
chimicamente interattive (CIM). L’assorbimento e il desorbimento degli anal-
iti da parte della membrana crea una variazione di massa nella CIM, la
quale e rilevabile come uno spostamento della frequenza di risonanza del dis-
positivo. Per questo motivo questi dispositivi sono anche chiamati sensori
micro-gravimetrici.

Le prestazioni delle QCM, la cui frequenza di funzionamento e limitata a
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poche decine di M H z, ¢ ampiamente superata nel caso dell’uso di dispositivi
SAW (risonatori o linee di ritardo), dove le piu alte frequenze di risonanza,
dell’ordine dei GH z, insieme con la presenza di meccanismi di interazione
che non coinvolgono solamente 'effetto di massa, ma anche effetti di tipo
elastico, viscoelastico, elettrico ecc. danno origine a segnali di uscita piu
ampi, condizione fondamentale per migliorare la sensibilita del dispositivo.
Limitando adesso I'attenzione solamente ai sensori QCM, e possibile as-
sumere che la risposta ad una variazione di massa, in termini di variazione
di frequenza assoluta, aumenta con il quadrato della frequenza di funzion-

amento. Questo significa che la sensibilita delle microbilance al quarzo, la

cui frequenza di funzionamento non supera i 30 < 40 M Hz, limita le loro
applicazioni li dove la soglia di rilevazione dell’inquinante in concentrazione
di pochi ppm non & sufficiente.

Per questo motivo e proposto 'uso di strutture TFBAR, dove dunque le
frequenze di funzionamento possono essere estese all’intervallo dei GH z, au-
mentando le prestazioni dei sensori micro-gravimetrici. La sensibilita di mas-
sa di questi dispositivi & espressa come una variazione percentuale (Hz/M H z)
dovuta all’aumento di 1ng/cm? di massa per unita di area del dispositivo,
funzionante in gas o in vuoto.

La relazione tra sensibilita di massa e le caratteristiche del sensore elet-
troacustico, cosi come la frequenza di funzionamento, la propagazione acus-
tica nel materiale, lo spessore della piastra, ecc., dipende dal dispositivo
acustico specifico preso in considerazione.

La regola generale principalmente utilizzata per la sensibilita di massa e

che essa incrementi cosi come la massa effettiva per unita di area della piastra
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Tabella 5.1: Sensibilita di massa per sei diversi tipi di sensori ad onde

acustiche.
Device type Sm example (Hz/MH?z)(ng/cm?)
QMC (quartz crystal microbal- 0.014
ance)
SAW (surface acoustic wave) 0.20
STW (surface transverse wave) 0.125
FPW (flexural plate wave) 0.38
SH-APM  (shear  horizzontal 0.019
acoustic plate mades)
TFBAR* (thin film bulk acoustic 0.55
resonator)

*value referred to a device operating at 1GH z for a plate 5.5 u m thick.

sensibile diminuisce. La tabella 5.1 riporta le sensibilita di massa valutate per
sei diversi tipi di sensori, basati su trasduzione elettroacustica.

La sensibilita di massa (5,,) di un sensore piezoelettrico con area sensibile
(A), frequenza di risonanza (f) e variazione di massa (A,,) che si va a creare
sulla superficie del dispositivo causando uno spostamento in frequenza (A f),

puo essere definita in questo modo:

Sy, = lim Af—/f

Am—0 Am /A (5.1)

In un risonatore TFBAR, il segnale del sensore (Af) ¢ correlato alla

sensibilita di massa (.S,,) ed alla densita di massa supeficiale:
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Am

Af =-=5,— 5.2
f - (52)
con la sensibilita di massa (S,,) che puo essere scritta come:
212 2f?
S, = w27 _2F (5.3)

- 2pph® —ppvp  Za

con vp,pp, I, Z 4 rispettivamente velocita acustica, densita e spessore della

struttura risonante ed impedenza acustica (Z4 = v,p,. Risulta evidente da

queste formule come, elevate frequenze di risonanza (dunque spessori infe-

riori di materiale piezoelettrico), basse densita o elevate velocita acustiche,

forniscono la base per realizzare un sensore con elevate prestazioni, come e
proprio nel caso della scelta del Nitruro di Alluminio.

I sensori TFBAR presentano inoltre una struttura robusta e miniatur-
izzata; le tecnologie coinvolte nella loro fabbricazione, come visto in questo
lavoro, sono completamente compatibili con quelle utilizzate sul Silicio per la
realizzazione dei circuiti integrati, cosa che rende possibile una integrazione
monolitica di array di TFBAR con oscillatori ed amplificatori elettronici per
la gestione dei segnali.

L’applicazione di queste strutture progettate e realizzate e stata indiriz-
zata alla realizzazione di sensori chimici di diverse grandezze, condizionati
pero dalla scelta della membrana interagente. Scegliendo un film di palladio
¢ stato possibile costituire un sensore per I'I[drogeno e utilizzando delle por-
firine e stato possibile realizzare un sensore di Monossido di Carbonio ed
Etanolo. Si e inoltre provato ad utilizzare delle membrane particolari costi-
tuite da Nanotubi di C'arbonio, testati con sostanza chimiche quali acetone,

etilacetato e toluene.
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5.1 Meccanismo di adsorbimento

In generale per trasformare un trasduttore generico in un sensore chimico e
necessario associare quest’ultimo con uno strato di materiale capace di cat-
turare le molecole dall’ambiente. Il film di materiale (CIM - Chemical Inter-
active Material), depositato su un’ opportuna area del dispositivo, definisce
le proprieta del sensore, in quanto, l'efficienza del sensore dipendera forte-
mente dalla capacita della membrana di catturare le molecole del gas con
una certa efficienza e una certa selettivita, in relazione al tipo di molecole da
rilevare. La capacita di catturare molecole da parte del CIM e regolata dal
fenomeno dell’adsorbimento, il quale provoca delle variazioni nel materiale
in termini di massa, di proprieta elastiche, viscoelastiche ed elettriche. Nel
caso dei TFBAR le grandezze a cui la struttura risonante ¢ sensibile sono
principalmente la massa e 1’elasticita.

O o

Concentrazione di gas @) o c

N agsorbite

Trasduttore generico N

Figura 5.1: Schema di primcipio di un sensore generico di gas.

L’adsorbimento ¢ un fenomeno in cui molecole o atomi formano un legame
chimico o instaurano un’interazione di tipo fisico (attraverso forze di Van der
Waals), all’interfase, spesso solido-liquido o solido-gassoso. L’adsorbimento
e un processo in cui le molecole adsorbite perdono in parte i loro gradi di

liberta traslazionali, non vibrazionali e rotazionali, legandosi alla superficie.
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D’altra parte il fenomeno si puo verificare sia all’interno del materiale
sia sulla superficie di esso. Se l'assorbimento avviene solo alla superficie si
parla piu specificatamente di adsorbimento. Se ’assorbimento avviene entro
la materia (per cui una sostanza e incorporata e trattenuta in un’altra) si
parla di absorbimento. Dunque le interazioni possono essere, rispettivamente,
specifiche o di solubilita.

Nel primo caso, mentre la solubilita non coinvolge i siti di interazione
alcuni materiali di rivestimento possono essere provvisti di siti specifici di
interazione, in questo caso esiste un numero limitato di siti di interazioni
possibili, e la relazione tra il numero di molecole e la concentrazione tende
alla saturazione. Dunque la relazione tra il An e ¢ puo essere modellizzata
dall’isoterma di Langmiur, di seguito descritta. Per quanto riguarda le inter-
azioni di solubilita, possiamo dire che i materiali di rivestimento presentano
una interazione di solubilita con gli analiti presenti nella fase gassosa. L” in-
terazione e rappresentata dal coefficiente di partizione il quale ¢ definito come
il rapporto tra la concentrazione in fase gassosa e nel materiale assorbente.
La relazione tra An e c e regolata dalla legge di Henry, anch’essa descritta
di seguito.

L’adsorbimento puo essere di tipo fisico (legami di Van der Waals) o di
tipo chimico (legami covalenti). L’adsorbimento di tipo fisico ha dei valori di
AH di circa 20 kJmol ™!, mentre I'adsorbimento di tipo chimico ha dei valori
di AH dieci volte superiori, intorno a 200 kJmol~!. L’adsorbimento pud
essere classificato, secondo gli stati della materia, in omogeneo (se interessa
fasi diverse ma aventi lo stesso stato, ad es. entrambe allo stato liquido,

per esempio acqua-esanolo) o eterogeneo (se interessa stati differenti della
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materia: solido-liquido, liquido-gas, gas-solido).

5.1.1 Equazioni dell’adsorbimento

Di seguito sono riportate e descritte le equazioni dei diversi tipi di adsor-
bimento citati fin’ora. Nelle espressioni seguenti a indica l'attivita, K la
costante di dissociazione dell’analita dalla superficie di adsorbimento, 6 e

la frazione di superficie ricoperta dall’analita.

Adsorbimento di Henry

E la forma di adsorbimento piu semplice, usata soprattutto per i gas. Tutte le
interazioni sono considerate trascurabili, i coefficienti di attivita unitari e la
frazione di adsorbimento g molto piccola. Si puo considerare il coefficiente
di attivita del soluto per soluzioni concentrate; per soluzioni diluite 'attivita

e approssimata alla concentrazione del soluto.

a=K"-0 (5.4)

Nel caso in cui i coefficienti stechiometrici non sono in rapporto 1 : 1 si

parla di adsorbimento di Freundlich, con la seguente equazione:

a=K'0- (5.5)

Adsorbimento di Langmuir

L’isoterma di Langmuir descrive sistemi semplici che si avvicinano alle con-
dizioni il piu ideali possibili. L’adsorbimento secondo Langumuir si basa

su quattro condizioni: I'attivita puo essere sostituita con la concentrazione
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o
|

An (molecole adsorbite)

Y

c (concentrazione)

Figura 5.2: Andamento dell’ Isoterma di Henry.

(soluzione diluita); ’adsorbimento non puo procedere oltre il ricoprimento
di un monostrato; i siti si equivalgono tutti (ossia hanno tutti la stessa en-
talpia di adsorbimento) e la superficie & assunta come uniforme (cioe risulta
perfettamente piana su scala microscopica, questo e dovuto al fatto che altri-
menti non ci sarebbe equivalenza dei siti); I'interazione adsorbato-adsorbato
¢ considerata trascurabile rispetto all’” interazione adsorbato-superficie. L’e-

quazione dell’isoterma di Langmuir e descritta dalla seguente espressione:

(5.6)

oppure in termini di ¢

0
. /
c=K'tp (5.7)

dove I'? e l'eccesso superficiale massimo e si assume costante nel tem-

po, K’ ¢ la costante di dissociazione, # ¢ il grado di occupazione dei siti di

165



CAPITOLO 5

adsorbimento disponibili:

0 — Nitot — Nsiz (58)

Niot

La costante di dissociazione K’ si considera costante nell’intervallo di

analisi e varia con la temperatura secondo la legge:

A
K =K. 2 .
pcon () (59)

dove A e K|, sono costanti che hanno carattere entalpico ed entropico
rispettivamente.

Nel caso in cui i rapporti stechiometrici tra la specie adsorbente e sol-
vente non sono 1 : 1 la curva acquista una forma sigmoidale e si parla di
adsorbimento Langmuir Sigmoidale. L’espressione matematica ¢ similare al-
la equazione di Langmuir anche se alcune variabili sono elevate a un coeffi-
ciente n (con n=23,...). Tale coefficiente deve essere uguale sia per la specie
che viene adsorbita (B,g) che per il solvente adsorbito (A,4) sulla superficie

adsorbente.

1
z

0=K (&) (5.10)

Adsorbimento di Van der Walls

L’equazione di Van der Walls descrive un sistema in cui vi sono interazioni
tra solvente e soluto. L’equazione descrive questa interazione con due termini

aggiuntivi rispetto la precedente:

exp(03) e e:vp(%) (5.11)
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-

Quantita assorbita

-
|

Concentrazione

Figura 5.3: Andamento dell’ Isoterma di Langmuir.

Il primo di questi termini descrive 'interazione tra due molecole adsor-
bite. L’interazione puo essere dovuta a forze attrattive o repulsive, che agis-
cono proporzionalmente alla concentrazione e alle dimensioni della molecola
adsorbanda (effetto sterico). Per esempio due molecole adsorbenti possono
interagire presso lo stesso sito adsorbente, competendo per 1’adsorbimento
su tale sito o per I’adsorbimento su di un sito vuoto, stericamente impedito
da molecole vicine. Il secondo termine ¢ legato a forze repulsive o attrattive
nell” interazione tra molecole di solvente e di soluto adsorbite. Le molecole di
soluto, per esempio, avranno una tendenza maggiore ad essere adsorbite ma
troveranno molecole di solvente nei siti di adsorbimento con cui interagiranno.

L’equazione completa e descritta dalla seguente formula:

7

a=K' cexp(0) - exp <—) . (5.12)

1—-6 1—-6
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Processi di adsorbimento nelle Metalloporfirine

E’ noto che l'isoterma di adsorbimento delle porfirine allo stato solido puo
essere descritta come somma di due diversi tipi di adsorbimento: quello speci-
fico (Langmuir) e quello non-specifico (Henry). Nella figura 5.4 riportiamo
I’andamento caratteristico dell’adsorbimento nelle porfirine, e nella figura
5.5 e schematizzata la struttura tipica delle porfirine e il tipo di interazioni

superficiali che possono avvenire.

Figura 5.4: Andamento dell’Isoterma di adsorbimento nelle Porfirine.
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Figura 5.5: Modalita di adsorbimento nelle Porfirine.
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5.2 Misure sui TFBAR come sensori di H,

La presenza delle membrane di cui si ¢ appena parlato causa una variazione
iniziale della frequenza di risonanza del TFBAR e, nel momento in cui il film
sensibile viene ad interagire con il gas da misurare, si verifica un’ulteriore
variazione della frequenza di risonanza in quantita proporzionale alle molecole
adsorbite e quindi alle concentrazioni del gas, rendendo possibile la misura
della concentrazione in base allo shift in frequenza [8].

Per poter effettuare le misure con I'ldrogeno e stato utilizzato come ma-
teriale sensibile il Palladio (Pd) ed inoltre & stato necessario architettare un
sistema di misura per poter esporre la parte inferiore del dispositivo TFBAR
al gas da misurare. Il sensore ¢ stato cosi posizionato su di un supporto TO39
nel cui centro e stato realizzato un foro in corrispondenza della membrana.

Tutto questo e stato necessario poiche, per utilizzare i TFBAR come sen-
sori, si ¢ scelto di depositare le diverse CIM sulla parte inferiore, cioe sul
lato dove e stato effettuato lo scavo del Silicio, in modo da poter mantenere
la superficie con i contatti elettrici in un ambiente isolato da quello esposto
al gas, in previsione anche della possibilita di realizzare ’elettronica di con-
trollo sullo stesso substrato. Da quanto detto i vantaggi di questa struttura
risultano evidenti soprattutto nel caso in cui 'ambiente in cui e posizionato
il sensore possa essere aggressivo e quindi danneggiare i materiali che cos-
tituiscono il risonatore. Inoltre la necessita di questa configurazione e stata
dettata dal fatto che per depositare film conduttivi, proprio come in questo
caso, evitando cortocircuiti sarebbe stato necessario un processo tecnologico
piu complicato per posizionare il materiale solo sulla regione attiva, evitando

contatti con il metallo circostante.
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Figura 5.6: Dispositivo montato su supporto TO39.

Questo sistema ha permesso di depositare il Pd (CIM) sul dispositivo gia
montato, rendendo semplice la misura della frequenza di risonanza prima e
dopo la deposizione rimanendo nelle medesime condizioni di misura. Il Pd e
stato depositato mediante evaporazione termica attraverso il foro, ovviamente
sulla parte inferiore della membrana. Il parametro S;; del TFBAR, misurato
in modulo e fase usando un Network Analyzer HP8753 A, e riportato in
figura 5.7 prima e dopo la deposizione di uno spessore di 15 nm di Pd. Lo
spostamento in frequenza del picco di risonanza (di 18 M Hz) & in accordo
con lo spostamento atteso utilizzando ’approssimazione di Sauerbrey-Lostis,
che viene di seguito illustrata.

Assumendo che lo spessore della membrana chimicamente interattiva sia
sufficientemente sottile in relazione alla lunghezza d’onda (), lo spostamento
Af della frequenza di risonanza fy, prodotto dalla massa Am dell’analita

adsorbito, puo essere determinata con I’approssimazione di Sauerbrey-Lostis,
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considerando che:

af _ _Am (5.13)
Jo mo

essendo my = p,Sd la massa del risonatore, con p,, S e d le sue rispettive
densita, superficie e spessore e fy ~ v,/2d, con v, velocita dell’onda acustica.
La variazione percentuale di frequenza prodotta dalla massa dell’analita

adsorbito per unita di superficie (Am/S) e:

Af 1

— =— 5.14
fo () (Bm/S) o4
ed il relativo spostamento di frequenza:
v Am
Af=——=>_.=—]. 5.15
/ 2ppd? ( S ) ( )

Il sensore e stato dunque sottoposto a cicli di adsorbimento e desorbi-
mento di diverse concentrazioni di Hy in N, alternando con cicli di Ny puro,
con un flusso costante di 150 scem.

La risposta del sensore TFBAR e stata rilevata utilizzando il Network
Analizer impostato in maniera da agganciare il picco della frequenza di
risonanza, corrispondente al punto di flesso della curva di fase. I dati sono
stati acquisiti tramite un PC con opportuno software LABVIEW; il banco
di misura ha previsto inoltre 'utilizzo di alcuni flussimetri e un controllore
(figura 5.8).

La risposta del sensore e risultata reversibile e ripetibile come si puo
osservare nella figura 5.9 dove e riportata la risposta nel tempo per una

concentrazione di 30 ppm.
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Figura 5.7: Risposte in frequenza prima e dopo la deposizione di Palladio.

Nella figura 5.10 e riportata la curva di risposta per un intervallo di

concentrazione dell” Hy compreso tra 0 e 70 ppm.
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Figura 5.8: Banco utilizzato per effettuare le misure sui sensori di gas.
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Figura 5.9: Risposta nel tempo del sensore di idrogeno.

Figura 5.10: Curva di risposta del sensore di idrogeno.
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5.3 Misure sui TFBAR come sensori di CO

ed Etanolo

In una seconda esperienza [9],[10] ¢ stato depositato sulla superficie della
membrana un diverso materiale sensibile capace di interagire con le molecole
di Monossido di Carbonio (CO) ed Etanolo. Come materiale interagente
(CIM) e stato scelto un tipo di metalloporfirina le cui caratteristiche sono
tali da consentire una buona interazione con le molecole dei gas citati; il tipo
di materiale scelto ¢ stato dunque una CoTPP (Co-tetra-fenil-porfirina), la
quale e stata depositata sulla parte inferiore della membrana con un proces-
so di evaporazione termica eseguito a temperature molto basse e con rate di
deposizione estremamente lenti, per evitare il danneggiamento del materiale.

In questa esperienza per permettere I'adsorbimento da parte della CIM,
il dispositivo TFBAR & stato montato all’estremita di una microstriscia, in
modo da lasciare la membrana libera di oscillare. E’ dunque stata realizza-
ta una camera di misura ad hoc per contenere il dispositivo e permettere
'ingresso e la fuoriuscita dei flussi di gas (5.11).

Per la caratterizzazione del sensore sono state effettuate delle misure pri-
ma e dopo la deposizione della Co-TPP, ricavando il parametro S;; del TF-
BAR, in ampiezza e fase utilizzando il Network Analyzer. La figura 5.12 ripor-
ta I’andamento di queste grandezze prima e dopo la deposizione di uno strato
di 36 nm di Co-TPP. Lo scostamento riscontrato, di 10.5 M Hz ¢ in accordo
con le previsioni effettuate utilizzando I’approssimazione di Sauerbrey-Lostis.

Le misure sono state effettuate sottoponendo il dispositivo a cicli di ad-

sorbimento e desorbimento di Etanolo e CO, con differenti concentrazioni
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Figura 5.11: Camera di misura.

Figura 5.12: Risposte in frequenza prima e dopo la deposizione della Co-TPP.
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in Ny con un flusso costante di 250scem. La risposta del dispositivo e sta-
ta monitorata utilizzando il Network Analyzer, agganciando il picco della
frequenza di risonanza corrispondente con il punto di flesso della curva di
fase ed utilizzando lo stesso tipo di banco di misura allestito nell’esperienza
descritta nel paragrafo precedente (figura 5.8).

La risposta nel tempo per una concentrazione di 1905ppm di etanolo,
riportata in figura 5.13, mostra la ripetibilita e la rapidita della risposta. Le
figure 5.14 e 5.15 mostrano le curve di risposta per le diverse concentrazioni

misurate per entrambi i gas.

Figura 5.13: Risposta nel tempo del dispositivo TFBAR.
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Figura 5.14: Curva di risposta per ’etanolo.
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Figura 5.15: Curva di risposta per il CO.
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5.4 Misure sui TFBAR come sensori di va-
pore con Nanotubi di Carbonio

Un’ applicazione piu innovativa e stata portata avanti insieme ad un gruppo
di ricerca del’ENEA di Brindisi, per nuove applicazioni sempre nel caso della
sensoristica [11], [12]. in questo ambito sono state utilizzate membrane sen-
sibili costituite da strati nanocompositi di Single-Walled Carbon Nanotubes
(SWCNTSs), depositati sulla superficie della membrana risonante tramite la
tecnica Lamgmuir-Blodgett. Lo spessore del film utilizzato e di 28nm ed e
stato ottenuto con la sovrapposizione di 10 monolayer. Questa deposizione
ha causato una diminuzione della frequenza di risonanza di 17.6 M Hz. Per
effettuare le misure ¢ stata predisposta un’apposita camera di misura conte-
nente il dispositivo TFBAR, con la possibilita di introdurre aria secca come
riferimento e come portatore dei vapori, generati facendo gorgogliare 1’aria

secca nei diversi liquidi, con un flusso costante paria a 1500ml/min.

Figura 5.16: Struttura Single Wallet Carbon Nanotubes.
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Le misure sono state effettuate a temperatura ambiente con tempi di es-
posizione al vapore fissati a 10min, seguiti da un tempo di recupero pari
a 30mun. La caratterizzazione della risposta del dispositivo e stata dunque
monitorata osservando il parametro Sy; con un Network Analyzer e suc-
cessivamente con un circuito appositamente progettato per la lettura della

frequenza di oscillazione.

Figura 5.17: Circuito oscillatore realizzato per i dispositivi TFBAR.

Figura 5.18: Figura schematica del sensore di gas.

Di seguito riportiamo le risposte del sensore all’Acetone nel caso di lettura

del segnale tramite Network Analyzer e tramite circuito oscillatore dedicato.
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Figura 5.19: Risposta nel tempo del sensore TFBAR a diverse concentrazioni

di acetone, misurata con network analyzer.

Inoltre riportiamo altre misure effettuate esponendo il sensore a vapori di
Etanolo, Toluene e Etilacetato. I valori di sensibilita ottenuti per questo tipo
di sensore sono di 12K H z/ppm nel caso dei vapori di Acetone e 17K Hz/ppm

nel caso dei vapori di Etilacetato.
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Figura 5.20: Risposta nel tempo del sensore TFBAR con circuito oscillatore

a diverse concentrazioni di acetone.
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Figura 5.21: Risposta nel tempo del sensore TFBAR a diverse concentrazioni

di etanolo, misurata con circuito oscillatore.
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Figura 5.22: Risposta nel tempo del sensore TFBAR a diverse concentrazioni

di Toluene, misurata con network analyzer.
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Figura 5.23: Risposta nel tempo del sensore TFBAR a diverse concentrazioni

di Etilacetato, misurata con network analyzer.
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Progetto di TFBAR con
tecniche di microlavorazione

superficiale

I problemi che si sono incontrati nel progetto appena descritto riguardano
principalmente la realizzazione della membrana, che risulta comunque un
processo molto lungo e delicato, e la necessita della presenza di un materiale
che serva da sostegno alla membrana e da stop-etch per il processo di attacco
del silicio, il quale causa una perdita di prestazioni del risonatore soprattutto
in termini di frequenza.

Per questo si e pensato ad un nuovo tipo di risonatore, realizzato lavoran-
do solamente su di una superficie del wafer di Silicio, evitando di appesantire
la struttura e di aumentare la lunghezza d’onda di lavoro. E’ sempre neces-
sario realizzare un isolamento acustico, ma questo € possibile farlo tramite

I'utilizzo di uno strato sacrificale o tramite tecniche particolari di etching
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reattivo isotropo del Silicio.

I1 lavoro principale di questa fase ¢ stato concentrato sull’ottimizzazione
e sulla ricerca dei processi necessari alla realizzazione della struttura sospesa.
Le prove effettuate sono state numerose ed hanno occupato gran parte del
tempo a disposizione, e di conseguenza la realizzazione del dispositivo finale,
dedicato alla caratterizzazione, ¢ ancora in corso d’opera.

Le possibilita di realizzare un risonatore in questo modo, in effetti sono
diverse, ma di seguito descriviamo il modo in cui si ¢ scelto di impostare il

nuovo progetto.

Figura 6.1: Schema 3D del nuovo TFBAR in sezione.

6.1 Descrizione del progetto

Ovviamente la struttura principale del risonatore ¢ la medesima del progetto
precedente, ma lo scopo principale e stato quello di evitare la presenza di

materiali al di sotto dell’elettrodo inferiore in modo da mantenere lo spessore
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abbastanza piccolo e ottenere, a parita di spessori dell’AIN, frequenze molto
piu elevate, come visto nelle simulazioni effettuate nel paragrafo 3.3.2.

Per ottenere una struttura con queste caratteristiche, che in un ultimo
passo tecnologico potesse diventare una struttura sospesa, si sono dovuti fare
i conti con le compatibilita relative alla crescita e agli attacchi (sia wet sia
dry) dei diversi materiali, per poter scegliere alla fine quelli adatti.

Questa fase dunque ha occupato parecchio tempo, per via delle numerose
prove che si sono dovute effettuare.

Un'ulteriore scelta che ha complicato un po il progetto e stata la deci-
sione di realizzare un contatto elettrico diretto con 'elettrodo all’interfaccia
AIN/Si, a differenza del precedente risonatore realizzato.

Lo schema di progetto prevede la realizzazione di un elettrodo inferi-
ore con una ben precisa geometria che consente di definire I'area attiva del
risonatore e una piazzola per effettuare la saldatura ad una distanza stabilita.
Dopodiche ¢ necessario effettuare la crescita del materiale piezoelettrico, ot-
timizzando ulteriormente i parametri in modo da ridurre al minimo lo stress
residuo del materiale.

Segue dunque la realizzazione dell’elettrodo superiore, allineando la ge-
ometria con quella dell’elettrodo realizzato in precedenza e garantendo anche
in questo caso le definizione dell’area del risonatore e dell’area dedicata alle
saldature.

A questo punto bisogna trovare il modo di accedere al Silicio sottostante
I’area attiva del risonatore, per poterlo liberare dal substrato.

Per eseguire quest’operazione e necessario praticare delle aperture nel-

I’AIN per scoprire, in un caso il Silicio, e nell’altro il metallo dell’elettrodo
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inferiore per liberare la piazzola di saldatura.

Successivamente, senza danneggiare ne il materiale piezoelettrico e il met-
allo sul risonatore, ne il metallo dell’elettrodo all’interfaccia, si € previsto di
utilizzare un attacco che possa eliminare il Silicio sottostante la struttura,

per liberarla definitivamente.

6.2 Materiali e tecniche utilizzate

6.2.1 Elettrodo inferiore e crescita del TiN e del Pt

Per la fabbricazione degli elettrodi e stata realizzata una nuova maschera
nella quale sono state inserite delle strutture risonanti di forma quadrata da
50/100/150/200 pm di lato, con le apposite piste di collegamento e le piaz-
zole per le connessioni elettriche. Le differenti superfici dei risonatori sono
state disegnate di diverse dimensioni per poter effettuare uno studio sul fat-
tore di qualita (@) dei futuri dispositivi. Inoltre si ¢ pensato di disegnare
questa maschera in modo da poter realizzare con la stessa anche gli elettro-
di superiori, disegnando le strutture in maniera simmetrica e provvedendo
ovviamente alla realizzazione di appositi marker utili all’allineamento delle
due geometrie metalliche (6.2).

Una prima problematica ¢ stata rappresentata dal fatto che il film metal-
lico di cui sara costituito ’elettrodo deve essere scelto in modo da garantire
una buona crescita del film piezoelettrico, cosa di cui si e parlato ampiamente
in precedenza.

Senza trascurare il fatto che il metallo da scegliere deve essere un materiale

resistente ai tipi di attacchi sviluppati per ’AIN.
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Figura 6.2: Maschere realizzate per il processo: a) Maschera per elettrodo in-
feriore e superiore e relativi marker di allineamento; b) Maschera per rinforzo

dell’elettrodo inferiore; ¢) Maschera per attacchi di AIN e Si.

Per poter conciliare le due problematiche si € deciso di utilizzare il Molibdeno,
provvedendo pero a realizzare dei rinforzi per le piazzole di saldatura che
saranno esposte nel processo di attacco del materiale piezoelettrico.

Numerose prove hanno portato alla ricerca di un materiale conduttivo
ma resistente agli attacchi dell’AIN e sono descritti nei paragrafi seguenti. Il
materiale scelto e il Nitruro di Titanio, un materiale molto robusto per il
quale si sono dovute effettuare diverse prove di crescita per ottenere un film
con una buona conducibilita. Inoltre per la realizzazione di questi rinforzi e
stato necessario realizzare un’altra maschera per poter depositare questo film
metallico solo sulle aree da proteggere.

Il film metallico protettivo e stato cresciuto mediante sputtering e le nu-
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merose prove effettuate sono state seguite da una fase di caratterizzazione
incentrata principalmente su misure di conducibilita elettrica e resistenza
agli attacchi chimici. I parametri ottimizzati vengono di seguito riportati in

tabella 6.1 [30],[31],[32],[33].

Tabella 6.1: Crescita del TiN mediante Sputtering.

Potenza RF 200 Watt
Pressione 3 mTorr
Temperatura substrato piatto raffreddato

Composizione del gas | 10% di Ny, 90% di Ar puri al 99.999%

Rate del flusso di gas 90 scem
Target Ti puro al 99.999%
Rate 25A /min

Il processo per la fabbricazione dell’elettrodo e del suo rinforzo & stato
effettuato in entrambi i casi con una litografia e un lift-off, € anche per questo
che le potenze di sputtering in gioco sono sempre state mantenute basse.

I parametri di crescita del Molibdeno sono gli stessi della tabella 4.3.

Una possibile soluzione a questo problema sarebbe 'utilizzo di un elettro-
do inferiore in Platino (6.2), dal momento che risulta resistente agli attacchi
sia wet sia dry del Nitruro di Alluminio e garantisce una buona crescita del

materiale piezoelettrico.
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Tabella 6.2: Crescita del Pt mediante Sputtering.

Potenza RF 250 Watt

Pressione 5 mTorr

Temperatura substrato | piatto senza raffreddamento

Composizione del gas Ar puro al 99.999%
Target Pt puro al 99.999%
Rate 215A /min

Figura 6.3: Immagine al microscopio ottico dell’elettrodo inferiore in Mo e

del rinforzo in TiN.

6.2.2 Crescita del Nitruro di Alluminio

Per il momento i parametri previsti per la crescita del materiale piezoelettri-
co, per questo nuovo progetto, sono gli stessi discussi nel paragrafo 4.4. Nel
futuro si prevede un’ulteriore ottimizzazione della crescita di questo materiale

su film di Molibdeno, con particolare attenzione allo stress (particolarmente
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dannoso per questo tipo di struttura), tentando una crescita a freddo, in
modo da eliminare tutti gli stress residui della struttura, dovuti ai diversi

coefficienti di espansione termica dei materiali.

Figura 6.4: Immagine al microscopio ottico della struttura dopo la crescita

dell’AIN.

6.2.3 Elettrodo superiore

Nella fabbricazione di questo elettrodo si € dovuto tenere presente il fatto
che, durante I'attacco del Silicio e in particolare dell’AIN, il metallo cos-
tituente l'elettrodo sarebbe rimasto esposto all’ambiente esterno e di con-
seguenza danneggiato. E’ dunque necessaria una maschera protettiva ed il
materiale scelto e il Nichel, del cui utilizzo se ne parlera nella sezione relati-
va. Dunque per la rimozione della maschera di Nichel dopo il suo utilizzo sara
necessario effettuare un attacco chimico, che sicuramente non andra a dan-
neggiare l'elettro inferiore perche protetto dal TiN a sua volta resistente, ma

potrebbe danneggiare quello superiore. Per questo si ¢ scelto di usare come
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metallo I’Alluminio, dal momento che ¢ compatibile con ’attacco chimico
del Nichel. Nel paragrafo successivo verra spiegata in dettaglio la scelta e la

deposizioni della maschera protettiva.

Figura 6.5: Immagine al microscopio ottico della struttura dopo la

realizzazione dell’elettrodo superiore in Al.

6.2.4 Preparazione delle maschere protettive

Il rapporto tra i rate di attacco del materiale mascherante e il materiale
da attaccare deve essere, come detto, piu basso possibile, nelle condizioni di
etching desiderate. Inoltre la realizzazione della maschera deve essere tecno-
logicamente compatibile con gli altri processi e la sua rimozione non deve
danneggiare gli altri materiali che compongono il dispositivo. Nel presente
caso sono stati testati come mascheranti il Nichel e I’Alluminio stesso, il pri-
mo come mascherante vero e proprio, il secondo per testare la resistenza del

materiale.
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Il potere mascherante dei due materiali e stato messo a confronto per i
processi di etching anisotropo dell’AIN e isotropo del Silicio.

Entrambi i metalli si sono dimostrati molto resistenti all’etching isotropo
del Silicio (parametri riportati in Tabella 6.4), risultando praticamente inat-
taccabili. Da questa considerazione abbiamo quindi la certezza che 1’elettrodo
superiore in Alluminio non sarebbe stato danneggiato dall’etching del Silicio,
ma il discorso purtroppo e differente nel caso dell’attacco dell’AIN.

Infatti passando ora alle considerazioni sull’etching dell’AIN (parametri
riportati in Tabella 6.4), dalle prove effettuate si e visto che il Nichel ha
un rate di attacco decisamente inferiore a quello dell’Alluminio, infatti il
Nichel reagisce poco con le fluorine e inoltre il prodotto della reazione &
una sostanza non volatile, la quale si deposita sulla superficie durante il
processo e contribuisce al potere mascherante del Nichel stesso. Mediante
delle foto al microscopio elettronico e stato possibile anche osservare lo stato
della superficie dei due metalli dopo I’etching, mentre quella dell’Alluminio
presenta delle punte dovute alla natura policristallina del materiale e alla
natura anisotropa dell’etching mediante fluorine sui grani orientati (111) [34],
[35].

Una conseguenza del minore rate di attacco del Nichel e la possibilita di
utilizzare spessori piu sottili rispetto all’Alluminio, con il vantaggio di avere
deposizioni e fotolitografie piu facili da realizzare.

Possiamo dire che in questo processo e stato utilizzato sia il Nichel cresciu-
to per evaporazione termica, sia quello cresciuto tramite sputtering. Sebbene
il primo abbia un rate di attacco minore (6 nm/min), rispetto al secondo

(10 nm/min), & stato scelto come mascherante il secondo, perche la crescita
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mediante sputtering permette di avere spessori dei film maggiori, rispetto
alla tecnica di evaporazione. Nella tabella 6.3 vengono riportati i parametri

di crescita del Nichel.

Tabella 6.3: Crescita del Ni mediante Sputtering.

Potenza RF 300 Watt

Pressione 3 mTorr

Temperatura substrato | piatto senza raffreddamento

Composizione del gas Ar puro al 99.999%

Rate del flusso di gas 60 scem
Target Ni puro al 99.999%
Rate 0.9 p/h

Sono infine state fatte delle prove di rimozione del Nichel con wet etch-
ing e delle prove di compatibilita con i materiali presenti nella struttura. La
soluzione utilizzata e costituita nel seguente modo: 3FeCls : 10H50, e si e
dimostrato completamente compatibile con il Silicio, con il Nitruro di Allu-
minio, con il Nitruro di Titanio e con I’Alluminio. Su questi stessi materiali
sono state fatte delle prove di compatibilita all’attacco wet del Nitruro di Al-
luminio. Si e pensato di fare dei test anche su questo tipo di attacco in modo
da poterlo utilizzare, ad esempio, per eliminare eventuali residui di AIN sul
fondo degli scavi, o anche in modo da velocizzare il processo con un attacco
misto dove possibile.

Non si e potuto decidere di effettuare il processo completo con questo

tipo di etching dal momento che, essendo un attacco isotropo non permette
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di ottenere le pareti degli scavi verticali, ma genera un sottoattacco dannoso
alla struttura del nostro dispositivo.

L’attacco in questione e costituito da una soluzione per 50ml di H,O
di 29 di NaOH e 18g di K3Fe(CN)g, e le prove di compatibilita sono
state positive solamente nel caso del TiN e del Nichel, che si dimostra an-
che in questo caso un’ottimo mascherante, senza trascurare la possibilita di
utilizzare come materiali mascherante un film di PMMA, completamente
resistente all’attacco.

In conclusione, ai fini del processo da effettuare, dalle informazioni ot-
tenute fino adesso, possiamo dire che per l'attacco, sia wet sia dry come
vedremo nel paragrafo successivo, del Nitruro di Alluminio sara necessario
usare una maschera protettiva di Nichel. Per quanto riguarda invece I’attac-
co del Silicio, prima di effettuarlo, potrebbe anche essere rimosso il Nichel
lasciando la struttura senza necessita di protezione, data la compatibilita

dimostrata.

6.2.5 RIE del Nitruro di Alluminio e del Silicio

Il Nitruro di Alluminio e stato attaccato utilizzando i parametri riportati in
Tabella 6.4, [24], [34], [35]. Questo processo consiste in un etching anisotropo
quasi completamente fisico, infatti il processo ha luogo a pressioni relativa-
mente basse e a potenze alte. Questa situazione determina un libero cammino
medio degli ioni abbastanza alto, i quali hanno la possibilita di accelerare per
un tempo lungo e raggiungere velocita di impatto sulla superficie del substra-
to molto elevate. Cio determina uno scambio di energia molto alta, tra gli

ioni che arrivano alla superficie e gli atomi del substrato, i quali vengono
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strappati e portati via dal flusso di gas [14] [25]. Con questa tecnica & stato

possibile ottenere delle strutture con pareti verticali e superfici lisce.

Tabella 6.4: Parametri di etching per Nitruro di Alluminio e Silicio.

MATERIALE AIN Si
P of (W) 200 84
T substrato raffreddato raffreddato
p gas (mTorr) 15 80
miscela (scem) 25 CFy : 5 Oy | 54 SEg : 6 Oy
flusso (scem) 30 60
etch rate Y ( nm/min) 20 750
etch rate X ( nm/min) ~ 666
p background (T'orr) <1-1077 <1-1077

Per T'etching del Silicio si puo definire un fattore di qualita anisotropo

dato dalla formula [27], [28]:

A=1-= (6.1)

dove X e Y sono rispettivamente la profondita di attacco laterale e verticale.
In questo processo si ha un fattore di qualita pari a 0.11. Il profilo di etching e
il fattore di qualita sono controllabili mediante la concentrazione di ossigeno
nella miscela di gas. Utilizzando una maschera metallica, si verifica un mod-
erato etching anisotropo quando il contenuto di Ossigeno € compreso tra il

20% e il 50%, mentre raggiunge il suo massimo con il 50% di Ossigeno. Per
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una concentrazione di Ossigeno inferiore al 20%, 'etching & essenzialmente
isotropo, con un fattore di qualita A = 0.5 [28],[29].
Di seguito vengono riportate alcune immagini al microscopio ottico rela-

tive ai risultati ottenuti con le tecniche descritte.

Figura 6.6: Immagine al microscopio ottico della struttura Pt/AIN/Al dopo

il processo di attacco del Nitruro di Alluminio.
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Figura 6.7: Immagine al microscopio ottico della struttura Pt/AIN/Al dopo

il processo di attacco isotropo del Silicio.
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Conclusioni

Nel lavoro presentato e stato descritto il progetto, la modellizazzione e le
singole fasi tecnologiche che e stato opportuno sviluppare e mettere a punto
per la realizzazione di un sensore elettro-acustico a film sottile.

E’ stato quindi simulato il comportamento in frequenza della struttura
risonante TFBAR, con il metodo classico del circuito equivalente di Mason,
e si e cercato di ottenere maggiori informazioni utilizzando anche il metodo
agli elementi finiti (FEM). Con le simulazioni e stato messo in evidenza il
legame che la frequenza di risonanza ha, non solo con lo spessore del film
piezoelettrico, ma piu precisamente con lo spessore dell’intera struttura che
viene messa in risonanza e le caratteristiche dei materiali presenti, indagando
anche i meccanismi legati alle perdite meccaniche dei materiali.

Sono state ampiamente illustrati il progetto e le fasi di realizzazione del
risonatore insieme con le fasi di ottimizzazione della crescita dei materiali
utilizzati, con particolare attenzione ed interesse al materiale piezoelettrico
(AIN), ottenuto con un elevato grado di orientazione cristallina preferenziale
su film di Alluminio.

I1 dispositivo fabbricato e stato cosi utilizzato come sensore di diversi gas
e vapori grazie all'utilizzo di varie sostanze chimicamente interagenti, poste

sulla membrana risonante, con diverse tecniche, e le misure riportate hanno
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dimostrato le buone potenzialita di questo tipo di sensori elettroacustici.

E’ infine stato proposto un nuovo tipo di struttura, attualmente in via di
sviluppo, capace di migliorare ulteriormente le prestazioni, proponendo un
metodo di realizzazione meno invasivo e piu compatibile con eventuali altre
strutture presenti sul substrato. Tutto questo non esclude la realizzazione
futura di matrici di sensori integrati su un unico ”die” di silicio, che contenga
anche una propria elettronica dedicata all’oscillazione dei risonatori. Si sta
inoltre indagando il campo dei filtri RF per realizzare filtri e reti di filtri ad

alta frequenza utilizzando i dispositivi TFBAR proposti.
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E’ riportato di seguito il listato in MATLAB utilizzato per le simulazioni.

clear all

f=3.7e+9:1e5:4.4e+9; (range di frequenza in esame)
w=2.%pi.*f; (pulsazione)

d=1e-06; (spessore piezo)

da=2e-07; (spessore elettrodo)

db=2e-07; (spessore elettrodo)

dc=1e-0106; (spessore membrana SiN / Si02)
rho=3260; (densita piezo)

rhoa=2700; (densita elettrodo Al)

rhob=2700; (densita elettrodo Al)

rhoc=2650; (densita memebrana SiN)
rhoc=2200; (densita membrana Si0O2)

v=11354.43; (velocita piezo)
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va=6420.45; (velocita elettrodo Al)
vb=6420.45; (velocita elettrodo Al)
ve=8241.63; (velocita membrana SiN)
ve=5973.43; (velocita membrana Si02)

1=350e-6; (lato della membrana)

A=I*1l; (area membrana)

Z=rho™v*A; (impedenze meccanica piezo)

Za=rhoa*va*A; (impedenze meccanica elettrodo)
Zb=rhob*vb*A; (impedenze meccanica elettrodo)
Zc=rhoc*vc*A; (impedenze meccanica membrana)
epsilon33=9.5e-11; (costante dielettrica AIN)

e33=1.55; (costante piezoelettrica AIN)

h=e33/epsilon33; (coefficiente trasduzione elettromeccanica)

CO=(epsilon33*A) /d; (capacita statica)

Impedenze Serie (S) e Parallelo (P) dei vari materiali

M1S=j.*Za.*tan(((w./va).*da)/2); (elettrodo)
M1P=-(j.*Za)./(sin((w./va).*da)); (elettrodo)
M2S =(j.*Zb).*tan(((w./vb).*db)/2); (elettrodo)
M2P = -(j.*Zb)./(sin((w./vb).*db)); (elettrodo)

206



APPENDICE A

MEMS = (j.*Zc).*tan(((w./vc).*dc)/2); (membrana)
MEMP = -(j.*Zc)./(sin((w./vc).*dc)); (membrana)

Calcolo delle impedenze equivalenti

72 = j.*7. tan(((w./v).*d)/2); (piezo)

73 = -(j.*Z)./(sin((w./v).*d)); (piezo)

71 = ((MIS. A 2+2%M1S.#M1P)./(M1S+M1P));
ZD=(MEMS.*MEMP)./(MEMS+MEMP); ZE=ZD+MEMS; ZF=ZE+M2S;
7G=(ZF *M2P)./(ZF+M2P); ZH=ZG+M2S; ZI=ZH+72;

ZL=71+72; ZM=(Z1*7L)./(Z1+ZL); ZN=ZM+73;

76 =ZN./(h A 2%CO A 2);

Impedenza equivalente del risonatore

Zeq =((1 - j.*Z6.*w*CO0)./(w. A 2%(CO A 2).%76)); Zi=(imag(Zeq)’);
Yi=(imag(1./Zeq)’);
Ym=(abs(Y1)); Zm=(abs(Zi)); ft=f"; Ct=(C0.*w)’;

Grafico di Y e Z

plot (£, Zi,f,Yi);

207



APPENDICE A

Salvataggio dati

save 1_frequenza.dat ft -ascii -tabs;

save 2_Ammettenza_imag_mod.dat Ym -ascii -tabs;
save 3_Impedenza_imag_mod.dat Zm -ascii -tabs;
save 4_Impedenza_imag.dat Zi -ascii -tabs;

save 5_Ammettenza_imag.dat Yi -ascii -tabs;

save 6_Capacita_pulsazione.dat Ct -ascii -tabs;
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Nitruro di Alluminio
densita 3260

Hex 6mm

3.450 1.250 1.200 O 0
1.250 3.450 1.200 O 0
1.200 1.200 3.950 O 0

o o o o

0 0 0 1180 0
0 0 0 0 1180 O

0 0 0 0 0 1.100

Matrice delle costanti elastiche.

0 0 0 0 —4.800 0
d= 0 0 0 —4.800 0 0
—0.580 —0.580 1.550 0 0 0

Matrice delle costanti piezoelettriche.
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8.000 0 0
€= 0 8000 O
0 0  9.500

Matrice delle costanti dielettriche.
Alluminio

densita 2700

1.112 0.591 0.591 0O 0 0
0.591 1.113 0.591 O 0 0
_ 0.591 0.591 1.113 O 0 0
° 0 0 0 0261 0 0
0 0 0 0 0261 O

0 0 0 0 0 0.261

Matrice delle costanti elastiche.

1.000 0 0
€= 0 1.000 0
0 0 1.000

Matrice delle costanti dielettriche.
Nitruro di Silicio

densita 2650
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1.800 0.330 0.330 O 0 0
0.330 1.800 0.330 O 0 0
0.330 0.330 1.800 O 0 0
o 0 0 0 073 0 0
0 0 0 0 0735 0
0 0 0 0 0 0735

Matrice delle costanti elastiche.

7500 0 0
€= 0 7500 O
0 0  7.500

Matrice delle costanti dielettriche.

Materiale | tand

Al 0.0002
AIN 0.002
SiN 0.0005

Parametri utilizzati per valutare le perdite dei materiali.
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