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Introduction

Introduction générale

Les films minces présentent actuellement un grand intérét aussi bien d’un point de vue
expérimental (développement de micro- et nano-technologie) que fondamental (propriétés

mécaniques, mécanismes de déformation...)

Ces matériaux a deux dimensions, compte tenu de leur faible épaisseur, présentent des
propriétés d'emploi intéressantes, qui different de celles de I’état massif. On citera a titre
d’exemple 1’augmentation de la dureté ou de la limite d’élasticité a 0.2 %. Ces couches
subissent fréquemment de fortes contraintes internes qui affectent leur fonctionnalité,

puisqu’elles favorisent I’endommagement du film (décollement, cloquage, fissuration, ....).

La prévision des propriétés mécaniques des films minces en relation avec leurs propriétés
est donc d'un grand intérét pour d'éventuelles applications. Elle pose par ailleurs d'intéressants
problemes fondamentaux: les études menées dans ce domaine ont en effet montré que les lois
physiques établies sur les matériaux massifs ne peuvent pas étre extrapolées sans risque a
I’échelle submicrométrique (loi de Hall - Petch) : des effets négligeables (ou négligés) a
grande échelle peuvent devenir prépondérants. Par exemple, dans le cas le plus simple d'un
film monocristallin, I'effet de taille di a la géométrie et a la microstructure vont influencer la
nucléation, la propagation, la multiplication et l'annihilation mutuelle des dislocations, tout
autant que leur interaction qui sera écrantée a longue distance par des forces images. D'autres

mécanismes de déformation pourront prendre le relais: la diffusion aux joints de grains pourra

ainsi jouer un role important dans le cas de films nanocristallins.

Dans un domaine de recherche en développement, la premiere difficulté réside dans
l'acces a des données expérimentales fiables, précises, et reproductibles: ici une courbe
contrainte — déformation en fonction des conditions de mise en charge (vitesse, température,
temps ...) et ce pour une microstructure donnée. Dans ce but, plusieurs essais mécaniques
adaptés au matériau massif ont été développés pour étudier le comportement des films
minces (nanoindentation, micro-traction...). D autres sont plus spécifiques, dont 1’essai de

gonflement qui fait I’objet de ce travail de these.
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La méthode utilisée est ici la déformation d'une membrane non supportée en lui
appliquant une différence de pression entre ses faces. Cette membrane est préparée a partir
d'un dépdt sur un substrat de silicium en découpant une fenétre dans celui-ci. Les courbes
contrainte - déformation du film sont déterminées a partir des mesures de pression appliquée
et de déflexion de la membrane. Cette méthode permet de caractériser le comportement
élastique et plastique, les contraintes mécaniques ou encore par extension (Blister test)

I’adhérence des films.

Le but du présent travail est la mise au point d'un systeme complet d'essai de gonflement
susceptible de fonctionner a haute température (900°C), et ceci dans ses différents aspects:
construction du montage, préparation (tout sauf triviale) des échantillons, technique de
mesure de la déformation, procédure expérimentale, et enfin développement des outils
nécessaires a l'interprétation des résultats. Dans ce cadre, le point le plus difficile s'est révélé
étre la mise au point d'une technique de mesure de la déflection d'une membrane qui soit
précise, mais ne perturbe pas le comportement de I'objet a étudier. Ce point, préoccupant dans
le cas d'un film sans contrainte initiale, devient crucial pour une membrane en compression,
qui va flamber dés qu'elle sera libérée de son substrat. Deux méthodes sont ici confrontées :

» capteur de déplacement ponctuel : une tige de carbone sur laquelle on a collé
un miroir est posée sur la membrane. Son déplacement est mesuré par un capteur
interférométrique utilisant un faisceau laser réfléchi par le miroir.

» interférometre 2D de type Twyman-Green qui permet de mesurer sans piece
intermédiaire, le déplacement en tous points de la membrane. L'originalité du
travail est ici l'utilisation d'une référence sphérique (au lieu d'un plan), permettant

de mesurer des membranes fortement défléchies.

Les résultats de ces travaux réalisés a 1’Institut Jean Lamour sont ainsi présentés dans ce

mémoire :

Le premier chapitre propose une vue d’ensemble sur les revétements de la croissance a la
caractérisation mécanique. Les différents problemes rencontrés a cette échelles sont exposés
(contraintes internes, effet de taille, mécanisme de déformation...) et les essais mécaniques

les plus utilisés sont décrit.
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Le deuxieme chapitre est consacré a la mise en place de I’essai de gonflement. Elle
détaille la préparation des échantillons par gravure chimique et physique, les problemes
rencontrés, ainsi que les différentes méthodes de caractérisation microstructurales utilisées.
Des solutions et améliorations futures de la technique de fabrication des éprouvettes et 1'essai

mécanique lui-méme sont également proposées.

La troisieme partie présente les premiers résultats obtenus sur différents échantillons avec
un capteur ponctuel. La fiabilité et la reproductibilité des l'essai sont abordés en étudiant des
membranes de nitrure de silicium et de silicium. Les mesures des propriétés sur des
membranes d'or ont permis de montrer l'influence de la microstructure de celles ci sur les
propriétés, mais également les limites des capteurs ponctuels concernant les membranes en

compression.

Le chapitre quatre porte sur la mesure de la déflection des membranes par interférométrie
2D. Apres une description du systeme optique, une méthode approximative mais rapide, et
une méthode de calcul complete du profil en trois dimensions sont proposées. Les profils
simulés a partir des interférogrammes enregistrés sont ensuite comparés aux résultats

précédents.

En conclusion, les remarques sur le présent travail ainsi que les perspectives seront faites.
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Chapitre I. Films minces : de la croissance aux propriétés mécaniques

Chapitre 1. Films minces: de la croissance aux propriétés

mécaniques

Ce chapitre bibliographique présente de maniere succincte le lien élaboration-
microstructure-propriétés. On abordera successivement le lien entre élaboration et
microstructure, 1'origine des contraintes résiduelles puis des propriétés élastiques et enfin le

comportement plastique et les méthodes utilisées pour le caractériser.

[.1. Microstructure

[.1.1. Croissance des films minces

Il existe trois modes de croissance (fig.I.1) qui peuvent s’expliquer en termes d’énergie de
surface par le critere de Bauer [I.1] :

» Croissance 2D ou le matériau se dépose couche par couche (Frank Van der
Merwe) [L.2]. Ce type de dépot a lieu lorsque 1’énergie de surface du substrat y;
est supérieure a la somme de I’énergie de surface du film y; et de I'interface
film/substrat yy; :

Vs> Vet Vs
» Croissance 3D ou le matériau se dépose par nucléation d’ilots qui
progressivement vont coalescer (Volmer-Weber) [1.3].

Vs<Vrt+ Vs
» Croissance 2D puis 3D ou le matériau se dépose d’abord par couches puis par
flots (Stranski-Krastanov) [I.4]. On a une croissance initiale du type Frank Van
der Merwe. La tendance est ensuite inversée une fois que les premieres couches

sont déposées sur le substrat avec une croissance du type Volmer-Weber.
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882008280088828000088080888
Frank-Van Der Merwe

Volmer-Weber

o i

Figure I. 1. Les différents modes de croissance des films minces.

Stranski-Krastanov

Deux facteurs importants sont a considérer pendant le dépot du revétement [L.5] :
» Le flux de matiere et la vitesse de croissance,
» Le rapport entre la température du substrat et la température de fusion du
matériau déposé.

Ces criteres vont déterminer le mode de croissance (décrit ci-dessus) mais également la

structure finale du film (monocristallin, polycristallin ou amorphe).

[.1.2. Film monocristallin

Au cours de la croissance d'un film monocristallin sur un substrat, I'interface entre les
deux phases peut étre continue si leurs parametres de maille sont proches. On parle dans ce
cas croissance épitaxiale : le film est parfaitement cohérent avec le substrat. Les deux
matériaux ne présentent aucune discontinuité au niveau de leur réseau cristallin. On distingue
deux cas :

» lorsque le film croit sur un substrat de méme structure cristallographique avec
des parametres réticulaires proches. Les atomes arrivant sur la surface subissent le
potentiel du substrat et ont tendance a adopter la méme configuration. Le film et
le substrat sont en épitaxie. On distingue 1'homoépitaxie lorsque le film et le
substrat sont issus du méme matériau, de I'hétéroépitaxie lorsqu'ils sont issus de
deux matériaux différents.

» dans le cas ou les deux structures sont différentes, il peut y avoir épitaxie, s'il y

a coincidence exacte ou approchée entre les deux réseaux dans le plan d'interface,
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par exemple entre les plans (001) d'une structure c.c et les plans (001) d'une
structure c.f.c (fig.I.2). Il y a alors une relation d'épitaxie entre ces deux plans.

C'est le cas d'un dépot de fer sur de l'or ou le parametre de maille ar, est tres

voisin de TZaW qui correspond a la demi diagonale du plan (001) dans une

structure c.f.c.

o
O

a,, = 4.08A ar, =2.87A

Figure 1. 2. Exemple d’un cas d’épitaxie entre les plans (001) du fer (c.c) avec un
parametre de maille de 2,87A et les plans (001) de I’or (c.f.c) avec un parametre de maille de

4,08 A et une demi diagonale de 2,88A.
[.1.3. Film polycristallin

Les films polycristallins sont communément caractérisés par la morphologie des grains,
leur taille ainsi que leur orientation (texture). Dans les paragraphes suivant ces trois points

seront détaillés.
[.1.3.1. Morphologie

D'apres Movchan et Demchishin [I.6], et Thronton [I.7], quatre morphologies de grains
sont observées dans le cas des films polycristallins. Elles dépendent fortement de la
température du substrat pendant le dépot [L.8] :

» Zone 1 : lorsque la température du substrat 7, est inférieure a 0.2 fois la
température de fusion 7y du film. La structure est fine avec de nombreuses
porosités aux joints de grains expliquées par la faible diffusivité de surface des

atomes dans ces conditions de température.
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» Zone de transition : caractérisée par des joints de grains denses et une forte
densité de dislocations.

» Zone 2 : la croissance des grains se fait suivant un axe principal,
perpendiculaire a la surface du substrat (grains colonnaires). Cette microstructure
est obtenue lorsque la température du substrat 7§ est comprise entre 0.3 et 0.5 fois
T;. A ce stade la diffusion en surface est activée. En général la hauteur des grains
mesurée est inférieure a 1'épaisseur du film.

» Zone 3 : la croissance se fait selon plusieurs axes principaux a vitesse quasi
égale (les grains sont équiaxes). Cette microstructure s'obtient a haute température
lorsque 75 > 0.5 Ty La croissance des grains est due a l'activation de la diffusion
volumique ou a la recristallisation. Leur diametre final peut dépasser 1'épaisseur du

film.

zone 1

Figure I. 3. Evolution de la microstructure dans un film polycristallin en fonction de la

température du substrat et de la pression d'Argon suivant le modele de Thornton. [1.8]

Dans la plupart des cas, les films minces polycristallins ont une croissance colonnaire. La
figure 1.4 présente un dépdt de TiN observé en coupe transversale par microscopie
électronique a balayage. Le film de TiN a été déposé par PVD (Physical Vapor Deposition)
sur un substrat de silicium recouvert d'un film de nitrure de silicium. Plusieurs revétements
ont été réalisés pour des températures de substrat allant jusqu'a 600°C. Les observations ont

montré une microstructure en accord avec le modele précédemment décrit (correspondant a la
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zone 1 et a la zone T). La micrographie suivante est un exemple tirée de ces résultats [L.9,

1.10].

a) 500 nm

Figure 1.4. Image MEB d'une couche de TiN déposée par PVD sur un substrat de silicium
revétu d'une couche de nitrure de silicium (SiN). Les grains colonnaires formés ont une

longueur comprise entre 500-800 nm et une largeur comprise entre 30-60 nm [1.9, 1.10].

La figure ci dessus montre bien la morphologie colonnaire du revétement. Cependant cette
structure apparait graduellement. On peut remarquer au niveau de l’interface de SiN une
structure fine du dépot de TiN. Celle-ci devient de plus en plus grossiere, avec la formation de
grains allongés croissant perpendiculairement a la surface du substrat. Ces observations
peuvent Etre interprétées de la maniere suivante :

Dans un premier temps, de nombreux grains de petites tailles ont germé a la surface, un
processus de sélection agit ensuite favorisant la croissance de certains grains suivant une
orientation préférentielle aux dépens de celle des autres, aboutissant a la formation d'une

texture.

[.1.3.2. Taille de grain

Dans le paragraphe précédent, nous avons vu que la morphologie des grains dépendait des
parametres de dépot. Il en va de méme pour la taille moyenne des grains. Lorsqu'un film est
déposé sur un substrat, celle-ci peut varier de quelques centaines de nanometres a quelques
micrometres. Cette caractéristique dépend de :

» la méthode et des parametres de dépot utilisés (température et tension de
polarisation du substrat),
» 1’épaisseur du film,

» la température d'un éventuel recuit.
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La figure 1.5 montre la morphologie de deux films minces de TiN polycristallins déposés
par pulvérisation cathodique pour différentes conditions de dépdt [I.10]. Ils présentent tous
deux une microstructure colonnaire, cependant on peut remarquer que les grains ont une
géométrie différente. Alors que la figure 1.5.c) montre une structure compacte a grain fin, la
figure 1.5.d) montre des grains plus gros, qui présentent des porosités entre les colonnes.

Les parametres de dépdt (ici la tension de polarisation du substrat) jouent un rdle
important sur la microstructure des films, ce qui peut entrainer des modifications dans le
comportement mécanique de ces matériaux. Ce cas sera traité plus loin dans le paragraphe

13.1.

Figure 1.5. Morphologie de deux revétements de TiN déposés a T = 250°C par pulvérisation
cathodique en vue transverse (a et b) et plane (c et d), (a et c) : tension de polarisation a -32 V,

(b etd) : tension de polarisation a -23 V [1.10].

Apres dépot, il est courant d'effectuer un recuit pour relaxer les contraintes ou
homogénéiser la microstructure. Pendant cette étape, la microstructure évolue d'un état
métastable vers un état stable plus rapidement grace a la température qui permet d'augmenter
la mobilité des atomes. Le recuit peut également engendrer un changement de texture. Ce cas

sera traité dans le paragraphe suivant.
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[.1.3.3. Texture

L'orientation des grains dans un revétement n'est pas aléatoire. On retrouve fréquemment
les plans les plus denses paralleles a la surface du film. Cette texture est influencée par
I’anisotropie de 1’énergie d’interface et de 1’énergie de déformation élastique. Ces plans
dépendent de la structure cristalline du matériau et influencent ses propriétés. Ainsi dans le
cas des matériaux ayant une structure c.f.c, I'énergie d’interface est minimisée en favorisant la
croissance des grains orientés suivant la direction <111> perpendiculaires a la surface du
substrat. En revanche, un recuit entraine un changement de texture, évoluant vers une
orientation <100> [I.11] qui permet de minimiser 1'énergie de déformation élastique (lorsque

E<i11> > E<i005).
[.2. Flambage et contraintes résiduelles

Lorsqu'un film est déposé sur un substrat, des contraintes peuvent se développer au sein

du revétement. Le tableau suivant répertorie quelques valeurs de contraintes résiduelles

mesurées dans les films minces apres dépot pour des systemes film/substrat différents.

S. Basrour et al Dépot Essai de
Ni sur Si 700
[L.14] électrolytique gonflement

Y. Xiang, X.et Dépot .
& Cu sur Si P 100 Essai de

al [L.15] électrolytique gonflement

C. Coupeau et Diffraction des
Au sur Si Pulvérisation -500
al [1.17] rayons X

Tableau 1.1. Exemples de contraintes résiduelles.
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L’amplitude des valeurs est plus ou moins importante suivant la technique de dépdt ou les
matériaux utilisés mais elle peut parfois atteindre quelques GPa et ainsi provoquer le

décollement, le flambage (fig.1.6) ou encore la rupture du film [L.12].

SN

~

L

5
'ép- .4
} /s

.,‘/!:

Figure 1.6. Flambage d’une membrane circulaire sous contrainte résiduelle de compression.

(BEAMS 1959) [1.13]

Le décollement des films déposés sur un substrat soumis a une contrainte de compression
ont été¢ largement étudiés. C'est pourquoi il est actuellement possible de remonter aux
propriétés mécaniques a partir de la géométrie du décollement. Néanmoins dans certain cas, la
structure est trop complexe pour permettre de les mesurer, et nécessite donc une étude plus

poussé.

Le flambage ou le décollement d'un échantillon sont dus a la compétition entre deux effets :

» La présence de contraintes internes de compression qui provoquent un déplacement

hors plan du film.

» La rigidité a la flexion (dans le cas de la figure 1.13, elle se situe aux bords de

I'échantillon) qui force le film a rester plat.

Dans ce paragraphe, nous aborderons uniquement le probleme des contraintes résiduelles
ainsi que les différentes catégories de contraintes :

» les contraintes thermiques,

» les contraintes d’épitaxie,

» les contraintes intrinséques.
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[.2.1. Contraintes thermiques

L’une des principales sources de contrainte dans le film et la différence de dilatation entre
le film et le substrat lorsque le dépdt est refroidi depuis la température d'élaboration jusqu'a
I'ambiante.

En supposant que I’échantillon se déforme élastiquement, dans le cas d’un substrat
infiniment épais la déformation er et la contrainte thermique or s’exprime de la manicre
suivante :

T
& = [ AadT = (Aa)AT)
Ti
o, =Ye, =Y(Aa)AT) (1.1)

Avec Y le module biaxial, 4o la différence entre les coefficients de dilatation film-
substrat, 7; la température pour laquelle or = 0, Tt la température finale, et AT la différence
entre ces deux températures.

Par exemple, pour un revétement d'or sur silicium, 4a = 1.5.10° K™'. Pour une différence
de température AT de 100°C, la déformation ey est de 0.12% ce qui correspond a une

contrainte or de 217 MPa pour des grains (111) (¥;;;) = 189 GPa [1.18]).
[.2.2. Contraintes d’épitaxie

A température donnée, le film est son substrat peuvent présenter un désaccord
paramétrique f défini par (1.2) :
P (12)
a ;ta ’
2

s

Avec, ay le parametre cristallin du substrat et ayle parametre cristallin d'un film libre de
méme composition.

Pour accommoder ce désaccord, le film est obligé de se déformer uniformément. Il peut
étre « forcé » a se comprimer ou a s’étirer (fig.I.7) pour avoir le méme parametre cristallin
que le substrat. La déformation élastique ¢ nécessaire pour que ay atteigne la valeur a;
provoque une contrainte résiduelle biaxiale oz dans le film.

a_—af

N

o, =Ye, ~Y (L3)

as
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Cette contrainte résiduelle peut étre relaxée par la déformation plastique du revétement.
Cependant, cette déformation ne peut avoir lieu que dans certaines conditions. En effet, il faut
que l'énergie gagnée en relaxant la structure compense I'énergie de formation d'une
dislocation d'interface.

Ainsi il existe une €paisseur critique noté h. a partir de laquelle, 1'énergie du film est
minimale lorsqu'il y a formation de dislocations d'interfaces. En revanche en dessous de cette
valeur, le film épitaxié sur le substrat sans dislocation est plus stable. Le calcul de A, est traité

dans le paragraphe 1.4.1.2.

o= [ | ][] |=>o
a~a Eei < Egisiocaton
Ea < Easiocaton

Figure 1.7. Epitaxie entre le film et le substrat, au milieu : Film cohérent avec le substrat, 2

droite : formation de dislocations permettant de relaxer la contrainte présente dans le film.

[.2.3. Contrainte intrinseque

On appelle contrainte intrinseéque une contrainte qui n'est ni d’origine thermique ni
d’épitaxie. Elle apparait pendant la croissance du film, lorsqu’il est déposé hors équilibre et
dépend de la méthode ainsi que des parametres de dépot.

Pour comprendre son origine il faut revenir au premier stade de la croissance du film. Elle
commence tout d’abord par la nucléation d’agrégats a la surface du substrat. Ces ilots vont
ensuite croitre pour coalescer. A partir de cette étape, on distingue deux types de
comportement qui dépendent des propriétés du matériau (fig.1.8) [I.19] :

» Type I : il concerne les matériaux a faible diffusion de surface (la mobilité des
atomes est faible comme dans le cas des céramiques par exemple). Ils développent
de fortes contraintes de traction ou de compression pendant le dépdt. La présence
de contrainte de traction dans les films s’explique de la maniére suivante : pendant

la coalescence des grains, deux grains voisins vont se déformer élastiquement
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pour remplacer deux interfaces matériaux- air par un seul joint de grains. Le joint
de grains ainsi formés ne peut plus migrer et les contraintes présentes initialement
dans les agrégats ne peuvent pas €tre relaxées a cause de la faible mobilité des
atomes. Ceci provoque de fortes contraintes mécaniques pouvant varier d'un grain

a l'autre.
» Type II : Les matériaux a fort coefficient de diffusion. Dans ce cas les

contraintes sont relaxées pendant et apres coalescence des grains.

e
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Figure I.8. Evolution de la contrainte dans un film de chrome (type I) et un film de d’or (type

II) en fonction de I’épaisseur [1.19].

[.3. Propriétés élastiques

Dans le cas des matériaux massifs, les propriétés élastiques dépendent du type et de la

densité des liaisons atomiques, et non de la microstructure, si celle—ci est isotrope et

homogene. Dans le cas des couches minces, les parametres de dépdt jouent un rdle important

sur :
> la steechiométrie,

> la densité,

> la texture,
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Ils affectent le module d’Young apparent a cause de 1'anisotropie des propriétés mécaniques.

[.3.1. Tension de polarisation et steechiométrie

Shojaei et Karimi [1.9, I.10] ont mesuré par indentation et essai de gonflement le module
d'Young d'un film de TiN en fonction des parametres de dépdt. Le revétement a été déposé
par PVD sur un substrat de silicium (100) recouvert d'une couche de SiN. Les auteurs ont
mesuré le module d'Young E en fonction de la tension de polarisation du substrat (fig.1.9.a) et
du rapport des concentrations d'azote et de titane pendant le dépot (fig.1.9.b). Les observations
sont les suivantes :

» La steechiométrie de la couche de TiN (fig..9.b)) influence le module
d'élasticité. On constate que le module d'Young augmente avec le rapport [N] /
[Ti]. Pour un rapport de 1.3, la chute brutale de E est attribuée a la formation de
microfissures causée par une contrainte interne de traction trop importante.

» La tension de polarisation du substrat (fig.1.9.a) influence le module d"Young
en modifiant la morphologie du revétement (fig.[.9.c) pendant sa croissance. Les
observations ont montré que plus la tension appliquée est négative, plus le film est

dense ce qui entraine une augmentation de la valeur du module d"Y oung.

jah]
—
oy
—t
(@]
~—

500 100 $00 150 500

100 100

400

100 100

200

® Residual stress [MPa]

]
&

2
@ Residual stress [MPa|

100

© Young's modulus, E [GPa)

o Young's modulus, E [GPa)

© Young's modulus, E [GPa] 1
@ Residual stress, |MPa|

50! 0
100
18 20 22 24 26 08 09 I L1 1.2 L3 14 A

Negative bias [V] INVITi] ratio

5 1.0 4.5 50 5.5 6.0

Density, |g/em’]

Figure 1.9. Variation du module d"Young (cercle blanc) et de la contrainte résiduelle (cercle
noir) dans une couche mince de TiN déposée par LPCVD (Low Pressure Chemical Vapor
Deposition) sur un substrat de silicium recouvert d'une couche de SizN4 en fonction : a) de la
tension de polarisation du substrat, b) du rapport des concentrations d'azote et de titane (au

centre) ; ¢) de la densité (a droite) [L.9, 1.10].
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[.3.2. Influence de la texture

La texture influence les propriétés élastiques du revétement a cause de l'anisotropie de
celle-ci [1.18, 1.20, 1.21].
Des essais mécaniques de gonflement [I.18] ont été effectués sur plusieurs films minces

métalliques polycristallins de structure c.f.c (Au, Al) ayant une texture <111> fortement

. E
marquée, normale a la surface du substrat. Le module de déformation plane M (M = 5 J a
-V

€té mesuré a partir des courbes contrainte - déformation. Les résultats obtenus sont reportés

dans le tableau suivant :

Epaisseur M1 théorique M expérimental M nassif
Matériau
(um) (GPa) (GPa) (GPa)
Or 1 123 10575 85
Aluminium 1 83 76.47/.0.7 76

Tableau 1.2. Valeurs du module de déformation plane M mesurées par essai de gonflement

sur des revétements d’or et d’aluminium [1.18].

Dans le cas de I’or, la valeur expérimentale de M est comprise entre le module M ;;;)
théorique pour des plans (111) et la valeur M, pour un polycristal ce qui s'explique par la
présence d'une texture <111> fortement marquée.

Pour I'aluminium, les valeurs expérimentales sont moins influencées par la texture du film
puisque l'anisotropie des propriétés élastiques est moins marquée pour ce matériau.

Il est donc important de considérer la texture des films minces ainsi que I'anisotropie des

propriétés pour comprendre le comportement élastique des films minces.

[.4. Propriétés plastiques

Les mesures de propriétés plastiques sur couches minces ont montré un comportement
mécanique différent de celui des matériaux massifs et un effet de I'épaisseur de la couche sur
ces mé€mes propriétés [L.8, 1.16, 1.18, 1.20]. Deux effets importants sont a considérer :

» un effet de la géométrie des couches (proximité de la surface, multicouches...),
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> un effet de la microstructure.

.4.1. Les limites géométriques

A T’échelle micrométrique voire nanométrique, la propagation et la multiplication des
dislocations sont limitées par la présence d'une surface (film mince) ou d’interfaces
(multicouches) qu'on appelle limites géométriques. On peut donc s’attendre a ce que d’autres

mécanismes de la déformation plastiques interviennent comme la diffusion par exemple.

[.4.1.1. Forces images

Dans un cristal infini le champ de contrainte d’une dislocation vis décroit en 1/r. Dans le
cas ou une dislocation est proche d’une surface libre, le champ de contrainte calculé pour le
massif n’est plus correct puisque les conditions aux limites ont changé.

Lorsqu’une dislocation est proche d’une surface libre, elle est attirée par celle-ci. Pour
expliquer ce phénomene, on fait appel a la notion de force image [1.22]. L hypothese est la

suivante : on associe a la dislocation réelle, une dislocation image symétrique par rapport a la

surface et de b opposé. Ainsi, les dislocations présentes dans un film mince vont étre attirées
par la surface. De méme si une dislocation est proche d’une interface, elle va étre attirée ou
repoussée en fonction des constants élastiques du milieu [1.23].

[.4.1.2. Sources de dislocations

Dans un film épitaxié sur un substrat monocristallin, les dislocations peuvent provenir soit

de la surface du film soit du substrat.
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\AV Film 5 \y’, Film 5

. Fa)
Misfit ° Substrate Substrate
Dislocation

Figure 1.10. A gauche, mouvement d’une dislocation dans un plan de glissement du film
avec création d’une dislocation d’interface, a droite, nucléation d’une dislocation a la surface

du film avec création d’une dislocation a I’interface film/substrat [1.24].

Lors de la croissance d'un film par épitaxie, la ligne des dislocations émergeant a la
surface du substrat se prolonge dans le film. Ces dislocations sont appelées dislocations
émergentes (Threading dislocations) (fig.1.10). Une telle dislocation peut se déplacer dans le
film et former une dislocation d'interface (Misfit dislocation) a 1’interface film/substrat sous
certaines conditions.

Dans le paragraphe qui suit nous allons considérer le cas d'un film mince c.f.c orienté
(100) déposé sur un substrat rigide, ainsi que les plans de glissement de type {111}. Le
modele de Freund [I.25] sur la formation des dislocations d'interface permet de calculer le
travail de la contrainte dans le film (Wpy,)

h _cos(/”t)cos(CD) obh

W = = obh ~ — 1.4
- sin(®) sin(®) 2 (4

Avec 7 la contrainte de cisaillement dans le plan de glissement, b le vecteur de Burgers, h
I’épaisseur du film et @ I’angle entre la normale au plan de glissement et la normal au film
correspondant a I’axe z figure [.10.Dans un plan de glissement de type {111}, le vecteur de
burgers fait un angle de 60° avec la ligne de dislocation crée a l'interface. Ainsi la dislocation
d'interface est une dislocation mixte. On peut déduire 1'énergie d'une telle dislocation grace

aux résultats de Freund [I.25] pour une dislocation coin et vis :

22
W, = o it gy Pk (L5)
47[(1 - v) Myt L b,
22
vis -t ln[ﬂth (L.6)
47[ ﬂf + ILlS bv

Avec b, et b, respectivement le vecteur de burgers pour une dislocation coin et vis, u, et uy

le module de cisaillement du substrat et du film, v le coefficient de Poisson, . (=0.701) et S,
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(= 1) deux constantes qui dépendent du caractere vis ou coin de la dislocation. Pour une

dislocation mixte de 60° on a :

b =""p
2
-
2

En additionnant les deux énergies on obtient la relation suivante :

b 2uu h
W, =0.95 ks 1ol P 1L.7)
47(1-v) M+ Hy b

Pour qu'une dislocation mixte puisse glisser et créer a l'interface une dislocation il faut que
Wiiim > Weoe. Ainsi 1'épaisseur limite he pour créer une dislocation d'interface a partir d'une

dislocation émergente est donnée par :

Wi = Weee
Soit :
T A TS AL (1.8)
472'(1 —v)a (,uf + ,us) b

On remarque qu'elle dépend de la rigidité du film pr mais également de celle du substrat
ps. Cette relation est uniquement valable dans le cas d'une orientation (100) et pour les plans
de glissement {111}. Elle est souvent présentée de la maniere suivante :

Dans le cas de revétement tres fin parfaitement cohérents avec le substrat [1.26] (cas traité dans
le paragraphe 1.2.2), I'énergie du revétement est donnée par :

W =Yhe? 1.9)

Avec Y le module biaxial et ¢ la déformation biaxial.

Pour accommoder partiellement le désaccord paramétrique, on peut intégrer des

dislocations d'interfaces de vecteur de burgers b et espacées d'une distance S qui permettent
de réduire la déformation moyenne du film. Ces dislocations d'interface ont une énergie finie,
donnée par la relation suivante [1.26, 1.27] :
2
W = 520 21 1.10)
Avec, u le module de cisaillement, v le coefficient de poisson et f une constante
numérique. L'énergie totale du film, W, devient alors la somme de I'énergie W (1.9) et

Waistocation (1.10) a laquelle on soustrait 1'énergie de relaxation apportée par le défaut. Soit :

30



Chapitre I. Films minces : de la croissance aux propriétés mécaniques

W :Yh(g—ﬁj +Lgln(ﬁ) (L11)
S) 4z1-v)S b

On remarque que la premiere partie de cette expression varie linéairement avec 1'épaisseur
du film tandis que la deuxieme varie avec In(h).
Il faut donc que le film atteigne une épaisseur critique notée h., a partir de laquelle la

formation d'une dislocation d'interface est énergétiquement favorable (fig.1.10). En résolvant

I'équation suivante, dans le cas particulier ou E =0:

Y
)
S
on aboutit a la condition suivante :
h = Lln(ﬁj (L12)
dr(l-v)Ye b

Cette expression est une formulation simplifiée de I'équation (1.8).

Néanmoins ces théories ont leurs limites puisqu’elles supposent qu'il y ait au moins une
dislocation dans le substrat.

Il faut donc envisager d'autres sources de dislocations pour expliquer la densité de défauts
observée dans ces matériaux.

Elles peuvent provenir par exemple de la surface et se propager dans le film en formant
une demi-boucle de dislocation (fig.I.10). Selon Hirth et Lothe [I1.28], I’énergie de formation
d’une demi-boucle de dislocation de rayon R a partir de la surface est :

2 - V 2 4R
w, . = RIn [.13
demi—boucle 8(1 . V) /lb ( 2]"0 J ( )

Avec v le coefficient de poisson, u le module de cisaillement, e une constante égale a 2.7

et rp le rayon de coupure qui dans notre cas est égal a :

fy=—

2
La création d'une dislocation crée un champ de déformation élastique. Le travail associé a

ce champ dans le film est :

w (R)= —%abﬁRz (1.14)

Le travail total pour former une dislocation a partir de la surface vaut :

W(R)=W, (R)+ W, (R) (1.15)

demi—boucle
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Ainsi lorsque le rapport R/b est tres petit, Weemi-boucte(R) €st prédominant, tandis que plus le
rapport augmente plus le terme W,,(R) devient important. On peut, comme dans le cas
précédent, calculer les conditions nécessaires pour créer une demi-boucle a partir de la
surface. En effet, I'expression (I.15) admet un maximum en R, que I'on peut calculer a partir
de W'(Rua) = 0 qui correspond a I'énergie nécessaire pour créer une demi boucle de
dislocation a partir de la surface. L'énergie correspondante W, = W(R4y) SOIL :

2
Wy = | 76, s 2V Ko
b 41-v) b

Avec ¢, la déformation due a un désaccord paramétrique.

Cependant en considérant ce modele, la création spontanée ou activée thermiquement
d'une demi boucle de dislocation a partir de la surface est peu probable puisque I'énergie
d'activation est trop importante [L.8]. Des sources de dislocations hétérogénes sont donc
nécessaires pour expliquer la densité de dislocation observée dans ces matériaux. Par
exemple, des impuretés chimiques, ou des irrégularités de surface vont augmenter le champ

de contrainte locale rendant possible la nucléation d'une dislocation a cette endroit.
[.4.1.3. Propagation et interaction entre dislocations

Dans des conditions données de température et de contrainte, le modele le plus usité de la
mobilité des dislocations prévoit une vitesse des dislocations proportionnelle a la longueur /
de la dislocation, puis a partir d'une certaine longueur notée /. une vitesse constante. Cette
transition a été observée par Louchet [1.29] pour du silicium a 615°C, ou la vitesse d'une
dislocation devient constante pour une longueur de 1 pm. Pour les films minces, on peut donc
s’attendre a ce que la vitesse de glissement varie linéairement avec la longueur de la
dislocation et donc avec I'épaisseur du film.

A T’état massif, le mouvement des dislocations peut étre bloqué par la présence de
précipités, d’interfaces ou de joints de grains. Nous nous intéresserons ici aux interfaces, la
présence de précipités étant exclue puisque les films déposés et étudiés sont 1'or, le silicium et
des revétements de nitrure de silicium. Le cas des joints de grains sera traité dans le

paragraphe suivant sur la loi de Hall-Petch.

La présence d’une interface ou d’une surface peut avoir un effet sur 1’interaction entre

dislocations. En effet nous avons vu précédemment que pour calculer le champ de contrainte
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autour d’une dislocation nous étions obligés d’introduire une dislocation image. Dans le cas
d’interaction entre dislocations au sein d’un film nous devons également tenir compte des
forces images. Ainsi, le champ de contrainte exercé par une dislocation sur une autre devient
une interaction entre un dipdle (soit la dislocation réelle et la dislocation image qui lui est
associée) et une autre dislocation. On obtient ainsi un champ de contrainte qui décroit en 1/r*

au lieu de 1/r, pour des distances plus grandes que I'épaisseur du film.
1.4.2. Les limites microstructurales

A I’état massif, la microstructure joue un role important sur les propriétés mécaniques des

matériaux. Dans les polycristaux 1’un des effets les plus connu est I’effet Hall-Petch.

1
oc=0,+ad? (1.16)

Avec o la limite d’élasticité (MPa), gy la limite d’élasticité du monocristal, d la taille de grain

et a une constante.

Il existe plusieurs modeles qui permettent de comprendre la relation de Hall-Petch, mais le
plus cité est basé sur I'empilement des dislocations aux joints de grains.

Dans un matériau polycristallin, une dislocation qui se propage dans un plan de glissement
d'un grain, sera stoppée par un joint de grains. Si p dislocations sont émises dans le plan de
glissement par la méme source, ils vont former un empilement contre le joint de grains. Cet
empilement de longueur / géneére une contrainte o, qui s'ajoute a la contrainte dans le grain
voisin, diminue dans son propre grain et donc bloque la source de dislocations :

ol
2p

o, =

Avec u le module de cisaillement et o, la contrainte appliquée.

Au fur et a mesure que l'empilement devient plus important, la contrainte augmente
jusqu'a ce qu'elle atteigne une valeur critique g.. A ce moment, les dislocations peuvent
glisser dans le grain adjacent suivant un autre plan de glissement. On peut en déduire la

contrainte appliquée pour o, = g, soit :
-t
o, =+2uc,l?
En prenant en compte le frottement de réseau o+ et en assimilant la longueur de
I’empilement [ a la taille de grains d on obtient la relation de Hall-Petch (1.16).
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Bien que cette loi fonctionne pour la plupart des matériaux, ce modele présente néanmoins
des limites notamment lorsque la taille de grain devient tres petite puisqu'il est basé sur la
présence d’obstacles retardant la propagation des dislocations, et ne peut avoir lieu que si au
moins une boucle de dislocation peut se former a I’intérieur du grain. Il est nécessaire que la
taille de grain soit trois fois supérieure a la longueur du segment de dislocation pour que le

mécanisme de Frank Read [L.30] puisse agir (fig.I.12) [1.31, 1.32, 1.33].

[AB] < d/3

d

Figure 1.12. Formation d’une boucle de dislocation par le mécanisme de Frank Read. Le
segment de dislocation [AB] est soumis a une contrainte 7. La dislocation se courbe, jusqu’a

entourer le segment [AB].

Il est possible de comparer le rayon de la boucle R, a la taille de grain d et d’exprimer la
contrainte de cisaillement critique en fonction de la taille de grain. Posons :
Ry=d
Soit g, la contrainte exercée dans le plan de glissement, la relation entre o, et le rayon de
la boucle est donné par :

o, ~ 2L (I.17)
bd

Avec T, 1a tension de ligne et b le vecteur de Burgers.

Ainsi lorsque le diametre de la boucle est comparable a la taille de grain, la contrainte
appliquée dans le plan de glissement varie en d” et non en d”’? comme le prédit le modele
d’empilement de dislocations aux joints de grains [I.34]. Néanmoins 1'évolution de la limite
d'élasticité des films minces reste encore mal comprise. En effet, certains auteurs ont reporté

un comportement inverse a la loi de Hall-Petch tandis que d’autres observent une insensibilité

a la taille des grains [1.35, 1.36, 1.37].
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[.4.1.4. Glissement aux joints de grains et diffusion

A cause de la difficulté de migration des dislocations, d'autres mécanismes de déformation
peuvent devenir prédominants dans les films minces. Par exemple on peut penser que la
diffusion joue un role plus important dans la déformation des films minces. On distingue deux
types de diffusion :

» la diffusion en volume (mécanisme de Nabbarro-Herring)

» la diffusion aux joints de grains (mécanisme de Coble).

Pour maintenir une vitesse de déformation constante par diffusion atomique, il faut une

contrainte de cisaillement 7 égal a :

&Td’

(1.18)

Avec D, la diffusion volumique, £ le volume atomique, d la taille de grain, et C; une
constante. Cette relation est valable lorsque le transport a I’intérieur du grain prédomine. Par

contre lorsque la diffusion aux joints de grains devient plus importante, la relation devient :
T= —éde3 (1.19)
C,0,D,Q
Avec Jp, I’épaisseur du joint de grains, D, le coefficient de diffusion le long des joints de
grains, et C; une constante.

Les équations (I.18) et (I.19) dépendent fortement de la taille de grain mais tandis que
I’équation (I.18) varie en d-, la diffusion aux joints de grains est proportionnelle a d”. Pour les
films minces, a cause de leur petite taille de grains, il est possible que la diffusion aux joints
de grains (I.19) soit prédominante par rapport au fluage par diffusion en volume.

Le glissement et la rotation des grains peuvent aussi devenir plus importants. Ces
mécanismes permettent de relaxer les contraintes en faisant glisser les grains les uns par

rapport aux l'autre le long des joints de grains. De méme que pour la diffusion la vitesse de

déformation augmente avec une diminution de la taille des grains.
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[.5. Caractérisation mécanique

Dans le but de mesurer le comportement élastique et plastique de ces matériaux et mettre
en évidence les mécanismes de déformation, plusieurs essais ont été développés. Ils peuvent
étre classés en deux catégories : les essais sur I’ensemble film-substrat, et les essais sur films

auto-supportés.

[.5.1. Essais sur des films déposés sur un substrat

[.5.1.1. Nanoindentation

Cet essai est I’adaptation de l'essai de dureté appliqué aux revétements [I.38]. La
technique consiste a appliquer un cycle de charge et de décharge localisée a la surface du
matériau, en enfongant une pointe, et d'observer la réponse. La pointe, ou indenteur, est en
général de forme pyramidale a base carrée en diamant plus ou moins évasée (fig.1.13). Cet

essai est facile a mettre en ceuvre, mais difficile a analyser puisque les mesures sont

influencées par la présence du substrat.

Aire projetée

Indenteur

Film mince

Substrat

Figure I.13. Schéma de I'essai de nanoindentation, pendant la charge la pointe s'enfonce dans
le film et laisse une empreinte.

Pendant I’essai, I’indenteur s’enfonce progressivement dans la couche sous I’action de la
charge. Celle-ci peut atteindre quelques centaines de uN et le déplacement quelques dizaines
de nanometres.

Lorsque la charge diminue, l'indenteur se retire, laissant une empreinte résiduelle dans le

film (fig.I.13), proportionnelle a la charge appliquée.
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On obtient ainsi un cycle de charge et de décharge (fig.1.14).
Au cours de la charge, il s'établit dans un premier temps un contact hertzien : le film est

déformé élastiquement (I). Puis le matériau se déforme plastiquement (II).

0.7

0.6 p

05 p
04 P

03 F Décharge

Load, P (mN)

0.2 p

(a)

0.1 r
. - |
! m . IVEIII
U# L 1 | 1 ] i b
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Depth into Ti thin film surface, h (nm)

Figure 1.14. Exemple d’une courbe charge-déplacement obtenu par nanoindentation pour un
film de Titane. Cette courbe montre le comportement élasto-plastique du film de Titane. Elle
comporte quatre parties : en charge I) déformation élastique, II) déformation €lasto-plastique.

En décharge : III) déformation élastique, IV) déformation élasto-plastique [1.38].

La courbe de charge permet de remonter a la dureté du film. Quant a la courbe de
décharge, dominée par un comportement €élastique (III).

Ainsi la dureté H et le module d'Young E peuvent étre déduits des courbes charge-
déplacement. Pour pouvoir remonter a ces données, il est nécessaire de mesurer l'aire de
contact projetée A qui correspond a la surface de I'empreinte résiduelle produite par
lI'indenteur a la surface du matériau sous l'action de la charge P,,. Ainsi la dureté H est

donnée par l'expression suivante :
H=-—"% (1.20)

Avec H la dureté, P, la charge maximale d'indentation et A 1'aire de contact projeté qui
est déterminée par observation direct de 1'empreinte résiduelle.
Le module d'élasticité réduit E, ainsi que le module d'Young E sont définis de la maniere

suivante :

1
E, —ﬂﬁ, R - 1.21)

r 1
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Ou S (dP/dh) est la raideur de contact, f une constante qui dépend de la forme de l'indenteur, v le
coefficient de Poisson du matériau indenté et E,. son module d’élasticité réduit, E; et v; sont
respectivement le module d’élasticité et le coefficient de Poisson de 1’indenteur.
Néanmoins cette méthode d'interprétation a ses limites en particulier a cause de :
» l'imprécision des mesures de A pour les petites empreintes,
» l'estimation de 1'aire de 1'empreinte résiduelle est en général différente de 1'aire
de contact projetée A [1.39]
» On mesure l'influence du substrat dés une profondeur de pénétration supérieur

a environ h/10.
[.5.1.2. La courbure du substrat

Plusieurs méthodes permettent de mesurer les contraintes résiduelles dans un revétement
(diffraction des rayons X, micro-Raman), mais la plus employée est la courbure du substrat
(fig.I.15).

Cette technique consiste a mesurer la courbure de I'échantillon apres dépdt d'un
revétement et de remonter a la contrainte résiduelle moyenne présente dans le film a l'aide de
la formule de Stoney (1.21) [1.40, 1.41, 1.42] :

hZ
o= L % _s ok [l) (1.22)
6(1-v) h, (R

R le rayon de courbure du substrat.

Avec : le module biaxial du substrat, i 1'épaisseur du film, & I'épaisseur du substrat et

Il est également possible de jouer sur la différence de coefficient de dilation thermique qui
existe entre le film et le substrat pour étudier les propriétés des revétements. Cette expérience
consiste a appliquer un cycle thermique sur I'ensemble substrat/film et de mesurer la variation
de courbure pendant le cycle. N'ayant pas le méme coefficient de dilatation thermique, le film
se déforme pendant les cycles de refroidissement et de chauffage. La figure I.15 représente

I’essai d’écrit ci-dessus :
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] I
Film AT

Substrat

Figure 1. 15. Représentation schématique de la courbure du substrat.

Prenons 1'exemple d'un film initialement en traction, avec un coefficient de dilation plus
élevé que le substrat. Lorsque la température augmente, comme le coefficient de dilation est
plus élevé dans le film, les contraintes vont étre relaxées. Le film se mettra par la suite en
compression ou la différence de dilatation entre le film et le substrat sera accommodée par la
déformation élastique du film. La contrainte va ensuite atteindre une valeur seuil notée o, a
partir de laquelle son évolution sera plus lente. Cette étape est caractérisée par la déformation
plastique du film. Enfin, pendant le refroidissement une contrainte en traction se développe de
nouveau au sein du film.

Le film étant trés mince par rapport a son support, la courbure résultante est tres faible. 11

faut donc des appareils de mesure sensibles qui permettent de faire des mesures précises.
[.5.1.3. Microscopie in situ

La microscopie électronique en transmission est utilisée pour caractériser la
microstructure de 1'échantillon et permet de mettre en évidence les mécanismes de
déformation [1.43, 1.44, 1.45]. Pour cette technique, il est nécessaire d'obtenir un échantillon
tres mince (lame mince) permettant au faisceau d'électron de le traverser. La figure 1.16 est un
exemple de géométrie utilisée.

Au

N

Si

Figure 1.16. Géométrie possible des échantillons (section transverse).
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Il est possible de faire des essais en température en utilisant un porte échantillon
chauffant. Le déroulement de 1'essai est basé sur le principe de courbure du substrat : plusieurs
cycles thermiques de chauffage et de refroidissement sont appliqués. Cette technique permet
d'observer :

» 1'évolution de la microstructure (forme des grains, défauts)

» les mécanismes de la déformation en fonction de la température.

La figure 1.17 est un exemple d'images obtenues par microscopie €lectronique en
transmission sur un film mince d’aluminium déposé sur un substrat d'oxyde de silicium [L1.45].
Cet échantillon a subi deux cycles thermiques successifs, les photos présentées ci dessous ont
été prises pendant le premier cycle thermique. En comparant les micrographies a deux
température différentes (b) 170°C et (c) 200°C, les auteurs ont observés la disparition du grain
noté M a cause de la migration du joint de grain noté¢ GB1, mais également la disparition du
grain Q au profit de la croissance des autres.

(b) GBI
Si substrate v
(A)

Al }
SiOx
glue
SiOx

Al

remaining of

Si substrate (B) (a)

Figure . 17. Evolution des grains pendant un cycle thermique : micrographie d’un morceau

de I’échantillon (a), agrandi en b). L’image c) est obtenue a 170°C [L1.45].

Grace a la microscopie électronique en transmission in situ on est capable d'observer
directement les mécanismes de déformation. Néanmoins, il faut que les dimensions de
I'éprouvette (épaisseur) soient comparables a celle du revétement pour que les effets de
surfaces soient identiques. Dans ce cas les observations seront représentatives de ce qui se

passe dans le film.
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[.5.1.4. Test d’adhérence

L'adhérence est définie comme étant la capacité du film a rester attaché au substrat sur
lequel il a été déposé. La qualité de 1’adhérence est donnée par la force de la liaison chimique
a travers I’interface film/substrat. De nombreux parametres peuvent interférer sur la qualité de
mesure de I’adhérence dont entre autres les propriétés de surface, ainsi que sa rugosité.

Il existe plus de 200 tests qui permettent de caractériser cette propriété. En fonction de la
méthode utilisée les résultats seront plus ou moins quantitatifs. Seules quelques techniques

seront décrites ici.

» Tape test : un ruban adhésif est collé au film puis arraché. Si le film se retire du
substrat 1'adhésion est faible. Ce test est purement qualitatif mais c'est une

méthode simple et rapide pour avoir un apercu de la qualité de I'adhésion.

» Peel test (fig.1.18) : Le principe est le méme que le test précédent, mais plus
quantitatif. Le film est décollé du substrat par l'intermédiaire d'une picce adhésive,
mais dans ce cas la force appliquée est mesurée. Ce test ne peut s'appliquer que

dans le cas des revétements faiblement adhérents.

Force

!

Figure 1.18. Représentation schématique du Peel test.

» Scratch test (fig.I.19) : Une pointe de diamant est déplacée le long de la surface
pendant qu’on augmente la force normale qui lui est appliquée. Le critere de
fissuration est défini par la charge critique a partir de laquelle le film commence a

se déchirer. La difficulté de ce test est de relier la charge critique a I'adhésion.
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Force

!

Figure 1.19. Schéma du scratch test.

[.5.2. Essais sur des films minces autosupporteés

D’autres techniques ont été développées pour permettre de remonter aux propriétés des
films minces plus facilement. Il s’agit entre autres du bulge test et des essais de traction en

tension uniaxiale décrits dans les paragraphes suivants.

[.5.2.1. Micro-essai de traction

Cette expérience est une miniaturisation de 1'essai de traction uniaxiale des matériaux a
I’état massif [1.46, 1.47, 1.48]. Le principe est le suivant : le film mince est décollé de son
substrat puis fixé sur un porte-échantillon. Une fois fixé, une force lui est appliquée.

La facilité¢ d'interprétation des résultats est 'un des avantages de cette technique,
cependant tout comme pour 1’essai de gonflement, la préparation des échantillons est délicate.

Pour ce type d’essai, les échantillons ont le méme type de géométrie que les éprouvettes
de traction classique. Néanmoins les essais peuvent étres compliquées par :

» la présence de déchirements aux extrémités de I'éprouvette survenus pendant sa
fixation,

» la présence d’une contrainte interne dans le film qui peut provoquer son
enroulement sur lui méme.

Le déplacement est contrdlé par un moteur et une cellule de charge est utilisée pour
mesurer la force. L’un des points délicats est de mesurer la déformation de la zone utile de
I’éprouvette. Une méthode proposée par H. Huang et F. Spaepen [1.46] consiste a déposer a la

surface de 1’échantillon un réseau de plots, et de mesurer en cours de ’essai le diagramme de
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diffraction d’un faisceau laser par ce réseau (fig.1.20). En mesurant le déplacement des taches

de diffraction, il remonte a la déformation de I'éprouvette.

mexune stress

mexsure strain

screen with
dillraction patiern

enclosed
losd cell

~.

) feedback to keep
motos driven stress constant
microme ter

N
- =
heat exchanger (’ x-y translation stage ""}"\_. copper stage
for air cooling
of load cell thermal insulator adbesive heater

Figure I. 20. Représentation schématique de 1'essai de traction uniaxiale [1.46].

Les courbes obtenues présentent la méme allure que celles obtenues a I’état massif

(fig.1.21) :

Figure 1.21. Exemple de courbe contrainte déformation obtenue par 1’essai en traction

uniaxiale pour un film d'or [1.46].

Au début de la déformation on remarque que la courbe est non linéaire a cause de
I’application non homogene de la contrainte dans le film au cours de I'essai. Au début de
I’essai le film se déforme élastiquement (partie linéaire) puis plastiquement. Le module
d'Young est déterminé a partir de la partie linéaire et la limite d'élasticité est mesurée a &=

0.2 %.
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[.5.2.2. Microflexion

L'échantillon est une poutre encastrée qui subit une déflexion appliquée par un appareil
d'indentation (fig.1.22) [1.49].

Force

l

Indenteur
Film mince -

Substrat

Figure 1.22. Représentation schématique de I'essai de microflexion.

Comme dans le cas de l'indentation on obtient des courbes charge-déplacement (fig.1.23)

qui permettent d'analyser les comportements €lastique et plastique du film.

200 T T T ™ 100 T
Thermal 3'102 Beam Deflections Au Beam Deflections
E | Second 3
% n"f.‘ 3 Deflection
e Thickness = 1.10 pm O A eesaaserEa
5o £ Width=17 um -g . -_:'
] 1oor Length A=17 pm 3 First o
LengthB=29 pm ot Deflection -
g g 4 -
3 3 -
fas] s .
20fF -’ Thickness = 0.87 um 4
T Length =21 pm
o Width =20 pm
0 L i oy : "
5 0 1 2 3 4 5

Beam Displacement (im) Beam Displacement (im)

Figure 1.23. A gauche : courbe charge déplacement obtenu pour deux films de SiO, de
longueurs différentes A et B. A droite, cycles de charge et de décharge successifs sur un film
d’or par essai de flexion [1.24]. La deuxieme courbe de charge décharge a été arbitrairement

déplacé sur l'axe des abscisses.
La figure 1.23 (a gauche) a été obtenue pour deux poutres d'oxyde de silicium de

longueurs différentes. Les deux courbes sont linéaires, ce qui est caractéristique d’un

comportement élastique. La pente de ces courbes caractérise la raideur du systeme, comme
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dans le cas de I'essai de nanoindentation. En utilisant des relations appropriées, on peut en
déduire le module élastique.

La figure .23 (a droite) est un exemple de courbe charge déplacement effectué sur un film
d'or. Pendant le premier chargement la pente est linéaire excepté en fin de chargement ou le
comportement est plastique. Il s'observe également a la décharge avec un déplacement final
est non nul. Un deuxieme cycle de charge-décharge a ensuite ét€ appliqué. La courbe a été
déplacée sur l'axe des abscisses pour plus de lisibilité. La deuxieme portion de charge est
également linéaire jusqu'a environ 60 puN qui correspond a la charge maximale du premier
essai. La charge en fin de cycle est beaucoup plus importante avec un net écart a la linéarité
pour les charges les plus importantes. La quantit¢ de déformation plastique est plus
importante puisque a la décharge la fleche est plus importante. Ainsi, la limite d'élasticité
ainsi que le durcissement peuvent €tre calculés a partir de la partie non linéaire de la courbe.

Comparé a un micro-essai de traction, la contrainte et la déformation dans le film ne sont

pas homogenes dans I’épaisseur ni dans la longueur.
[.5.2.3. Bulge test

Le principe de cet essai est de mesurer la déflexion d'une membrane a laquelle on
applique une différence de pression (fig.[.24) [1.9, 1.10, I.50]. Les échantillons nécessaires
sont constitués d'un film mince déposé sur un substrat de Silicium dans lequel une fenétre a
été préalablement creusée.

2a

e Lt

Substrat

P

Figure 1.24. Schéma d’une membrane avant et pendant 1'application d’une pression ( cf

chapitre II).
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Avec, 2a la largeur de la membrane, P la pression appliquée, ¢ I'épaisseur de la membrane
et h la déflexion de la membrane. Une couche mince non supportée subit une déflexion 4 sous
I’action d’une pression P. En mesurant 4 au centre de la membrane on peut ainsi remonter a
l'aide d'une relation entre ces différents termes a une courbe contrainte-déformation. Cet essai

sera décrit en détail dans le chapitre 2.

1.5.2.4. Blister test

Le blister test (fig.I.25) est une variante de l'essai de gonflement: la pression est
augmentée jusqu'a ce que le film se décolle de son support. On peut ainsi évaluer la quantité
d'énergie nécessaire pour décoller le film du substrat et en déduire 1’énergie d’interface film-

substrat.

Substrat

Figure 1.25. Représentation du blister test.

[.5.3. Comparaison des essais

Les différences essentielles entre les essais cités précédemment sont la facilité d’usinage
des échantillons et de la détermination des propriétés du film.
Le tableau 1.3 récapitule les propriétés mesurables ainsi que le type d'échantillons utilisé

pour chaque technique.

Il en ressort que I’essai de gonflement est la méthode la plus complete dans la
détermination des propriétés des films minces puisqu’il permet aussi bien de mesurer les
propriétés é€lastiques (module d’Young, coefficient de Poisson) que plastiques (limite

d’élasticité), ainsi que les contraintes résiduelles.

Nous avons donc opté pour cette technique en considérant les avantages qu’elle présentait

par rapport aux autres méthodes de caractérisation. Elle permet par exemple de s’affranchir
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des effets du substrat contrairement a la nanoindentation, et les échantillons nécessitent peu de

préparation pour étre observés en microscopie électronique.

En contrepartie I’interprétation des résultats est plus complexe que celle d'un essai de
courbure du substrat et I’une des difficultés de cette méthode est d’obtenir une membrane
autosupportée. Leur fabrication, basée sur des techniques de micro-usinage, consiste a creuser
une fenétre dans un substrat de silicium. L’usinage de 1’échantillon est I’une des étapes les
plus délicates a réaliser mais reste néanmoins plus facile que celui d’une éprouvette de micro-

traction.

Film sur | Film

Adhésion

substrat autosupporté

Nanoindentation

Courbure du
substrat

Test d’adhésion

Micro-essai de

traction

Bulge
test/Blister test

Tableau 1.3. Capacités et caractéristiques des essais mécaniques sur films minces. Avec E le

module d'Young, o, contrainte résiduelle, et oy la limite d'élasticité.

[.6. Conclusion

Il ressort de 1'étude bibliographique que dans un premier temps que la morphologie des
films (irrégularités de surface et porosités) ainsi que leur texture influencent leurs propriétés
élastiques. Puis, on a pu noter que les propriétés plastiques des films minces dépendent de la
taille moyenne des grains. De maniere générale, on note une augmentation de la limite
d’élasticité par rapport aux matériaux massifs [I.18, 1.20, 1.31]. Cependant cette augmentation
s'‘écarte de celle prévue par la loi empirique de Hall-Petch, extrapolée a partir du matériau

massif. On peut supposer que d’autres mécanismes dont I'influence est négligeable pour un
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matériau massif dans des conditions usuelles de déformation, deviennent prédominants aux
tres faibles tailles de grains (tels que la diffusion aux joints de grains).

Le comportement mécanique des films minces reste trés mal connu, en raison de la
difficulté du développement d'instruments de mesure adaptés. L'étude des mécanismes
responsables de leur déformation plastique, en relation avec leur microstructure, reste donc un
domaine de recherche en plein développement. La comparaison des avantages et limitations
de chaque essai montre que peu d’entres eux donnent acces aux comportements élastiques et
plastiques des revétements en couche mince. Il en ressort que 1’essai le mieux adapté pour une

étude de la plasticité des films minces en fonction de la température est 1’essai de gonflement.
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Chapitre Il . Techniques expérimentales

L’essai de gonflement est une technique complete de caractérisation mécanique des
matériaux en couche mince comme nous l'avons vu dans le chapitre précédent.

Dans cette partie, nous aborderons les différentes étapes du développement de cet essai en
commencant tout d’abord par présenter son principe, puis décrire le procédé d’élaboration des
échantillons ainsi que les différentes méthodes de caractérisation employées pour observer
leur microstructure. Nous terminerons par une description des différentes composantes du

banc d’essai suivie du protocole d’acquisition et du traitement des données.
II.1. L’essai de gonflement : principe général

L'expérience se passe de la maniere suivante (fig.I1.1) :

Capteur de
pression

Soufflet

vl

Figure II.1. Représentation schématique de I’essai de gonflement.

Interférométre
laser
1
|
|
e —— l S ——————————
I
Miroir
Porte Atmosphére i
échantillon protectrice =
‘ Acquisition
Résistance P
en graphite |
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Une membrane est obtenue a partir d'un film mince déposé sur un substrat de silicium
dans lequel une fenétre a été découpée (fig.I1.2). Cet échantillon est fixé au-dessus d'une
cavité remplie d'un gaz ou d'un liquide. Un soufflet relié¢ a un moteur permet de comprimer ou
de détendre le gaz et ainsi d’augmenter ou de diminuer la pression. Celle-ci sera a tout
moment controlée par un capteur de pression. La différence de pression entre deux faces va
entrainer une déflexion de la membrane qui sera détectée par un interférometre laser placé au-
dessus.

Il existe plusieurs dispositifs de ce type, tous construits avec des approches différentes
(fixation de 1'échantillon, mesure de la déflexion), mais peu d’essais permettent d’étudier la
plasticité des films minces au dessus de 500 °C [L.50, II. 1, IL.2, IL.3, I1.4, ILS, IL.6, I1.7,
I1.8]. Nous avons cherché a construire un appareil permettant d’étudier la déformation
plastique de matériaux métalliques ou semi-conducteurs tel que le silicium ou il est alors

nécessaire de réaliser des essais a une température avoisinant 1000°C.

[1.2. Fabrication des membranes

I1.2.1. Description générale

L’objectif est de découper une fenétre dans un substrat de silicium. Deux types de
géométrie ont été choisis :
» Carrée : Pour comparer les premiers essais avec la littérature et étudier le
comportement élastique des films minces.
» Rectangulaire, avec un rapport entre la longueur L et la largeur / supérieur a 4 :
dans ce cas I’état de contrainte au centre de I’échantillon est supposé uni-axial ce

qui facilite I’interprétation des résultats.

La figure I1.2 résume les étapes successives pour obtenir une membrane. Trois modes
opératoires ont été mis en place en fonction des revétements étudiés (ici les matériaux déposés
sont : or, nitrure de silicium ou silicium monocristallin). Les différentes étapes sont décrites

dans les paragraphes suivants.
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Plaquette de silicium Dépot Ti/Au Lithographie UV
type casquette

Dépot Ti/Au Lift off Gravure humide
anisotrope

(KOH, 10M, 60°C)

a) Préparation d’une membrane d’or

——

Plaquette Si;N, Lithographie UV Dépidt Al
type casquette
Reactive ion etching Gravure humide
anisotrope

(KOH, 10M, 60°C)

b) Préparation d’une membrane de nitrure de silicium

= s .
Plaquette de SOI Lithographie UV Dépot Al
type casquette
I —i
Lift off DRIE Gravure humide Gravure humide
anisotrope Isotrope (HF)

(KOH, 10M, 60°C)

¢) Préparation d’une membrane de silicium

Figure I1.2. Schéma représentant les différentes étapes de préparation des échantillons.
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Différents types d’échantillons ont été préparés pour I’essai de gonflement. Le dépdt des
films ainsi que la gravure humide ont été effectués a 1’ Institut Jean Lamour tandis que 1’étape

de gravure profonde par plasma a été réalisée a FEMTO-ST (Besangon).

[1.2.2. Détails et contraintes du procédé d’élaboration des membranes

[1.2.2.1. Le substrat

Trois types de substrat sont utilisés :

» Les membranes métalliques sont obtenues a partir de plaquettes de silicium de
400 um d’épaisseur orientées (100).

» Les membranes de nitrure de silicium sont fabriquées a partir de plaquettes de
silicium de 380 um d’épaisseur sur lesquelles sont déposées sur chacune des faces
un film de nitrure de silicium de 400 nm d’épaisseur.

» Les films de silicium sont obtenus a partir de plaquettes de SOI (Silicon On
Insulator) fournies par SOITEC d’une épaisseur de 675 pum, orienté (100), de 6
pouces de diametre. Elles comportent un substrat de silicium recouvert d’un film
d’oxyde de silicium d’épaisseur 400 nm (couche d’arrét) et d’un film de silicium

monocristallin de 290 nm d’épaisseur.

[1.2.2.2. Clivage

Des échantillons de 1,5%1,5 cm” ont été prélevés par clivage sur des plaquettes de
silicium. On effectue une petite rayure a la pointe diamant du coté du substrat pour les
plaques de SOI. La fissure va ensuite se propager en appliquant une légere pression sur la

rayure.
[1.2.2.3. Masquage
Un masque (fig.I1.3) permet de définir la géométrie de la membrane. Il est composé d’une

plaque de verre sur laquelle sont déposés des motifs en Chrome correspondant a la géométrie

désirée grace a un générateur optique (ELECTROMASK) chrome-verre.
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Le masque a été confectionné par la plateforme FEMTO-ST de Besangon. Nous avons
choisi de déposer des motifs carrées et rectangulaires de dimensions différentes : soit 5 types
de membranes carrées (2 Xx 2 mm?2, 5 x 5 mm?, 9 x 9 mm?, 2.15 x 2.15 mm? et 3 x 3 mm?), 5
motifs rectangulaires respectant un rapport L/ supérieur a quatre apres gravure (4 x 1.5 mm?2,
1.15 x 2.15 mm?, 7 x 2 mm?, 1.5 x 7.5 mm? et 13 x 3 mm?). Nous avons principalement usiné

des membranes carrées de 5 x 5 mm? et rectangulaires de 7 x 2 mm?.

i ' n .

445 | 1157215 I = I
s | P2 {1 e | ABTS

[ ] ]

] 55 55 215215

....................................................

Figure I1.3. Schéma représentant le masque utilisé pour la photolithographie.

La longueur et la largeur finales théoriques des échantillons, Ly et Ir se calculent de la

maniere suivante (fig.11.4) :
Ly=L-(2.e.tan(0)) (L1)
lr=1-(2.e.tan(6)) (I1.2)

Avec L et [, respectivement la longueur et la largeur du masque, e 1'épaisseur du substrat,

et 0 I'angle entre les plans (100) et (111) du silicium soit 54.7°.

1
1
|
& |1 (10 i Plaquette de
] T i Silicium
N

Figure I1.4. Géométrie d'une fenétre découpée dans une plaquette de silicium par attaque

chimique anisotrope (voir § 11.3.2.6).
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D'apres les relations (II.1) et (II.2), les dimensions finales théoriques peuvent étre
calculées. Les valeurs obtenues pour les différentes dimensions sont répertoriées dans le

tableau suivant en fonction du matériau.

Echantillon e (um) x (mm) Dimension calculée Dimensions calculées

membrane carrée (mm?) membrane rectangulaire (mm?)

Si 150 0.21 4.58 6.57 x 1.57
Si3Ny, Au 380 0.53 3.94 5.94 x 0.94

Tableau II.1. Dimensions estimées des membranes apres attaque chimique anisotrope.

[1.2.2.4. Lithographie UV

La reproduction de motif sur un substrat se fait en trois étapes :

» dépot de résine,
> insolation,

» développement.

Les étapes Les conditions

Application de larésine 2000 trs/min pendant 20 s

Epaisseur 1 um
Recuit 115°C pendant 60 s
Insolation 60 mJ / cm?
Développement 405220 °C
Rincage Eau déionisée 10 s
Séchage Azote

Tableau I1.2. Condition d'utilisation de la résine Shipley 1813

Dans un premier temps on dépose une résine positive (Shipley 1813) sur le substrat de
silicium. Sous l'action d'une tournette (30 s a 2000 tours / min) I’épaisseur de la résine est
homogénéisée. L'échantillon est ensuite recuit a 115 °C pendant 60 s sur une plaque chauffante.

Le masque est ensuite posé sur 1'échantillon, les motifs en chrome protégeant la résine de
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I'insolation (fig.I1.5.c). L’échantillon est ensuite exposé aux UV. La résine étant positive, ce
sont les parties insolées qui vont étre dissoutes dans une solution révélatrice (MF319 pendant
40 s) tandis que les zones protégées auront adhéré au substrat de silicium. L'échantillon est
rincé a l'eau déionisée pendant 10 s et séché a l'azote. Le tableau I1.2 reprend les différentes

étapes ainsi que les conditions d’utilisation de la résine.

a) b)

Figure I1.5. Principe de la lithographie UV. b) Dépo6t de résine, c) Positionnement du masque

et insolation, d) Dissolution.

Un film métallique est ensuite déposé par évaporation ou par pulvérisation cathodique
suivant le type d'échantillon. La troisieme étape consiste a dissoudre le reste de la résine dans
I’acétone. On obtient ainsi un masque métallique uniforme comportant une ouverture carrée

ou rectangulaire dans notre cas.

Figure I1.6. Micrographie optique d’un masque d’or (jaune) sur un film de nitrure de silicium

(vert).
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Le choix des masques métalliques est basé sur leur résistance chimique. Dans le cas de la
gravure humide, nous avons opté pour un masque d’or déposé par évaporation (fig.I1.6)
puisqu’il présente une bonne résistance chimique a la solution d’hydroxyde de potassium.
Dans le cas des membranes de silicium, un masque d’aluminium a été retenu pour sa bonne

résistance a la gravure seche (Deep Reactive lon Etching).

[1.2.2.5. Dépo6t Physique en phase Vapeur

Pour déposer un film mince sur un substrat, il existe plusieurs méthodes. On distingue
deux catégories de dépdt :

» les dépdts par voie chimique (CVD : Chemical Vapor Deposition) faisant
intervenir une réaction chimique entre deux gaz,

» les dépdts physiques (PVD : Physical Vapor Deposition) employant des
plasmas.

Les techniques de dépot PVD sont utilisées a plusieurs reprises dans notre procédé
d'élaboration de membrane, dans un premier temps pour déposer un masque (or ou
aluminium) mais également pour déposer le film métallique a déformer.

Le but de cette technique est d’obtenir (par effet joule) une vapeur du matériau, que 1’on
souhaite déposer sur un substrat. Cette opération se fait sous vide pour limiter la collision

entre particules lors de leur déplacement de la source au substrat (fig.11.7).

<+«—1— Substrat

Enceinte sous
atmosphére controlée

Creuset

A
g < Résistors

Source

Figure I1.7. Schéma de principe de 1’évaporation thermique.
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Le masque est composé d’une couche d’accrochage en titane de quelques dizaines de
nanometres d’épaisseur et d’un film d’or d’une centaine de nanometres. La méme méthode a
été utilisée pour préparer les films d'or utilisés dans cette étude. Ils sont déposés par
évaporation thermique a une vitesse de 0.2 angstrom par seconde pour le film de titane et de 1

angstrom par seconde pour le film d'or (tableau II.3).

Condition du dépot Condition du dépot de

Parameétres
d'or titane
Température (°C) 50 50
Pression (mbar) <107 <107
Gaz Ar Ar
Vitesse de dépot (/i/s) 08-12 0.1-0.2
Epaisseur du masque (nm) 100 15
Epaisseur du film (nm) De 100 a 300 15

Tableau I1.3. Parametres de dépots des films minces d’or et de titane par évaporation.

Dans le cas des membranes de Silicium, un masque d'aluminium est déposé par
pulvérisation cathodique (fig.I1.8). Pour obtenir une phase vapeur, une cible est pulvérisée par
un plasma créé par bombardement ionique d'un gaz neutre. Les atomes arrachés de la cible
vont se déposer sur un substrat. Le dépdt se fait de maniere dirigée ce qui influence la
microstructure et la morphologie. L’un des inconvénients de cette technique provient du fait
que des impuretés non désirées (atomes d'argon par exemple) peuvent étre piégées dans le

film. Les conditions de dépdt du film sont résumées dans le tableau 11.4.

DN <71 Substrat
s A (Anode)
Enceinte sous Ar e A _
atmosphere contrélée A ©
e Ar
- ¢ Cible
(Cathode)

Figure I1.8. Schéma de principe de la pulvérisation cathodique.
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Parametre Condition de dépot
Cible Aluminium
Puissance DC100 W
Gaz Argon (16 sccm)
Pression 0.0029 mbar
Durée du dépot 120 s
Température du porte substrat 33 °C
Epaisseur 125 nm

Tableau I1.4. Condition de dépdt de I'aluminium par pulvérisation.
[1.2.2.6. Micro-usinage de la membrane
Le but de cette étape est de transférer le motif défini par le masque métallique sur
I’échantillon. On distingue deux types de technique : les gravures humides s’appuyant sur des

solutions d’attaque chimique, et les gravures physiques (ou seches) utilisant des gaz réactifs.

a) Gravure humide anisotrope

pot Magn
200x

Figure I1.9. Micrographie d’une membrane d’or obtenu par attaque chimique.

Les plans <111> constituent le bord de la membrane.
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La gravure humide anisotrope est une technique d'attaque chimique utilisant un réactif qui
grave préférentiellement certains plans cristallins du silicium. Dans le cas d’une solution
d’hydroxyde de potassium (KOH), ce sont les plans {100} se dissolvent plus rapidement que
les plans {111}. Les cotés des trous formés sont définis par les plans {111} avec un angle de
54,7° avec la surface {100}. Cette méthode permet d'obtenir une excellente précision sur les
motifs (fig.I1.9).

Le processus chimique de cette attaque n'est pas encore bien connu. La vitesse d'attaque
est liée a la densité d’atomes présents dans les plans cristallographiques et aux nombres de
liaisons Si-Si exposées a la solution [I1.9, I1.10].

Pour optimiser I’attaque nous devons choisir la concentration de la solution ainsi que la
température d’attaque. En effet, en jouant sut la concentration en ions OH nous pouvons
attaquer plus ou moins sélectivement les plans (100) vis a vis des plans (111) du silicium.

Le but d’une bonne attaque étant d’avoir une vitesse d’attaque convenable ainsi qu’une
bonne sélectivité entre les différents plans cristallins, le choix d’une solution de 10 M (soit 40
% en masse) en KOH a une température de 60°C a été fait, soit une vitesse de 20 um par

heure pour un plan {100} (fig.IL.10) [1L.10, IL.11].

300 45
L 40
250 —4#—<100> plane
_ ; —#—<110> plane o 22k
E 200 E —#&—<111> plane f" 30 |
E : =
- = 25 F
2 2
& e 20}
e S 15
w b —&4—<100> plane
10 ——<110> plane
—fp—<111> plane
5
A 0 =X L —
10 60 110 5 15 25 35 45 55
Temperature (C) Concentration (wt%)

Figure I1.10. Vitesse d'attaque du silicium en fonction de la température pour une

concentration de 40 % massique (a gauche), et de la concentration a 60 °C (a droite) [1L.12].

Les vitesses d'attaque données ici sont des vitesses moyennes : le centre des trous se

creuse en général plus vite que les bords. La premiere zone du film exposée doit donc pouvoir
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résister au réactif d'attaque assez longtemps pour permettre au trou formé de s'étendre
jusqu'au bord de la fenétre. Alternativement, on peut déposer une couche d'arrét entre le
substrat et le film. Cette couche va protéger le film en fin d'attaque, et devra €tre retirée
ensuite. Dans le cas d'une membrane de silicium préparée a partir d'une plaquette de SOI, c'est
la couche de SiO; qui joue le role de barriere.

Pour les membranes de silicium, il est important de considérer le rapport des vitesses entre
la couche d'arrét de SiO, (400 nm d'épaisseur) et le film de silicium. La figure II.11 présente
les vitesses d'attaques de l'oxyde de silicium en fonction de la température. La vitesse
d'attaque a 60°C pour une solution a 42 % massique est d'environ 0.1 um/h, soit un rapport
des vitesses de 1'ordre de 200 entre le silicium et son oxyde (fig.II.11, a droite) ce qui permet

d'arréter l'attaque de la couche d'oxyde (environ 4h) en préservant le film de silicium.
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Figure I1.11. Vitesse d'attaque de 1'oxyde de silicium en fonction de la température pour une
concentration de 42 et 20 % massique (a gauche). A droite : rapport des vitesses d’attaque
entre les plans (100) du silicium et I'oxyde de silicium, en fonction de la concentration et de la

température [I1.13].

Quelques précautions sont a prendre pendant I’attaque :
» Il est nécessaire de protéger le film métallique pendant I’attaque. Ici, le film est
protégé par une plaque de verre. Une feuille de papier est glissée entre la plaque

de verre et I'échantillon pour empécher le film d'adhérer a sa surface. L’étanchéité
60



Chapitre II . Techniques expérimentales

est assurée par un joint de silicone qui enrobe les contours de I’échantillon
(fig.I1.12).

» L’attaque s’effectuant a 60°C, il est important de recouvrir la solution pour
limiter les variations de concentration de la solution alcaline par évaporation de
I'eau. Un changement de concentration entrainerait des changements de vitesse

d’attaque augmentant la rugosité de la surface [I1.10].

FEchantillon Plaque Echantillon
de verre
| - - -~ Papier
E Silicone

Plaque de verre

— et — iy

Figure II.12. A gauche, photographie d'un échantillon avant attaque ; a droite, schéma de

I'échantillon en coupe, avant attaque.

A la fin de I’attaque, le film doit étre soigneusement nettoyé dans un bain d’eau distillée
pour éliminer les traces d’hydroxyde de potassium (fig.IL.9). Il est préférable d'effectuer un
premier nettoyage a chaud (60 °C) pour faciliter la dissolution de I'hydroxyde de potassium,

puis un bain d'eau distillée a température ambiante. Le séchage de 1'échantillon se fait a I'air

libre.

b) Gravure humide isotrope

Dans le cas des plaquettes de SOI, une attaque isotrope est nécessaire pour dissoudre la
couche d’oxyde de silicium. Quelques dizaines de secondes d’immersion dans une solution
d’acide fluorhydrique concentrée (40 %) suffisent a dissoudre 1’oxyde. L'attaque est suivie de

plusieurs ringages a l'eau distillée.

c) Gravure physique : DRIE (Deep Reactive lon Etching)

La DRIE [II.14] est un procédé de gravure profonde alternant un cycle d’attaque et un

cycle de passivation portant le nom de procédé BOSCH [11.15] (fig.I1.13).
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a) Dép6t du masque b) Cycle d'attaque

c) Cycle de passivation d) Cycle d'attaque

Figure II.13.a)-d) Schéma de principe des différentes étapes de la gravure seche.

La premiere phase consiste a attaquer le silicium pendant un temps trés court avec un
plasma de SF¢ formant un trou carré ou rectangulaire (en fonction du masque utilisé) dans le
substrat. Dans un second temps, une couche de protection en téflon est déposée sur toute la
surface (fig.I1.13.a). Ensuite un nouveau cycle d’attaque est effectué, formant un nouveau trou
dans I’échantillon (fig.I1.13.d).La nature isotrope de 1’attaque provoque une rugosité des flans
acceptable pour notre application (fig.I1.13.d).

L’utilisation de la gravure profonde (DRIE) pour retirer le silicium du substrat jusqu’a la
couche d’arrét (S10;) a été envisagée. Cependant cette technique ne permet pas d’obtenir une
bicouche Si0,/Si puisque celle-ci se rompt a la fin de 1’attaque a cause de la forte contrainte
interne. Le film d'oxyde subit en effet une tres faible contrainte de compression. Une fois la
bicouche Si/Si0O, libérée, celle-ci va flamber, et le film de Si va étre sollicité en traction. Nous
avons donc opté pour une combinaison des deux techniques de gravure : DRIE et gravure
humide.

Pour obtenir des membranes de silicium, la gravure séche est arrétée a une centaine de
microns (~ 150 um) de la couche d’arrét, la gravure étant ensuite terminée par voie humide en
utilisant une solution de KOH (fig.Il.14 et II.15). La derniere étape consiste a enlever la
couche d’oxyde de silicium par une attaque humide isotrope (acide fluorhydrique). En
quelques secondes le film d’oxyde est dissout, et par la méme occasion la contrainte

résiduelle présente dans le film de silicium disparait (fig.I1.16).
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Figure II.14. Micrographie optique d’une bicouche silicium/oxyde de silicium obtenue en
combinant deux techniques de gravure (DRIE/KOH). On note un flambage important di a la

présence d’une contrainte en compression.

Figure II.15. Micrographie optique d’'une membrane de silicium apres gravure seche et avant

attaque HF. Le film de silicium est en compression a cause de la présence

d’une couche d’arrét d’oxyde de silicium.

Figure II.16. Micrographie optique d’une membrane de silicium apres attaque chimique

isotrope (HF). On note la disparition des ondulations.
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[1.2.2.7. Défauts des films déposés apres gravure

Cette procédure comporte néanmoins quelques inconvénients (fig.IL.17 et I1.18) :
» Suite a I’attaque chimique le film d'or peut présenter de nombreux défauts a sa
surface (jusquda 100 défauts par mm’® dans certains cas), bien qu’il soit
chimiquement inerte en milieu alcalin. Ces défauts résulteraient du caractere
directionnel de la méthode de dépot utilisée ainsi que de la présence d’impuretés.
Le film ne recouvrant pas totalement les poussieres superficielles, la solution a pu
malgré le masque attaquer le silicium sous jacent (fig.1I.17). La taille des trous

peut varier entre 10 et 200 um.

NONE

Figure I1.17. Micrographie de défauts de surface sur un dépdt d’or observé apres une gravure
humide. On remarque la présence d’une impureté au centre de I’image ainsi que

I’effondrement du film suite a la gravure du silicium.

» La réussite d’un échantillon dépend du déroulement de 1’attaque. Dans certains

cas la vitesse de gravure est inhomogene en raison d’un dégagement gazeux
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provenant de la réaction chimique entre le silicium et la solution d'hydroxyde de
potassium. Au cours de l'attaque, des bulles apparaissent et peuvent rester a la
surface de la membrane entrainant une diminution de la vitesse de gravure dans
ces zones. Pour que la vitesse d’attaque reste en moyenne identique sur toute la
surface de gravure, il est préférable d'obtenir un dégagement gazeux lent. La
figure II.18 montre les défauts observés a la surface du film d'or peu de temps

avant la fin de l'attaque. La rugosité du silicium met en compression le film d'or,

favorisant I’endommagement du film (fissuration).

Au :
(100nm) §§

Substrat,,

0,5mm

Figure II.18. Micrographie optique en réflexion et en transmission (en bas a droite) d'une

membrane d'or de 100 nm d'épaisseur avant la fin de la gravure chimique.

La mise au point des techniques d'élaborations a donc été primordiale pour la suite de ce
travail. La procédure choisie permet d'obtenir des éprouvettes avec les caractéristiques

nécessaires a un essai de gonflement.
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[1.2.3. Caractérisation microstructurale

[1.2.3.1. Microscope optique

Les échantillons sont systématiquement observés en microscopie optique en réflexion
pour observer la régularité de la géométrie de 1’éprouvette (grossissement (x 5) et (x 20)),
avec une précision de 1um. Les défauts des échantillons (trous, fissures...) sont observés en

transmission.
[1.2.3.2. Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est utilisée dans cette étude pour caractériser la texture et
mesurer les contraintes résiduelles présentes dans les films d'or apres dépot.
Nous utilisons deux configurations : le montage 6/26 et le montage 6/6. Avant de décrire
ces techniques, nous allons définir les angles suivants (fig.I1.19) :
» 0 : angle entre la surface de I'échantillon et la source de rayons X,

» 20 : angle de diffraction défini par la source et le détecteur,
> x : angle de rotation de I'échantillon autour de l'axe S, A L,qui défini

l'intersection du plan de diffraction avec la surface de 1'échantillon,

» ¢ : rotation autour de la normale de 1'échantillon.

S, RX
LA
1
1

(0] 20

&5

Figure 11.19 : Définition des angles de diffraction. Sz est la normale de 1'échantillon, L3

est la normale du plan de diffraction.
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a) Montage 6/26

Un faisceau monochromatique de rayons X est envoyé sur la surface de 1’échantillon
faisant un angle @ avec la surface. Le détecteur, placé en 26, récupere les faisceaux diffractés
par les plans en position de Bragg (fig.I1.20). Les différentes positions 6/26 sont obtenues par
rotation de 1'échantillon et du détecteur. Les pics enregistrés correspondent aux familles de

plans en position de diffraction.

Détecteur
Tube a rayons X Détecteur Tube a rayons X

T

]%chantillon“‘-\\ Echantillon

Figure I1.20. Configuration du montage 6/26, les positions de Bragg sont obtenues en
déplacant I'échantillon et le détecteur respectivement d'un angle 4 et 26. La source reste fixe.

Le montage utilisé permet une rotation de I'échantillon perpendiculaire au plan de diffusion.

Ces mesures permettent de caractériser la position des plans de diffraction perpendiculaire
aux plans de diffusions.

Les analyses ont été effectuées sur un diffractometre de type BRUKER D8 advance. Le
montage utilise un rayonnement monochromatique du cuivre Ky (A ~ 1.54 A) avec une
tension de source de 40 kV et un courant de 40 mA. Les acquisitions ont été effectuées pour
des angles de Bragg 260 compris entre 10° et 120°. Le détecteur est assuré par un détecteur
PSD de 3° d'angle. Les diffractogrammes enregistrés sont ensuite comparé avec la base de

données des poudres JCPDS.
b) Montage 8/60 a géométrie d'Euler

Dans cette configuration, le tube a rayons X et le détecteur se déplace respectivement d’un

angle @ par rapport a la surface de I’échantillon (fig.I1.21).

67



Chapitre II . Techniques expérimentales

Tube a rayons X Deétecteur
O( ~.. )9O
Echantillon

Figure I1.21. Montage 6/6.

Cette méthode permet de caractériser la texture de nos échantillons en tragant des figures
de poles (fig.11.22) qui répertorient la distribution dans I’espace d’un type de plan (hkl) donné.

On utilise un diffractometre 4 cercles a géométrie d'Euler, équipé d'une anode de cobalt et
d'une lentille. Les mesures sont effectuées ici en faisceau parallele et la détection est assurée
par un détecteur ponctuel a santillation. Dans ce cas, la tension de source de 40 kV et le
courant de 35 mA. Les acquisitions sont effectuées pour des positions de Bragg connues et
mesurées grace a la méthode précédente. Nous examinons principalement les familles de
plans {111}, {200} et {311}. Les mesures sont effectuées de la maniere suivante : pour une
famille de plans, on fixe y et on fait varier ¢ de 0° & 360°. On répete I’opération pour

différentes valeurs de y. Dans notre cas, 0°< y < 80° avec un pas de 1°.

[

90

Measured PF 111
(3

180 - _1. ‘0

270
Figure 11.22. Figure de pole [111] d’un film d’or de 300 nm révélant une texture de fibre suivant la

direction[111] avec une légere désorientation par rapport au plan du substrat. A gauche la distribution

de l'intensité représentée par des courbes d'isointensité, a droite la distribution en 3D.
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c) Méthode des sin®{s

Pour déterminer de maniere plus précise les contraintes résiduelles, on utilise la méthode
des sin?y [I1.16, I1.17].
En effet, la déformation est donnée par la relation suivante :
e = dr/w/ —d,

(44 d
0

En exprimant, ¢,, en fonction de déformations ¢, puis en fonction de o, on obtient [L1.18]:

_ 4 2 . ) ) 2
W__E (allcos @+0,sin2¢p+0,,sin" -0, Jsin" w

1+v . .
+ T(UB COS @+ 0, sin go)sm 2y

v, Yo, +0p+0y)
337 S\ 22 33
E E

Dans le cas ou les contraintes de cisaillement sont nulles, la déformation varie

linéairement avec sin?y et lorsque la contrainte est plane alors on a:

_1+V( 24 in20+ .2 ) 2 V( n )
o =g (O COS Pt 0 sin 20+ oy sin 9 -0, fsiny (o), o

Ainsi on mesure les distances interréticulaires (soit &,,) pour différents angles
(fig.I1.19). La premiere mesure se fait a y = 0 et permet d'obtenir directement la déformation

plane de I'échantillon.

[1.2.3.3. Microscopie électronique

a) Microscopie électronique a balayage

Le microscope électronique a balayage (Phillips XL30) permet d’obtenir grandissements
beaucoup plus importants qu’en microscopie optique, de I’ordre de 200 000 soit une
résolution de 3.5 nm. Cette technique utilise un faisceau d’électron focalisé afin d’obtenir une
taille de sonde tres petite qui va ensuite balayer la surface de I’échantillon. Lors de
I’irradiation de 1’échantillon plusieurs types d’électrons vont €tre émis permettant ainsi, en
fonction du détecteur utilisé, de caractériser 1’échantillon. Ces interactions électrons - matiére
sont responsables des différents contrastes observés. Nous utilisons principalement le
contraste de topographie qui permet d'observer les reliefs de 1'échantillon dus a des défauts

présents en surface (joints de grains, rayures de polissage...). Ce contraste est obtenu a partir
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des électrons secondaires ou rétrodiffusés. On distingue les contrastes d’inclinaison (taux
d’émission plus importante) et les contrastes d’ombrage di au fait que le détecteur ne voit pas
toutes les zones de 1’échantillon.

Outre 1'imagerie, la diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSD) peut étre effectuée au
MEB. Cette technique est obtenue a partir d’un échantillon placé sous un faisceau d’électron
avec un angle d’incidence de 70°. Les électrons du faisceau incident sont diffractés par les
plans atomiques de la cible suivant un angle défini par la loi de Bragg. Chaque plan
diffractant crée un cone de diffraction et est collecté par un détecteur composé d'un écran
fluorescent couplé a une caméra CCD. La configuration de I'appareil est telle que ces cones
viennent frapper le détecteur formant des lignes de Kikuchi. Celles-ci seront par la suite
interprétées par le logiciel TLS OIM.

Du fait de l'inclinaison de I'échantillon, la résolution spatiale (longitudinale et latérale) est
asymétrique. Dans notre cas elle est comprise entre 20 nm et 100 nm en fonction des
échantillons [I1.19].

Les conditions de travail de 'analyse EBSD sont répertoriées dans le tableau suivant.

Parametre Conditions
Tension d'accélération 25 keV
Distance de travail 15 mm
Taille de spot Soub
Balayage 0.1 um

Tableau I1.5. Conditions d'analyse EBSD.

Cette méthode nous permet d’obtenir une cartographie de la surface de 1’échantillon et
ainsi de connaitre la taille et I’orientation de chaque grain ce qui est un net progres vis a vis de
la diffraction des rayons X qui donne la texture globale de I’échantillon.

Cependant, cette technique ne peut étre utilisée plus de 3 heures sur les films d'or a cause
d'une contamination de la surface de 1'échantillon. Les lignes de Kikuchi deviennent alors de
plus en plus difficiles a indexer a cause de la diminution de 1'émission d’électrons

rétrodiffusés.
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b) Microscopie électronique en transmission

Cette technique consiste a placer un échantillon sous un faisceau d'électrons qui donnent
naissance a une image par l'intermédiaire d'une lentille objectif. Celle ci est ensuite projetée
sur un écran fluorescent par le biais de lentilles électromagnétiques. Cette méthode requiere

des échantillons tres fins permettant au faisceau de le traverser.

Nous avons observé deux types de lame minces :

y .
Colle

Section transverse Section plane

Figure I1.23. Exemple de coupe observée au MET. A gauche une section transverse en

vue de dessus, a droite une section plane vue du dessus (haut), vue en coupe (bas).

» Section plane (fig.I1.23 a gauche) :

Des morceaux de films sont récoltés puis collé sur une grille de cuivre. Pour pouvoir
observer ces échantillons au microscope électronique, la lame est amincie par amincissement
ionique (PIPS : Precision lon Polishing System). Pendant cette étape, le bord de 1'échantillon
est bombardé par un faisceau d'ions argon provenant de deux canons placés de part et d'autre
de 1'échantillon permettant d'amincir les deux faces en méme temps. L'angle d'incidence du
faisceau peut varier de -10° a + 10° et I'échantillon tourne autour de son axe pour conserver

des surfaces régulieres. Les conditions utilisées pour nos échantillons sont répertoriés dans le

tableau I1.6.
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Parametre Condition
Rotation 3 rpm
Energie 3 keV

Angle d'attaque */.5°
Durée de I'amincissement De 2 a5 min

Tableau I1.6. Conditions de I'amincissement ionique.

» Les sections transverses (fig.I1.23 a droite) :

Elles sont obtenues par polissage mécanique en utilisant la technique tripode. La lame est
composée de 3 morceaux de plaquettes de silicium de 1 cm de long sur 2 mm de large sur
lesquelles ont été déposés le film. Ils sont collés dans la longueur de facon a obtenir un
sandwich (alternant masque / substrat / film / colle Gatan (ref. 601-07270)) d'une épaisseur

d'environ 1 mm. Des lamelles de 700 um d'épaisseur sont coupées a la scie a fil (fig.11.24).

Joints de colle

(im

Collage Découpe Echantillon final

Figure I1.24. Fabrication d'une lame mince en coupe transverse.

La premiere face de I’échantillon est polie mécaniquement en utilisant des disques de
différentes granulométries (30 um, 15 pm, 6 um, 3 um, 1 um puis 0,5 um), puis un polissage
mécano-chimique a la silice colloidale permet d'obtenir un poli miroir.

L'échantillon est ensuite retourné et poli de la méme maniere mais en l'inclinant d'environ
400 pm permettant de polir en biseau. Pour cette étape, le changement de papier s'opere en

fonction de I'épaisseur de la lame (Tableau I1.7).
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Papier Epaisseur de la lame (t)
30 um t> 150 um
15 ym 150 um >t > 80 pm
6 um 80 um >t >40 um
3 um 40 um>t> 15 um
I um Rouge — Orange
0,5 um Jaune

Tableau I1.7. Condition de polissage

L'épaisseur est mesurée a l'aide d'un microscope optique en transmission. Lorsque la lame
devient jaune en transmission et que des franges d'interférences sont observables en bordure
de 1'échantillon, le polissage est terminé. Pour la derniere étape, on utilise également un
polissage mécano-chimique a la silice colloidale pour enlever les derniéres rayures.

Il est parfois nécessaire de passer 1'échantillon a l'amincisseur ionique pour réduire

I'épaisseur du joint de colle.

Les lames minces obtenues sont caractérisées a l'aide du microscope Phillips CM200.
Pour observer les échantillons, nous avons utilisé principalement le contraste de diffraction en
combinant mesures de diagramme de diffraction et observations en deux ondes champ clair
(faisceau transmis) et champ sombre (faisceau diffracté). Le MET est utilisé dans notre cas
pour caractériser la microstructure (morphologie et taille de grains) et les défauts (macles de

croissance, dislocations,...) des films minces [I1.20].
I1.3. Dispositif expérimental de I’essai de gonflement

L’enceinte et les différentes parties du montage sont construites en acier inoxydable.

La base du systeme est une bride CF 250 portant neuf ouvertures :
» une ouverture pour la mise sous pression,
» trois ouvertures pour des tiges en acier terminées par une té€te hexagonale, qui
permettent de fermer le circuit de mise sous pression en vissant un piston.
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» une ouverture pour 1’arrivée et la sortie d’eau du circuit de refroidissement,
» une ouverture pour l’alimentation des résistances pour le chauffage de
I’échantillon,

» trois ouvertures pour brancher les thermocouples.

Le porte échantillon est vissé sur un anneau muni d’une sortie et d’une entrée d’eau. Cette
partie est fixée a la bride par trois pattes en acier et reliée au circuit de refroidissement. Cet
ensemble est placé au dessus de I’arrivée d’air (ou de gaz). L’étanchéité du circuit de mise
sous pression est assurée par un piston qui vient se coller sur la partie inférieure du porte-

échantillon.

Pour la partie haute température (fig.11.27), des résistances en graphite sont placées de part
et d’autre de 1’échantillon. Un capot refroidi a I’extérieur est placé au dessus de celui-ci. Il se
connecte au circuit de refroidissement et également a 1’alimentation par le biais de
connections en cuivre. L’ensemble de I’essai est donc placé dans une enceinte a vide reliée a
une pompe turbo moléculaire pour préserver les échantillons de l'oxydation (fig.I1.26).
L’étanchéité de I’enceinte est assurée par un joint viton a la base et par un joint de cuivre

CF250 pour la partie supérieure.
La mesure de la déflexion se fait par interférométrie laser (1D ou 2D). La partie
supérieure de l'enceinte sous vide comporte un hublot en saphir pour permettre aux appareils

de mesurer la déflexion de la membrane a haute température.

Pour positionner correctement 1’interférometre, un bati est construit autour de 1’essai et

I’enceinte est placée sur un systeéme a roulement a billes pour régler de 1’assiette (fig.I1.25).

Les différentes parties du montage sont décrite de manicere plus précise dans les

paragraphes suivants.
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i _- ; Porte
échantillon

| Misesous N
pression | 908

Enceinte

Pompe turbo
moléculaire

Figure I1.25. Photographie d’ensemble du montage.
b)

Interférometre
2D

Porte

échantillon |

Miroir | wa

Figure I1.27. Photographies du montage a température ambiante. a) interférometre 1D avec

I'utilisation d'un miroir, b) interférometre 2D.
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Pompe
turbo
moléculaire

Figure I1.27. Photographies du montage haute température.

[1.3.1. Fixation de I’échantillon

Nous avons choisi pour fixer I'échantillon un systeme a vis représenté ci dessus (fig.11.28,

11.29).

- — Ticrou en graphite
Joints . _
Papyex <:"—' Echantillon

Porte échantillon

Figure I1.28. Fixation de 1’échantillon.

Ecrou

Porte
échantillon

Résistor

Figure I1.29. Photographie du porte échantillon.
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Il comporte une base en graphite percée dans I’épaisseur permettant 1’arrivée de 1’air
comprimé. L.’échantillon est placé au dessus de la cavité avec de chaque c6té des joints en
carbone (Papyex I 980 Carbone lorraine) de 380 pm d'épaisseur assurant I’étanchéité. Ensuite

un écrou en graphite est vissé sur la partie supérieure.

Fixer I’échantillon sans 1’endommager est I'une des étapes les plus délicates. Il est
important de trouver le serrage optimal pour éviter toute fuite de gaz, sans endommager
I’échantillon ou introduire de contraintes mécaniques.

Avec ce systeme, des contraintes de traction supplémentaires sont induites dans
I’échantillon. Nous I'avons tout de méme choisi puisqu’il nous permet de mettre en traction
les films sous contrainte de compression en ajustant le serrage.

Cette partie du montage est la plus sujette aux micro-fuites qui résultent notamment de la
qualité des membranes et du serrage de 1'échantillon. Ces fuites proviennent généralement de
la présence de trous sur de la plaquette de silicium apparaissant pendant 1’étape de gravure.
Ainsi, pour minimiser ces fuites nous retournons 1’échantillon, le coté film se retrouvant au-
dessus de la cavité (fig.I1.28). Cette disposition permet également d’éviter le décollement du

film pendant I’essai mécanique.

[1.3.3. Systéme de mise sous pression

La pression doit étre controlée de maniere précise. Nous avons choisi un soufflet relié¢ a un
moteur pas a pas hybride unipolaire qui permettra de réguler la vitesse de compression de
I’air. Le moteur est contrdlé en envoyant des impulsions d'une fréquence donnée,
proportionnelle a une tension de commande comprise entre -3 V et + 3V (§ I1.4.5).

La pression est mesurée par un capteur de pression différentielle qui permet de mesurer en
continu la différence de pression de part et d'autre d’une membrane. Il s’agit d’un capteur de
pression différentiel MKS type 670B relié a un transducteur 6/6A pouvant mesurer avec une

précision allant jusqu'a 5.10” Pa.
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@ T Soufflet &8 !
@ Capteur de pression

Figure I1.30. Mise sous pression.

Un schéma du systeme de mise sous pression est présenté ci-dessus (fig.I1.30). A température
ambiante, la mise sous pression de la membrane est assurée en comprimant de 1”air. Pour les essais a
haute température, I’appareil est mis sous atmosphere controlée (argon). La sensibilité du capteur
nécessite de prendre quelques précautions :

» la différence de pression est mesurée entre une pression de référence (la pression
dans l'enceinte) et la pression de travail. Les fluctuations de pression de référence
peuvent entrainer un décalage de zéro de I’appareil de mesure, obtenu initialement en
égalisant les pressions de part et d’autre du capteur. Le réglage du zéro est donc vérifié
régulierement.

» La pression est mesurée de part et d’autre d'un diaphragme. L'inclinaison du
capteur peut avoir une influence sur la position de la membrane qui doit €tre prise
en compte lors de la mise a zéro celle. Pour s’affranchir de ce probleme le capteur

est fixé a I’appareil de maniere a ce que la membrane soit verticale.

I1.3.4. Systeme de chauffage et refroidissement

Pour atteindre des températures élevées (1000°C), un systeme de chauffage par résistors a
été installé (fig.11.31). Deux résistances circulaires (fig.I[.32) en carbone montées en série sont

placées de part et d’autre du porte-échantillon.
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Circuit de refroidissement
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Figure I1.31. Schéma du systeme de chauffage de 1’échantillon.

e .

Y

Figure 11.32. Plan et dimension des résistors en graphite.

La résistance totale est d'environ 2 Q. Les résistances sont reliées a une alimentation
Xantrex XKW 55-55 de 3000 Watt (0 <1 <55 Aet0 < U <55 V) par des connections en
cuivre.

Le contrdle de la température est assuré par deux thermocouples de type K (nickel-
chrome/nickel alli€é) pouvant mesurer jusqu’a 1260°C. Ils sont situés de chaque coté du porte-
échantillon (fig.I1.31) pour permettre de réguler la température mais également d’observer les
gradients de température entre les deux extrémités du porte-échantillon.

Le porte-échantillon est entouré de deux écrans thermiques. Ainsi, les rayonnements
thermiques du porte-échantillon seront en partie absorbés et déviés. Un capot en acier entoure

le porte-échantillon ainsi que les écrans thermiques. Il est équipé d’un systeme de
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refroidissement assuré par un circuit d’eau. De cette maniere, la température dans I’enceinte a

l'extérieur du four n’excede pas 200°C.

[1.3.5. Acquisition et commande

Les signaux des capteurs (mesure de pression et déflexion en sortie) et du moteur (en entrée)
sont envoyés sur une carte d'acquisition (NI PXI 622x) interfacés sur un PC. Un programme
LabView permet d'asservir l'ensemble du dispositif. Le panneau de controle se présente de la

maniere suivante (fig.[1.33) :

ajouter au fichier 7 :
Temgs écoulé (s) ,;E._._._
o e
Cibhe des bemps (5)
Zli:

0 g ' 0 0 g
CE+D 1E-3 E3 3 SE:3 SE-3
Déflection(pm)

Figure 11.33. Face avant du programme de controle LabView.

II nous permet d’enregistrer la pression et la déflexion de la membrane, tout en permettant a
I’utilisateur de garder le contrdle sur la mise sous pression c'est-a-dire sur la fréquence a appliquer
au moteur.

La fréquence des mesures est limitée par le transfert des données entre 1'électronique du
capteur interférométrique ponctuel et I'ordinateur qui s’effectue par I’intermédiaire d’un port

série. Un maximum de deux points par seconde peut étre enregistré.
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[1.3.6. Interféromeétrie

[1.3.6.1. Interférométrie de Milchelson

La déflexion des membranes est mesurée en utilisant un interférometre ponctuel et un
interférometre 2D. Ces deux techniques utilisent un interférometre de type Michelson, dont le
principe est illustré ci-dessous (fig.I1.34).

Le rayon, émis par la source S, est divisé par une lame séparatrice dont une partie est
réfléchie sur I’échantillon tandis que I’autre partie du faisceau sera transmise sur un miroir de
référence. Lorsque les deux faisceaux se superposent, des interférences constructives, ou
destructives vont se créer. A partir de la différence de phase entre les deux faisceaux,

I’interférometre calcule directement la hauteur du centre de la membrane.

Interférometre

e —
A

Source I

ponctuelle
-

Miroir

Lame
séparatrice

Echantillon

Figure I1.34. Schéma de principe de I’interférométrie de Michelson.

[1.3.6.2. Interférométrie 1D

Un interférometre laser HC500 composé d'un capteur interférométrique de 17 mm de
diametre relié a un boitier €lectronique a été utilisé pour mesurer la déflexion du film. La

source utilisée est une diode émettant une longueur d’onde comprise entre 770 et 790 nm.
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Cet interférometre présente certains avantages. Dans la plupart des systemes de mesure
par interférométrie Michelson utilisés, les différents €léments (source laser, miroirs, lame
séparatrice) sont présents individuellement sur un banc d’optique. Dans notre cas toute
I’optique est intégrée en un seul capteur, ce qui permet de s’affranchir d’une étape délicate de
réglage des différentes pieces constituant 1’interférometre. Le systéme optique (miroir et
lentilles) étant fixe, les mesures sont de ce fait moins influencées par les vibrations, méme si
cet appareil y reste tres sensible.

Néanmoins il existe quelques contraintes :

» D'importance des réglages : il est par exemple important que le faisceau
incident soit positionné précisément au centre de 1’échantillon. Dans le cas
contraire, le faisceau réfléchi ne sera pas parallele au faisceau incident, et ne
passera pas par la pupille d'entrée du capteur causant la disparition du signal

(fig. I1.35).

Capteur

Figure I1.35. Conséquence du positionnement du laser sur I’amplitude du signal : cas 1 et 3 :

le laser est positionné apres le point d’inflexion de la membrane, cas 2 :

le laser est positionné au centre de I’échantillon.

» Pour obtenir un maximum d’intensité, une des solutions est de positionner au
centre de la membrane un petit miroir de silicium collé sur une tige de graphite
dont la masse totale n'excede pas 4 mg (fig.11.36). Les mesures se font donc de

manieére indirecte.
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Miroir

Tige de
graphite

Figure 11.36. Photographie du miroir de silicium collé sur une tige de graphite d'un diametre

de 0,5 mm : ce miroir est utilisé pour mesurer la déflexion des films par interférométrie 1D.

D’autres problemes sont a prévoir notamment a haute température :
» le capteur est placé en dehors de I’enceinte sous vide. Des problemes de
déphasage li€s au changement d'indice de réfraction entre I’intérieur et I’extérieur
de I’enceinte sont a prévoir. La différence de phase mesurée par le capteur en sera
affectée.
» les échantillons sous contrainte résiduelle de compression flambent, ce qui rend

le courbe pression-déflexion plus difficile a interpréter [1.12, II. 21].

Il est donc préférable par la suite de mesurer la déflexion par interférométrie 2D. Cette
technique, décrite plus en détail dans le paragraphe suivant, permet d’obtenir des franges
d’interférences représentant le profil de la membrane. Elle donne acces a un plus grand
nombre d’informations, puisqu’on a la possibilité d’observer une partie voire I’ensemble de la

membrane. Cet appareil est également moins sensible aux vibrations.

[1.3.6.3. Interférometre de Twyman green

a) Principe général

La configuration de I'interférometre de Twyman-Green est illustré figure 11.37.
L’interférométrie Twyman-Green est une variante de ’interférometre de Michelson. 11
differe de ce dernier par I’utilisation d’une source de lumiere collimatée. Le principe est le

suivant :
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Référence
Lame
Source séparatrice
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Figure I1.37. Schéma de principe de I’interférometre de Twyman-Green.

Une source ponctuelle quasi monochromatique illumine le systeéme. Une lentille permet de
transformer cette source en faisceau parallele. On obtient ainsi une onde plane. L’amplitude
de I’onde est ensuite divisée en deux par une lame séparatrice semi réfléchissante. Une partie
de I’onde sera dirigée vers le miroir de référence tandis que la deuxieme sera réfléchie par
I’échantillon. Les deux ondes vont ensuite interférer au niveau de la lame séparatrice ou des
franges d’interférences vont se former. Une partie du faisceau est renvoyée vers 1’écran tandis
que la deuxieme est dirigée vers la source lumineuse. Les franges observées sur

I’interférogramme sont des franges d’égale épaisseur (anneaux de Newton).
b) Phase Cam 6000

Le Phase Cam 6000 (fig.I1.38) est basé sur le principe de I’interférométrie de Twyman-
green avec une source lumineuse d’une longueur d’onde de 632,8 nm (laser He-Ne).

L’une de ses particularités est d’utiliser un déphasage spatial (décohérence de la phase
dans I’espace) au lieu d’un déphasage temporel (décohérence de la phase dans le temps)
assurant ainsi la stabilité de la mesure, ce qui lui permet d’étre insensible aux vibrations, aux

turbulences et au long chemin optique grace a 1’acquisition simultanée de quatre

interférogrammes.
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Figure I1.38. Représentation schématique du Phase Cam 6000
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Le déphasage spatial [IL.22, IL23] (fig.I.39) est obtenu en placant un élément
holographique sur le trajet du faisceau permettant de le diviser en quatre par un déplacement
latérale en x et y. Un masque composé de micropolariseurs est placé devant le capteur.
Chaque pixel ou cellule est composé de quatre micropolariseurs, chacun introduisant un

déphasage spatial de 90° permettant 1’acquisition de quatre images simultanée.

Faisceau

Elément Interférogramme a

Masque

holographique déphasage spatial

Figure I1.39. Principe du déphasage spatial.

L’intensité (/) de chacun des interférogrammes déphasé de 90° est donné par :
1 nr
I =—|1 +1 +./11 cos|Ag+—
" z(r stV (9/5 ZD (IL3)
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I, étant ’intensité de référence et I, I’intensité de mesure, A¢ la différence de phase entre

les deux ondes et Tpour 0 < n < 3 le déphasage spatial. On obtient ainsi les quatre intensités

. V4 3z )
Iy, 1), I et I correspondant a un déphasage spatial de 0,5, 7 et EX respectivement. Ces

intensités sont ensuite analysées a partir d’algorithmes qui permettent de déduire la différence
de phase entre I’onde de référence et I’onde de 1’objet. Elle peut se calculer a partir de la

relation suivante :

(I1.4)

P(x,y) = arctan[(l3(x’ -1, )’))j

I, (x,y) = I(x,y)

L’appareil est accompagné d’un logiciel d’acquisition (4 sight) qui permet de :
» contrdler le paramétrage de 1’appareil,
» réaliser des acquisitions,

» générer des fichiers de référence.
c) Principe de mesure

Le principe de mesure est de faire interférer une onde de référence avec une onde de
mesure et d’en déduire le rayon de courbure de I’échantillon a partir des figures
d’interférences obtenues. Les mesures se font soit a partir d’une référence plane ou sphérique
placée sur I'interférometre. Le choix de la lentille se fait en fonction du rayon de courbure de
la membrane. Les images d’interférences sont ensuite acquises sur une caméra CCD.

L’interférometre est monté sur une platine de translation de type OWIS (Limes 170) de
600 mm de course. Une unité de controle (PS 90 OWIS) permet de régler la vitesse et
I’accélération de la platine ainsi que les limites de déplacement. Grace a cette platine, la
position de I'interférometre peut étre ajustée avec précision (résolution de 0.1 um) suivant
I’axe optique et nous permet de régler la mise au point de 1’appareil en le translatant.

La figure I1.38 est un exemple de figure d’interférences d’une membrane carrée de nitrure
de silicium sous pression différentielle. Les franges sont obtenues a partir d’une référence
plane. Au début de I’essai, la membrane visible au centre de l'image est plate (fig.I1.40 a
gauche) pour ensuite se courber sous I’action de la pression. Le substrat présente lui aussi des
interférences car il est contraint par le porte objet. Au fur et a mesure de la déformation, des

franges concentriques apparaissent se rapprochant peu a peu d’une forme carrée vers le bord
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de I’échantillon (fig.I.40 a droite). La description des interférogrammes ainsi que leur

traitement sont détaillés dans le chapitre 4.

Figure I1.40. Interférogramme d’une membrane de nitrure de silicium a partir d’une référence
plate, a différentes pressions : a gauche p = 0 mbar, au milieu p = 0,5 mbar,

a droite p = 1 mbar.

I1.3.7. Bati

Pour positionner l'interférometre (1D ou 2D) au dessus de l'échantillon, un bati est
construit autour de l'enceinte. Il permet de le déplacer horizontalement et verticalement

I’appareil (fig.11.41).

Bati ===>

Interterometre == ==

Mise sous
pression

-

™ —

Enceinte 18 13
a_m i
: |

-

Essai de
gonflement

Figure 11.41. Bati de I’essai de gonflement.
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Un anneau en acier posé sur des roulements a bille est utilisé pour le réglage de 1’assiette
de I’enceinte. Pour une bonne précision, le réglage se fait par I’intermédiaire de quatre vis
micrométriques (fig.I1.42). Deux d’entres elles permettent de décaler 1’essai en x et y, les
deux autres modifient 1’inclinaison par rotation autour de I’axe 0; et 0, (fig.11.43) de quelques

degrés.

Rotation
autour de 6,

Rotation
autour de 6,

Figure 11.42. Réglage de I’assiette.

[1.3.8. Vibrations

Les valeurs de pression et de déflexion mesurées par les capteurs sont tres sensibles aux
vibrations. Pour augmenter la fiabilité des mesures, les différents éléments concernés sont
montés sur une table « antivibratoire ».

[1.3.9. Choix des matériaux étudiés

Nous étudions différents types de membranes. Le tableau suivant répertorie les différents dépots :
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Matériau Nature du film Epaisseur (nm) Type de dépot Géométrie
Nitrure de silicium Amorphe 400 Evaporation
Carré &
Or Polycristallin 300, 200, 100 Evaporation
rectangle
Silicium Monocristallin 280 Plaquette de SOI

Tableau I1.8. Présentation des différents types d’échantillons utilisés.

Le but est de mettre en évidence I’'influence de différents facteurs sur les propriétés
élastiques et plastiques des films minces. Dans un premier temps en effectuant des mesures
sur des membranes de nitrure de silicium amorphe pour tester la fiabilité et la reproductibilité
des mesures tout en s’affranchissant des problémes li€s a une orientation préférentielle des
grains.

Puis d’étudier les propriétés mécaniques de ces échantillons. Nous nous intéresserons plus
particulierement a :

1. L’influence de la géométrie de la membrane (carrée et rectangulaire),
2. L’influence de I’épaisseur du film,
3. Pour les matériaux cristallins, I’influence de la taille des grains en étudiant des

films monocristallins et polycristallins.

[1.3.10. Procédure expérimentale

Pendant I’essai, la pression appliquée sur 1’échantillon ainsi que la fleche sont enregistrées
via le programme de contrOle sous LabView. La procédure a suivre pour enregistrer une
courbe pression déflexion avec l'interférometre 1D est la suivante :

L’échantillon est dans un premier temps centré sur le porte-échantillon et fixé par I’écrou.
L’étanchéité du montage est ensuite vérifiée en appliquant une légere pression par le biais du
soufflet. Une fois le montage étanche, le miroir est positionné sur 1’échantillon. L’étape
suivante consiste a régler I’interférometre c'est-a-dire a faire coincider le faisceau incident et
le faisceau réfléchi pour obtenir un bon signal. Ensuite les appareils de mesure sont mis a
z€ro. Pour un essai a température ambiante, le programme LabView peut, a partir de cette
étape, €tre lancé une fois que la tension du moteur a été réglée ce qui permet de comprimer le

soufflet.
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Pour effectuer une expérience a haute température, d’autres manipulations sont
nécessaires. Il faut tout d’abord mettre 1’enceinte sous vide en baissant le piston pour faire
communiquer, 1'atmosphere de part et d'autre de la membrane sans quoi 1’échantillon risque
de casser (fig.I.30). Une fois le vide secondaire atteint, la vanne trappe V est fermée et le
groupe a vide arrété. L’enceinte est ensuite mise sous atmosphere contrdlée en ouvrant les
vannes VI et V2 puis V3 (fig.11.43). Une fois la pression atmosphérique atteinte, la vanne V3
est fermée. On peut ensuite monter en température puis remonter le piston. Avant de
commencer un essai, la vanne VI doit €tre impérativement fermée. Dans le cas contraire les
deux parties, enceinte et soufflet, ne sont pas isolées. Ainsi la pression de référence (enceinte)

et pression appliquée sont égales, et ne permettent pas de mettre sous pression la membrane.

Piston
h T

ol 1 | |

V4

Soufflet

Figure 11.43. Mise sous pression controlée.
Les essais ne peuvent excéder quelques heures en raison de micro-fuites situées au niveau

du porte-échantillon. La compensation se fait par le biais d’un programme de régulation limité

par la capacité du soufflet.
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[1.3.11. Traitement des données

Avant d’exploiter les résultats et de détailler les facteurs induisant des erreurs d’analyse,
nous nous attarderons dans un premier temps sur la méthode d’extraction retenue pour
analyser les courbes pression - déflexion.

La figure I1.45 est un exemple de courbe pression-déflexion obtenue a partir d’un film de

nitrure de silicium ou la pression appliquée est relevée en fonction de la déflexion du film.

25 =
25000 Pression

20000 { ®2)

15000 -

10000 +

5000 A Déflection

(um)
0 T T T 1

0 20 40 60 30

Figure 11.44. Courbe pression-déflexion type d’une membrane carrée de nitrure de silicium.

Pour analyser les données et en extraire les propriétés, il existe des relations entre
pression déflection et contrainte déformation. Ainsi dans le cas d'une membrane rectangulaire
infiniment longue c'est a dire lorsque le rapport entre la longueur 2b et la largeur 2a est
supérieur a 4 [A.3], la contrainte et la déformation de la membrane sous pression sont
uniformes dans la largeur. Le probléme se résume a un probléme a 2D de déformation plane.

La contrainte oy exercée sur les parois du cylindre sous une pression P peut se

calculer en effectuant le bilan des forces sur un demi cylindre (Annexe I):

2 2
- = PT avec R~
2ht 2h (IL.5)
La déformation du film est donnée par :
2h?
E, =7
3a? (IL6)
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La relation entre contrainte et déformation pour une membrane rectangulaire :

o, = ! E & _2—h2
W= T 5 (IL.7)

En remplagant &, dans I’équation précédente et en utilisant la relation (II.5) on obtient
I’expression suivante entre pression et déflection pour une membrane rectangulaire sans
contrainte résiduelle :

_E 4Rt
~(1-v)y 34" (IL8)

P

Dans le cas ou il y a une contrainte résiduelle dans le film, les conditions de déformation
plane ne sont plus respectées. On a alors &yy=g.
Pour un matériau isotrope, la déformation élastique peut étre décrite en appliquant la loi de

Hooke :

Eg¢, =(1+v)o, —vo,d;
Pour i# 6, =0
Pouri=j 6, =1

Dans le cas d’un film mince ou ¢,,=0,

Ee =0, — V(Eé‘o + VO'XX)

XX

_ 2
_oul=v) (IL9)

XX

La déformation &, peut également s’exprimer en fonction de la déflection :
E, = a7 + &, (I1.10)
Remarque : La relation obtenue précédemment pour oy, reste toujours valide puisqu’elle est
basée sur le bilan des forces exercées sur la membrane.
a2
O-XX = p
2ht (IL11)
En égalisant les expressions A.17 et A.18 on aboutit a I’expression de la pression en fonction

de la déflection pour une membrane rectangulaire comportant des contraintes résiduelles.

E 4K’ . 2hto,
1-v23q* a? (11.12)

p:
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Avec: C, =%1L2,et C,=2

Pour les petites déflexions et les films sous forte contrainte résiduelle, le terme linéaire de
la relation reliant pression et déflexion est prédominant, donnant un aspect quasi linéaire a la
courbe.
ot

Bt e, 9oy,

-C, —
P "atd-v) a’

(I1.13)
Avec C;et C; deux constantes, E le module d’Young, % la déflexion, a la demi-largeur de
la membrane, ¢ 1’épaisseur du film, v le coefficient de Poisson, et gy la contrainte résiduelle.
Cette relation est décrite en détail dans I’annexe 1.
Dans le cas ou la déflexion est plus importante ou pour une contrainte résiduelle plus

faible, le comportement est contrdlé par le module d’Young [11.24].

Le calcul du module d’Young et de la contrainte résiduelle peut se faire en ajustant les
parametres de I'équation (II.13) aux points expérimentaux (fig.11.44).

L’accord entre les points expérimentaux et les points théoriques est réalisé sous Excel en
minimisant 1’écart entre les deux courbes.

L’extraction du module d’Young et de la contrainte résiduelle peut également se faire en
P . .
tracant la courbe n = f(h?)(fig.IL.45) a partir de la pente de la courbe et de 1’ordonnée a

I’origine donnée par les relations suivantes :

a*(1-v) a’
E = pentex ———= et o, = originex— 11.14
P Ct 0 8 Ct L14)
+ —t
4E+08 P/h
[Pa.m1]
3E+08 + -
2E+08
1E+08 -
h2 [m?]
0E+00 . . ‘
0 5E-10 1E-09 1,5E-09

Figure 11.45. Courbe % = f(h?) obtenue a partir de la figure 11.45

93



Chapitre II . Techniques expérimentales

Dans le cas des membranes de nitrure de silicium on choisit un coefficient de Poisson égal
a 0.25 [IL.1]. En exploitant la courbe de la figure I1.46 avec cette méthode, on obtient un

module d”Young de 356 GPa et une contrainte résiduelle de 973 MPa.

Remarque : on peut constater que !’incertitude sur les valeurs du module d’Young et de la
contrainte résiduelle va dépendre entre autre de la précision de la mesure de la demi-largeur

de la membrane a et de la hauteur initiale de la membrane hy.

[1.3.12. Incertitude de mesures

On rappelle que la détermination du module d "Young et de la contrainte résiduelle se font

a partir des expressions suivantes :

4 2
a(l-v .. a
E= pentex¥ et o, =originex —
lt 2t
Le calcul des incertitudes de mesures du module d"Young et de la contrainte résiduelle
dépendent de quatre parametres :
» la demi largeur q,
» l1'épaisseur du film ¢,

» la pente ou l'origine de la courbe,

> C;ouC,

Les incertitudes de mesures s'écrivent alors :

AE Apente 4Aa AC, At
—= + + +—
E  pente a C t

Ao Aorigine 2Aa AC, At

o origine a C, t

L'incertitude sur la demi largeur a est égale a la résolution du microscope optique. On
considere ici qu'elle est de 1 um.

L'erreur commise sur 1'épaisseur du film est donnée par la dispersion des mesures. Pour
les membranes de nitrure de silicium, le fournisseur indique /. 25 nm soit une incertitude

de’/ 6 %.
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La barre d'erreur sur les constantes C; etC, est calculée a partir des écarts entre les valeurs
relevées dans la littérature. Soit pour une membrane carrée une incertitude de */.1.3 % pour C,
et 1.17 % pour C,. Dans le cas d'une membrane rectangulaire il n'y a pas d'incertitude sur ces

constantes puisque les solutions sont exactes.

Et enfin l'incertitude sur le calcul de la pente et de 1'origine. Pour estimer la barre d'erreur,
nous avons fait la différence entre la courbe de tendance obtenue par Excel et les points
expérimentaux. L'écart maximum mesuré sur le calcul de l'origine et de */. 10 % et de 5 %

pour la pente.

[1.4. Conclusion

Nous avons mis en place un essai de gonflement de membrane sous pression
différentielle. Ce banc d’essai est composé d’un systeme de mise sous pression, d’un
interférometre laser, et d’un systeéme de chauffage. Des pieces ont été usinées pour fixer et

mettre 1’échantillon sous atmosphere controlée.

Le développement de cet essai a permis de mettre en évidence les limitations de
I’équipement utilisé. Pour optimiser le banc d’essai de gonflement nous avons proposé
quelques modifications possibles pour augmenter la fiabilit€é des mesures (interférométrie
2D).

Concernant les membranes utilisées, nous avons usiné et caractéris€ dans un premier
temps des membranes de nitrure de silicium, dans le but de valider le banc d’essai. Des films
minces métalliques avec différents rapports a/b (1/1, 1/6) et différentes épaisseurs (300, 200,
et 100 nm) ont ensuite été élaborés afin de mettre en évidence une influence de 1’épaisseur de
la membrane sur le comportement mécanique. Par la suite, des membranes de silicium ont été
congues pour étudier I’influence de la température sur le comportement mécanique des

membranes.
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Chapitre III. Caractérisation des films - Interférometre 1D

Les premiers essais ont été effectués en utilisant l'interférometre 1D. Différents types de
matériaux ont été testés dans cette configuration. Tout d'abord des membranes de nitrure de
silicium pour mettre en évidence la fiabilité ainsi que la reproductibilité des mesures. En effet,
ce matériau est un bon candidat pour une étude préliminaire et comparative du comportement
mécanique d’une membrane, puisqu'il a été tres largement caractérisé en fonction de la
méthode et des parametres de dépot utilisés.

Puis des membranes polycristallines d'or, matériau ductile, ont été utilisées pour définir
les parametres importants qui influenceront les mesures (contrainte résiduelle,
microstructure). Ces premiers essais nous ont permis d'apporter et de proposer des

améliorations pour le montage.

I1I.1. Test du montage

Nous avons réalisé au préalable des essais sur des membranes de nitrure de silicium
(Si3Ny) de géométries différentes ainsi qu'une membrane de SiNy commerciale.

Les premiers échantillons sont composés d’une plaquette de silicium de 380 pum sur
laquelle est déposé de chaque coté une bicouche de nitrure de silicium (Si3N4) de 200 nm
chacune. Ce dépdt a été réalisé par LPCVD. Les échantillons ont été élaborés suivant le procédé
décrit dans le chapitre précédent : une fenétre carré ou rectangulaire est gravée au préalable par
RIE (Reactive Ion Etching) dans 1'un des cotés de la plaquette, puis I’échantillon a été gravé
chimiquement.

L'échantillon de SiNy a été acheté chez Silson. Le film, déposé sur une plaquette de
silicium, a une épaisseur de 250 nm et I'ouverture de la fenétre est de 3 mm.

Les essais se déroulent a température ambiante. La membrane est collée a chaud (60°C)
sur un porte-échantillon en utilisant une cire transparente qui se dissout facilement dans

I'acétone. Le reste de I’essai suit la procédure décrite dans le chapitre 2.
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[11.1.1. Reproductibilité de 'expérience

Comme le nitrure de silicium a un comportement élastique a température ambiante, nous
avons testé plusieurs fois le méme échantillon pour démontrer la reproductibilité des mesures
pendant la mise sous pression. Les résultats obtenus pour le chargement d'une membrane
carrée de demi-largeur égale a 2 mm sont présentés figure III.1. Les deux courbes pression-
déflexion sont similaires ce qui prouve la reproductibilité de la méthode pendant la charge.
L’absence de déplacement entre les deux courbes met bien en évidence le comportement
€élastique du nitrure de silicium a température ambiante.

12000 - Pression
(Pa)

10000 -
8000 -
6000 -

4000 -
Déflexion
(jum)

0 2 ] T T L] L] L] T 1

0 5 10 15 20 25 30 35 40

Figure III.1. Courbe pression-déflexion pour le méme échantillon.

[11.1.2. Courbe charge-décharge

La courbe présentée figure II1.2 est un exemple de courbe pression-déflexion obtenue a
partir d’une membrane rectangulaire pour un cycle de charge-décharge. Nous supposons que
le décalage observé entre les deux courbes est une conséquence de 1’utilisation d’une piece
intermédiaire dans le dispositif de mesure par interférométrie 1D. L’écart dans la mesure de
déflexion entre la partie charge et décharge peut étre dii a :

» une diminution ou d'une perte de signal de l'interférometre pendant 1'essai provoquant

une légere dérive de la mesure de £,

» un déplacement de la tige de graphite sur la membrane, ainsi on ne mesure plus la

déflexion au méme endroit,

» alafriction entre la tige de graphite et le guide.
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Une ou plusieurs de ces raisons ont pu provoquer un décalage entre les deux courbes.
Dans tous les cas, il n'est pas envisageable dans cette configuration de faire des cycles de

charge-décharge sur nos membranes.

12000 A

Pression
10000 4 Pa) |
o
8000 A _ =
6000 |
/ Décharge
4000 A
2000 4 o Déflexion
- (um)
() - T T T T 1
0 2 4 6 8 10

Figure II1.2. Cycle de charge et de décharge a température ambiante pour une membrane de

nitrure de silicium rectangulaire.

[11.1.3. Fiabilité des mesures

Afin de justifier la fiabilité de nos mesures, il est nécessaire de comparer les résultats avec
les données de la littérature. Ainsi, plusieurs courbes pression - déflexion ont ét€ mesurées et
exploitées pour des échantillons de Si3N4, SiNy, et Si (fig.I11.1).

Comme nous l'avons vu dans le paragraphe 11.3.11, les courbes pression - déflexion et les

courbes p/h = f (h2) sont analysées a partir des relations suivantes :

E t
P_c— 2L _pac, 2t
4 2
E = pente XM et o, = originexa— (1I1.2)
lt 2t

ou a est la demi largeur de la membrane, t 1'épaisseur du film, la pression p et la déflexion
h sont les deux grandeurs mesurées pendant I’essai de gonflement ; les constantes C; et C;

sont déterminées par le calcul décrit dans l'annexe 1.
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On rappelle également les relations entre E, M (module de déformation plane) et Y

(module biaxial) :

M =

2

etY:L
1-v 1-v

Les résultats sont détaillés dans les paragraphes suivants.
[1I.2. Matériaux fragiles

Nous présentons ici les résultats obtenus pour des membranes de nitrure de silicium et de
silicium prélever sur différentes plaquettes. Les valeurs de E et gy calculées a partir des

courbes pression-déflexion seront données puis discutées.

[I1.2.1. Nitrure de silicium

[11.2.1.1. Géométrie et microstructure des échantillons

Dans un premier temps, I’examen en microscopie électronique en transmission d’une
coupe transverse d’un revétement de SizNs a mis en évidence 1’existence d’une bicouche
comportant deux films d’une épaisseur de 200 nm chacun (fig.II1.3.a). Ce dépdt est d'origine
commerciale. Le fait que le dépdt soit effectué en deux étapes se comprend en considérant les
fortes contraintes résiduelles de tractions présentes dans le film. Ainsi pour obtenir un dépot
de 400 nm, il faut tout d'abord déposer 200 nm de chaque coté du substrat (la courbure du
substrat pourra ainsi étre compensée) puis une deuxieme pour atteindre 400 nm.

En faisant diffracter cette zone, on obtient une série d’anneaux diffus caractéristiques de 1’état

amorphe (fig.I11.3.b).
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a) b)

100 nm

Se-006 1/nm

Figure I11.3.a) Micrographie électronique d’une coupe transverse d’un film de nitrure de
silicium déposé sur un substrat de silicium b) Cliché de diffraction du film de nitrure de

silicium.

Afin de mesurer les dimensions et d’observer la régularité de la géométrie de la
membrane, les faces avant et arriere de 1’échantillon sont observées au microscope optique

apres attaque chimique (fig.I11.4)). Cette technique nous permet de mesurer I'extension de la

gravure (2a) avec une précision de 0,1 mm.

Figure II1.4. Micrographie optique d'une membrane de nitrure de silicium apres attaque en

vue de dessus.

La géométrie de la membrane est définie par les dimensions du masque. Dans notre cas
deux types de membranes ont été usinés. Les dimensions théoriques et mesurées par

microscopie optique (§/1.2.3.1) sont reportées dans le tableau suivant :
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Type de Dimensions Dimensions 2a calculées Extension de gravure
membrane Du masque (mm) apres attaque (mm) (2a) mesurés (mm)
Carrée 5 4.464 4.4
Rectangulaire Tx2 1.464 1.3

Tableau III.1. Dimension de la fenétre avant et apres attaque

La différence entre les valeurs mesurées et les valeurs calculées peut €tre attribuée a :
» ladifficulté de définir le bord de la membrane,
» les irrégularités de la plaquette de silicium (épaisseur) qui du fait de la nature
anisotrope de I’attaque modifie les dimensions de la fenétre,

» les imperfections de gravure par KOH.

Concernant la membrane de SiNy, le film est composé d'une monocouche de 250 nm
d'épaisseur, également amorphe.

Afin de mesurer les valeurs de module d’Young et de contrainte résiduelle a partir des
courbes brutes de pression-déflexion, nous utilisons un coefficient de Poisson égal a 0,25
[IL1]. Cette valeur a été choisi de facon a minimiser l'erreur entre la courbe simulée et la
courbe calculée (§11.3.11). Pour étudier la reproductibilité des résultats, nous avons testé des

membranes de géométrie différentes.

[11.2.1.2. Courbe p/h = f (h2)

Les données brutes 2 la charge sont transformées en courbe p/h = f (h?). La figure IIL5 est
un exemple obtenue a partir des données enregistrées pour une membrane rectangulaire de
demi-largeur a égale a 0.65 mm. Une pression maximale de 10500 Pa a été appliquée sur

I'échantillon, ce qui correspondant a une déflexion maximale de 9.41 um.

On constate que la courbe est pratiquement linéaire, ce qui correspond bien a un
comportement élastique sauf pour les tres petites déformations (proche de # = 0). En effet, au
début de l'essai, on observe des fluctuations au niveau du signal de l'interférometre. Le bruit
mesuré est a peu prét constant et de I’ordre de 100 nm. Il introduit une dispersion des mesures
pour les petites déflections mais devient ensuite négligeable pour des hauteurs de membrane

de quelques microns. Une erreur, petite mais systématique, ne peut pas étre exclue, a cause du
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poids de la tige et du miroir. Ces observations montrent bien la sensibilité des mesures aux

bruits ambiants pour les tres petites déflexions.

14E+09
1.2E+09
1,0E+09
8,0E+08
6,0E+08 -
4,0E+08
2,0E+08 -

il

L

p/h (Pa/pum)

h?(um?)

0.0E+00

0 1E-11 2E-11 3E-11 4E-11 5E-11 6E-11

Figure IIL.5. Courbe p/h = f (h%) pour une membrane rectangulaire de nitrure de silicium.

[11.2.1.3. Influence et mesure des contraintes internes

a) Courbes brutes

Les courbes pression-déflexion ci-dessous, obtenues pour des membranes de nitrure de

silicium, illustrent bien I’influence que peuvent avoir les contraintes sur celles-ci.
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Figure I11.6. Courbe pression déflexion pour des films de nitrure de silicium.
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Dans le cas d’un film de Si3Ny, la courbe est quasiment rectiligne comme nous 1’avons

soulignée dans les paragraphes précédents. En revanche pour le film de SiNy, la courbure est

beaucoup plus prononcée.

b) Mesures de gy

En transformant les courbes pression - déflexion (fig.IlI.6) en courbes p/h = f (h?), on
détermine la valeur de oo, en utilisant les formules (I11.2).

Le tableau III.2 répertorie les valeurs mesurées pour les différents échantillons. La
contrainte résiduelle mesurée varie de 500 MPa a 1 GPa.

La contrainte résiduelle pour le film de SiN est d’environ 145 */.9 MPa soit de 5 a 10 fois

inférieur aux membranes de SizNay.

Echantillon Demi-largeur a (mm) oo (MPa)
1 0.65 451°7
2 0.65 549-%
3 2 704"
4 2 739177
5 2.2 973167
6 2.5 1430
7 2.75 1060-'%
SiN, 1.5 145

Tableau III.2. Contraintes résiduelles mesurées.
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2000 5, (MPa)
1500 ) %
m carrée
1000 - A rectangle { {
500 - I i
Echantillon
0 I | | T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7

Figure I11.7. Contrainte résiduelle avec la barre d'erreur calculée (§ 11.3.12) sur les

échantillons de SizNy.

Pour les films de SizN4, on remarque que les variations entre les valeurs mesurées sont
largement supérieures aux barres d’erreurs calculées (fig.II.7). On note également une
différence systématique en fonction de la géométrie de la membrane. Ces points seront

discutés ultérieurement dans la partie § 171.2.3.1.

[11.2.1.4. Module d’Young

Le module d’Young a été calculé de la méme maniere que la contrainte résiduelle. Les
films de Si3N4 ont un module d’Young compris entre 278 et 381 GPa tandis que la valeur de
E pour le revétement de SiNy est de 164 GPa (tableau III.3). Les variations observées
respectent la barre d'erreur calculée (§ 11.3.12) excepté pour les échantillons 6 et 7 ou le

module est plus faible (fig.II1.8).
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Echantillon Demi-largeur a (mm) E (GPa)
1 0.65 3814
2 0.65 369-%
SiN, 1.5 164°°
3 2 350
4 2 341
5 2.2 3564
6 2.5 2783
7 2.75 307-%®

Tableau III.3. Modules d’Young mesurés pour différents types de membranes.
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Figure II1.8. Module d"Young avec les barres d'erreur calculées (§ 11.3.12) pour les

échantillons de Si3Ny. Le trait en pointillé représente la valeur moyenne de E.

I11.2.2. Silicium

Des membranes de silicium monocristallin ont ét€ achetées chez Norcada (réf.
SM10460D). Les films ont une épaisseur de 280 nm et une géométrie carrée. La demi largeur
a vaut 2.3 mm. L’orientation cristalline du substrat et du film de silicium est suivant la
direction <100> perpendiculaire a la surface. La figure II1.9 présente les données brutes

obtenues pendant un cycle de charge. En comparaison avec le nitrure de silicium, la parabole
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cubique est visible. Le tableau III.4 résume les résultats obtenus avec ce type de membranes,

comparés a un échantillon massif de silicium de méme orientation.

2500 ~ :

Pression
(Pa)

2000 ~
1500 -

1000 A

Deflection
(pum)

0 20 40 60 80

Figure II1.9. Courbe pression déflexion d’'une membrane de silicium.

Echantillon Contrainte résiduelle (MPa) Module d’Young (GPa)
Membrane (t = 280 nm) 13%7.0.2 151%/3
Massif (100) - 164 [11.4]

Tableau III.4. Valeur de gy et de E pour une membrane de silicium (100).

[11.2.3. Discussion

[11.2.3.1. Analyse des résultats- Contrainte résiduelle

Une contrainte résiduelle de traction est souvent présente dans les films de nitrure de
silicium (§1.2). Les essais de gonflement ont permis de l'estimer en analysant les courbes
pression - déflexion. Le tableau III.2 montre une grande dispersion des valeurs de contraintes
résiduelles selon leur géométrie (valeurs comprises entre 549 et 1430 MPa). Néanmoins la
tendance reste la méme, avec des contraintes de traction avoisinant parfois le GPa. Ces
valeurs sont tout de méme du méme ordre de grandeur que celles reportées dans la littérature

tableau III.5.
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Contrainte résiduelle (MPa) Procédés de dépot  Référence

1224 LPCVD [IIL.2]
2500-4000 PVD [1I1.3]
217-282 LPCVD [I11.4]
690 LPCVD [1IL.5]
248 IBM Microelectronics [111.6]

98 DF PECVD [II1.7]
500-1000 Evaporation [IIL.8]

Tableau IIL.5. Contrainte résiduelle relevée dans la littérature pour un dépot de nitrure de

silicium.

Les valeurs élevées de contraintes résiduelles peuvent étre liées a :
» une sous estimation de la barre d’erreur concernant l'incertitude (§ 11.3.12) de
mesure de la pente et de 1'origine,
» les erreurs systématiques qui proviennent d'un décalage de zéro de
l'interférometre et du capteur de pression,
» une erreur aléatoire introduite par la position du miroir qui n'est pas exactement
au centre de 1'échantillon et differe d'un essai a I'autre,
» le collage de I1'échantillon peut introduire des contraintes résiduelles
supplémentaires,
» la méthode et les parametres de dépdt. En effet, pour un méme procédé 1’état
de contrainte ainsi que 1'épaisseur du revétement peuvent varier d’un échantillon a
I’autre, prélevé sur une méme plaquette, ou d’une plaquette a 1’autre [11.23, IL.1,

I11.7, 11L.1, II1.2].

[11.2.3.2. Analyse des résultats - Module d’Young

L’analyse des courbes pression - déflexion aboutit a un module d’Young compris entre
278 et 381 GPa pour les échantillons de SizN4. La dispersion des mesures dans le cas de SizNy
peut s’expliquer tout d’abord par la valeur élevée de la contrainte résiduelle. Dans le cas
d’une forte contrainte de traction la courbe pression - déflexion présente un aspect quasiment
linéaire (fig.II1.3), ce qui rend 1’ajustement de la courbe plus délicat, diminuant la précision
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des mesures (échantillons 6 et 7). Cet effet se comprend en considérant la formule reliant la
pression et la déflexion [IIL.1]. En effet, la partie linéaire de la courbe est due au second terme
de I’équation proportionnelle aux contraintes internes (§/1.3.11). Ainsi pour avoir de bonnes
mesures de E, il est préférable d’avoir des échantillons sous faible contrainte interne comme
nous avons pu le constater pour I'échantillon de silicium. Dans ce cas, la contrainte résiduelle
étant tres faible (environ 13 MPa), le module d"Young mesuré est treés proche du massif pour
une méme orientation.

Un autre fait qui peut influencer les valeurs du module d’Young des films de nitrure de
silicium peut provenir du procédé de fabrication du dépot. En effet, il est tres difficile
d’obtenir une stoechiométrie homogene sur une méme plaquette et entre plaquettes différentes,
ce qui engendre des variations dans les valeurs de module d’Young. L'influence de la
steechiométrie a été observée pour le film de SiNy puisqu'un module élastique de 164 GPa a
été mesuré. Néanmoins, les valeurs mesurées pour les membranes de nitrure de silicium
restent du méme ordre de grandeur que celles relevées dans la littérature (tableau.Ill.6) pour

des procédés de dépot et des techniques de mesures différentes.

Module d’Young (GPa)  Méthode de caractérisation Référence

210 Load deplacement [111.4]
356 Bulge test [11.21]
184-243 Indentation [IIL.5]
304 Indentation [111.6]
200-340 Bulge test [11.3]
262 Bulge test [11.1]
360 Bulge test [I11.8]

Tableau III.6. Module d’Young relevé dans la littérature pour des revétements de nitrure

de silicium.

[11.2.3.3. Limitations de I'essai de gonflement

Les premiers essais effectués sur des membranes de nitrure de silicium et de silicium ont
permis de mettre en évidence certaines limites et améliorations a apporter a I’essai de
gonflement.

» la fixation de 1'échantillon (§/11.2.3.1). On a donc choisi pour la suite des essais

d’utiliser un écrou en graphite qui permet entre autres de diminuer les risques
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d'endommagement du film. Ce systeme a été décrit dans le chapitre précédent
($11.3.1).

» la mesure de la déflexion. L’une des solutions est l’utilisation d’un
interférometre 3D permettant de s’affranchir de la présence d’une piece
intermédiaire. Cette technique est I'objet du chapitre 4.

» l’analyse des résultats. Nous avons choisi de faire une hypotheése sur le
coefficient de Poisson. Cette hypothese influence les mesures puisque I'une des
constantes (C;) de I’équation reliant la pression a la déflexion dépend du
coefficient de Poisson (Annexe I). Or rien n’assure que le dépot est homogene et
que la steochiométrie est bien respectée sur toute la surface.

» La précision des mesures sur le module d’Young est affectée par la contrainte
résiduelle (§/71.2.3.2). 11 est donc indispensable de minimiser 1’effet de la
contrainte résiduelle sur la dispersion des mesures. On peut diminuer cet effet en
effectuant des traitements thermiques ou encore utiliser des multicouches pour

controler les valeurs des contraintes.

[11.3. Films minces d’or

[I1.3.1. Déroulement des essais

Comme nous l'avons décrit dans le chapitre I (§1.3.2), les propriétés mécaniques des films

minces polycritallins sont influencées par :
» lataille de grains,
» latexture,
» la porosité.

Nous avons choisi de caractériser plusieurs membranes d'or rectangulaires, d'épaisseurs
différentes (100, 200 et 300 nm), avec et sans recuit, pour étudier le comportement élastique
et plastique des revétements (§/1.2.1). Un des échantillons de 300 nm a été recuit pendant 24 h
a 260°C pour faire évoluer la taille de grains.

Pour ces essais, 1'échantillon est testé a l'envers et fixé a 1'aide d'un écrou sur le porte
échantillon (§/1.3.1). Comme dans le cas précédent, les essais sont effectués a température

ambiante avec l'interférometre 1D.
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Remarque : la température de recuit a été choisie en fonction du diagramme binaire or -
silicium. Elle ne peut excéder 300 °C a cause de la formation d'un eutectique a cette

température.

[11.3.2. Caractérisation mécanique

[11.3.2.1. Courbe contrainte - déformation

I + 200nm = 300 nm recuit 100 nm ------ 300 nm

20000 4 Pression
(Pa)

16000 A

12000 -

8000 -

4000 A

0
0 10 20 30 40 50 60 70

Fig II1.10. Courbes pression déflexion pour les échantillons d'or d'épaisseurs différentes.

La figure ci dessus présente les courbes pression - déflexion obtenues pour différentes
épaisseurs de film d'or. Leur allure suit bien un comportement linéaire pour les petites
déflexions (comportement influencé par la contrainte résiduelle) puis un comportement en h’
(comportement régit par le module d'Young). Les échantillons ont été déformés a une
pression avoisinant 20000 Pa pour les films de 200 et 300 nm recuit, 6000 Pa pour h = 100
nm et 10000 pour le film de 300 nm. Néanmoins la déflexion mesurée pour les différentes
éprouvettes est comprise entre 59 et 65 um. La transformation de ces courbes en courbe

contrainte - déformation peut étre faite grace aux relations décrites dans le chapitre 1.
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l - 200nm - 300 nmrecuit — — 300 nm —— 100 nm
500 - o
400 -
350 -
300 -

250 1
200 4
150 o
100 4

Figure III.11. Courbes contraintes - déformations pour des films minces d'or de 300, 200

100 nm et 300 nm recuit.

Pendant les essais tous les échantillons ont ét€¢ déformés jusqu’a rupture sauf pour le film
de 300 nm recuit (courbe bleu) qui n’a pu étre déformé au-dela de 20000 Pa a cause d’une
fuite au niveau du porte échantillon. On remarque également que les courbes de 300 et 200
nm sont similaires. En effet ces 2 courbes sont quasiment superposées jusqu'a ce que le film
de 300 nm se rompt au alentour de 0.03% de déformation. On peut supposer que les valeurs
de module d'Young vont étre proches, ce qui est confirmées par les valeurs répertoriées dans
le tableau I11.7.

Les courbes contraintes - déformations montrent une diminution graduelle de la pente,
c'est a dire une transition progressive du domaine élastique vers le domaine plastique. Pour le
film recuit, on observe un changement de pente en début de courbe (partie élastique).

Avant recuit, la contrainte résiduelle est de ’ordre de 50 MPa, et devient négative (- 2
MPa) pour le film recuit.

Le module de déformation plane M est déterminé a partir de la partie élastique de la

courbe.
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E<111> E<111>

Echantillon 300nm 200nm 100 nm 300 n.m Dansle  Suivantla Polycristal
recuit plan F—
Module de
déformation
1387/5 122'/6 9079 607725 108 145
plane M
(GPa)
Module
d’Young 85 79 73 49 89 117 78
E (GPa)

Tableau II1.7. Valeurs de M et E.

Avant recuit, les valeurs de module d’Young diminuent de 85 GPa (300 nm) a 73 GPa
(100 nm), valeur proche du massif. Pour le film recuit, le module d’Young chute brutalement
a 49 GPa.

On remarque que le module élastique mesuré avant recuit est compris entre le module
d’Young de I’état massif et le module pour une texture <111> normale a la surface de
I’échantillon mesuré dans le plan. Apres recuit, la valeur obtenue peut étre attribuée a un
changement de texture (§1.3.2). Il serait donc intéressant par la suite de caractériser ce

changement d'orientation des grains dans nos échantillons pour expliquer ces résultats.

Remarque : 1l serait préférable de mesurer le module élastique a partir d’une courbe de
décharge. Dans notre cas les problemes de friction entre le guide et le miroir ne nous ont pas
permis d’effectuer ses mesures (§I11.1.2).

[11.3.2.2. Courbe contrainte-déformation plastique

En enlevant la partie élastique de la courbe contrainte - déformation (fig.III1.12 a gauche),

on obtient une courbe contrainte-déformation plastique (fig.II1.12 a droite).
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350 7 Contrainte 350 - Contrainte

3004 MPa) 3001 (MPa)

250 250 - J' 300 GPa

200 - 200 A

150 A ,7 150 A o, ~150MPa

100 - 7 ’ 100 ] ' |
T pasizus 10°)

0 T — ! 0 T T 1
0 1 . 3 0 0,2 0,4 06

Figure III.12. A gauche : en bleu courbe contrainte déformation pour un film d'or de 300 nm
d'épaisseur, le trait rouge représentant la pente élastique tandis que le trait en pointillé
représente la limite d'élasticité conventionnelle. A droite, la courbe contrainte déformation

plastique correspondante.

La pente de la courbe est défini par :

do _ do
g —(c/M) de,

Avec o la contrainte, ¢ la déformation totale, o/M la déformation élastique, ¢, la
déformation plastique, et M le module de déformation plane. Lorsque le film est déformé
élastiquement, ¢, = 0, donc la pente infinie. Une fois que la déformation plastique a lieu, la
pente diminue progressivement jusqu'a devenir constante pour les grandes déformations.

Ainsi, l'origine de la courbe nous permet d'évaluer le début de la plasticité. Le

durcissement de 1’échantillon est défini par la pente de la tangente a la courbe.

Nos mesures ont montré que les différents échantillons présentent un début de
déformation plastique a partir d'environ 150 MPa. Il faut noter que la limite d'élasticité
conventionnelle a 0.2 % n'a pu étre mesurée parce que les échantillons se sont rompus avant
d'atteindre cette valeur avec un taux de déformation plastique trés faible (de I’ordre de 05.107).
Il serait donc plus convenable de parler de début de plasticité ou de microplasticité.

Concernant le durcissement de 1'échantillon, la valeur reste tres élevée pour I'ensemble des

éprouvettes (environ 300 GPa).
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Pour expliquer l'ensemble de ces résultats nous allons donc caractériser la microstructure

de nos échantillons.

[11.3.3. Caractérisation microstructurale

Pour caractériser la microstructure des éprouvettes nous avons utilis€ la microscopie

électronique (MET, MEB) et la diffraction des rayons X.

[11.3.3.1. Taille de grains

nm, after

annealing

Figure II1.13. Micrographies électroniques en transmission obtenues pour des films d’or
déposés sur silicium par évaporation. On observe une distribution de taille de grains bimodale

ainsi que la présence de défauts au sein du film.

Les observations au microscope électronique en transmission avant recuit ont révélé une
microstructure hétérogeéne. Les échantillons observés en vue plane sont composés de gros
grains (~ 1 um) entourés de petit grains (~ 10 nm). Pendant le dép6t, des défauts tels que des
dislocations (fig.IIl.13.a) ou des macles de croissance (fig.I11.13.b) se sont développées dans

les plus gros grains. Apres un recuit de 24 heures a 260°C, la microstructure du film a évolué.
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De plus gros grains se sont développés aux dépens de plus petits augmentant ainsi la taille

moyenne des grains (fig.111.13).

La morphologie des grains a été observée au MET pour différentes épaisseurs de films
(fig.II1.13 et III.14). La figure ci-dessous est I'exemple d'un film de 100 nm d’épaisseur

observé en coupe transverse.

), 1
—

Figure I11.14. Observation d'un film d'or en coupe transverse. A gauche le film a une

épaisseur de 100 nm, a droite de 300 nm.

On distingue en gris clair le substrat de silicium, en gris foncé la couche d’accrochage de
titane nécessaire pour permettre 1’adhérence du film sur la plaquette de silicium et enfin le
film d’or. Les grains ont développé pendant le dépdt une morphologie colonnaire avec dans
ce cas au moins un grain compris dans 1’épaisseur du film. Pour le film de 300 nm la taille de
grain avoisine 1’épaisseur du film. Des macles de croissance et des dislocations ont également
été observées.

En utilisant la méthode des interceptes, nous avons pu évaluer la taille moyenne de grains
(Tableau II1.8) ainsi que leur distribution de tailles sur la surface des échantillons en prenant
en compte les macles présentes dans les plus gros grains (fig.II1.15). Les valeurs moyennes de
taille de grains obtenues sont comprises entre 32 et 91 nm pour les films minces avant recuit

et de 212 nm apres recuit (Tableau II1.8).
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Film 300 nm recuit 300 nm 200 nm 100 nm
Taille moyenne
212 91 53 32
des grains (nm)
Dispersion (nm) 130-790 61-490 27-220 19-180

Tableau II1.8. Valeurs moyennes et dispersion de la taille moyenne de grains.

_ Number
0.7 7 fraction t=100om
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Figure III.15. Distributions de la taille de grains pour les différents films mesurées par la

méthode des interceptes.

Malgré une microstructure hétérogene, on remarque que (fig.II1.15) :
» la taille des petits et gros grains ainsi que leur taille moyenne diminuent avec
I'épaisseur du film,
» apres recuit la taille moyenne ainsi que la taille des petits et gros grains
augmentent,

» dans tous les cas, il y a plus de petits grains que de gros.

I11.3.3.2 Texture
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Nous avons déterminé€ la texture des revétements en utilisant deux méthodes. Tous d'abord
la microscopie électronique a balayage par le biais de I'EBSD (§/1.2.3.3) puis, la diffraction
des rayons X (§11.2.3.2)

a) EBSD

La figure III.16 est une série de figures de pdles obtenues pour un film de 200 nm (en

haut) et de 300 nm (en bas) par EBSD.

Pole Figues

for_200nmcpd

AU (m3m)

[Complete data s=t
1583 data points
Equal Area projection
U pper hemspheres

Polke Figues

[or_300nmcpr]

Ay (m3m)

[Complete data sat
19625 data points
Equal Area projection
U pper hemspheres

Figure III.16. Figures de pole obtenues par EBSD pour un film de 200 nm (haut) et 300 nm

(bas) d'épaisseur.

Les figures de pole <100> (a gauche) sont composées d’un cercle a 54.7°, tandis que les
figures de pole <111> (a droite) possedent un pic intense a 0° ainsi qu’un anneau a 71°. Ces
deux exemples sont typiques d’une texture <111>. Les quelques points observés en dehors de
ces zones correspondent a des orientations de grains différentes, présentes dans le film. Dans
les deux cas, elles montrent une texture <111> fortement marquée avec une légere

désorientation par rapport au centre.
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Les films d’épaisseurs 100 nm et 300 nm recuit ont également été caractérisés (fig.I11.14).
Cependant dans les deux cas, nous avons eu des problemes de dérive dus a la contamination
de la surface de I’échantillon dans le microscope électronique provenant du craquage de

I’huile de la pompe a diffusion. Pendant 1’analyse, les clichés des lignes de Kikuchi

deviennent au fur et a mesure illisibles, ce qui limite la durée des mesures a quelques heures.

100 nm

Figure II1.17. Figures de pole obtenues par EBSD pour un film de 200 nm (haut) et 300 nm

(bas) d'épaisseur.

On peut tout de méme constater la présence d’un pic a 0° sur la figure de pdle <111> ainsi
qu'un anneau a environ 71° (fig.I111.17 a droite) avec une désorientation de quelques degrés par
rapport au centre. Les différentes figures de pdle, obtenues pour des temps longs, présentent
également des anneaux concentriques fortement décentrés (centrés apparemment a -45° sur
I’axe RD). L’aspect des anneaux varie d’une figure de pole a 1’autre mais reste sensiblement

identique entre échantillons. Ceci est observé quelle que soit 1’orientation des échantillons
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dans le microscope. Il s’agit a I’évidence d'un artefact de mesure survenu pendant I’essai. Les
échantillons n’ont pas pu &tre caractérisés une seconde fois puisqu’ils ont été fortement
contaminés par 1’appareil. On peut tout de méme observer une tendance qui sera ensuite
confortée par la diffraction des rayons X.

Nous n’avons pas pu déterminer les fractions volumiques de chaque composante
notamment a cause de la petite taille des grains composant le film. En effet la taille de sonde

et le pas utilisés sont du méme ordre de grandeur que les plus petits grains qui constituent le
film (§ 11.3.3.3.a).

b) Diffraction des rayons X

Dans un premier temps la diffraction des rayons X est utilisée pour caractériser la nature
du film en utilisant le diffractometre D8 advance (§11.2.3.2). Cette étude préliminaire nous a
permis de vérifier :
» la position des pics de diffraction de 1'or,
» une possible texture,

» la présence de contraintes résiduelles.

La figure II1.17 représente les résultats obtenus pour des films de différentes épaisseurs.

<111> <200>
z il
5 il
Q = 1
o .
c I|
= A t=100 nm
h ) t =200 nm
| ' t =300 nm
|\ 300nm after annealing - )
:IS IIIIII :I: IIIIIII
d scale

Figure I11.18. Diffractogramme /26 obtenu a partir de couches d’or déposées sur substrat de silicium.

Les échantillons présentent un pic <I111> tres intense révélant une texture <111>

fortement marquée. On observe également une augmentation de l'intensité du pic <200> apres
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recuit, ce qui montre que le recuit favorise la croissance des grains orientés <200> au
détriment des grains orientés <111> (§.1.1.3.3). La fraction volumique de texture <111>

devrait donc étre moins importante apres recuit.

Pour compléter 1'information sur la texture de nos films, les figures de pdles suivant la

direction <111> ont été mesurées (fig.I11.19).

90

180 0

270

Figure II1.19. Figures de pdle pour un film de 200 nm d'épaisseur avant et apres recuit
obtenues par diffraction des rayons X avec a gauche la représentation 2D, a droite la

représentation 3D

La figure ci dessus représente de deux manieres une cartographie des intensités autour du
pic <111> perpendiculaire a la membrane. L'absence d'intensités en dehors du pic de
diffraction du plan {111} est une signature d'une forte texture <I111> des échantillons.
L'anneau a environ 71° est dii aux autres directions des plans de la famille {111}.
L'uniformité de cet anneau montre qu'il n'y a pas d'orientation préférentielle dans les plans du
film. Des figures de pdle similaires ont été€ obtenues pour les autres échantillons.

Une légere désorientation est observée pour les films de 300, 200 et 100 nm. Cet écart est
da a la méthode de dépot utilisée pour le film d'or. L’orientation du flux d’or par rapport a
I’échantillon va dépendre de la position de ce dernier dans le bati. Dans le cas ou le film ne se
trouve pas au dessus du creuset, le flux d’or ne sera pas perpendiculaire a la surface, ce qui
introduit une 1égere désorientation dans la texture du film.

Ces mesures sont bien en accord avec les observations faites a partir des diffractogrammes
et des figures de poOle obtenues par EBSD avant recuit (fig.III.16, 17 et 18). En revanche, nous

n'avons pas observé de pic correspondant aux grains <100>.
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[11.3.3.3. Contrainte interne

La diffraction des rayons X a également permis de confirmer la présence de contraintes

résiduelles dans les revétements. Les diffractogrammes 6/26 (fig.Il1.17) montrent
effectivement un déplacement du pic <111> par rapport au massif. Nous avons donc effectué
des mesures de contraintes par la méthode sinzy/ (§11.2.3.1) pour observer la tendance. Il faut
noter que cette méthode n'est pas appropriée pour mesurer les contraintes résiduelles pour des
échantillons texturés. Néanmoins, il nous donne la nature de la contrainte (compression ou
traction). Les résultats obtenus ne tiennent compte que de la position du pic a x =0 et y =

71.57 :

Phi = -90.00
Pei=-71.57

TEi= 00 TSi=-s0.77 Hi--12.17

Tei= 5221 HEi=-2279

Hsi= 0.00

= 000

ray
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Fig III. 20: En haut, mesure obtenu pour ¢ =-90° et 0° <y < 80°, en bas, courbe

déformation en fonction de sin? () pour @ =-90°
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Echantillon Massif 300 nm 100 nm 200 nm 300 nm
recuit
oo (MPa) - -168.4%/.34 -110 /.57 -73%/.20 -27.6"7.18

Essai de gonflement

0o (MPa)

- ~ 50 ~ 50 ~ 50 ~-2

Tableau III.9. Valeurs de contrainte résiduelle mesurées par diffraction des rayons X.

Les films apres dépdt sont sous une légere contrainte de compression variant avec
I’épaisseur du film : la valeur absolue de la contrainte augmente avec I’épaisseur du film.

Elle reste tres faible pour le film de 100 nm et il est difficile de conclure sur la présence de
contrainte résiduelle en compression dans ce cas compte tenu de la barre d’erreur. Néanmoins
elle donne une idée sur la nature des contraintes présentes dans le film.

Contrairement au nitrure de silicium (Tableau I11.2), les contraintes sont beaucoup plus
faibles en valeur absolue et suivent bien le comportement de type II décrit dans le chapitre 1
(§1.2.3). On peut également noter une différence avec les mesures obtenues a partir de 1'essai

de gonflement causée par la fixation de 1'échantillon (/1.3.1).

[I1.3.4. Discussion

[11.3.4.1. Courbe contrainte - déformation.

Les mesures de contraintes a partir des courbes contraintes - déformation ne sont pas
représentatives de la contrainte résiduelle réelle présente dans le film. Elle est induite par le
serrage du porte échantillon (§/1.3.1) ce qui est confirmée par les mesures de contraintes
effectuées par diffraction des rayons X (§111.3.3.3).

Apres recuit par contre, le serrage n'a pas compensé la contrainte en compression de
I'échantillon, confirmée par la présence de rides visibles sur 1’échantillon (fig.IIL.21). Le
flambage de 1'échantillon (fig.II1.18) peut expliquer le changement de pente observé au début
de la déformation de 1'échantillon (§/11.3.2.1), entrainant l'instabilité de la tige et du miroir

pendant la mesure.
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Figure II1.21. Micrographie optique d'une membrane d'or rectangulaire apres recuit. On
constate sur les bords des rides tres étroites ainsi que des rides plus larges sur le reste de la

membrane.

Remarque : Dans le cas de films sous contrainte résiduelle de compression, il est difficile
de déterminer ’origine de la courbe. Une des maniéres de s’affranchir de ce probleme est de

caractériser l'ensemble de la membrane par interférométrie (Chap.1V).

La transition progressive entre le comportement élastique et plastique peut s'expliquer en
considérant la microstructure de nos échantillons. Nous avons décrit dans les paragraphes
précédents une distribution de taille de grain bimodal (§111.3.3.1). Par conséquent, les plus
petits grains ayant une limite d'élasticité plus élevés, se sont les gros grains qui se déforment
en premier.

Une deuxieme caractéristique microstructurale a considérer est la texture (§//1.3.3.2). Les
grains se déforment alors plus ou moins facilement en fonction de leur orientation.

Et enfin la contrainte résiduelle présente dans le film. Phillips et al [IIL.7] ont montré en
étudiant des films polycristallins par micro-diffraction que 1’état de contrainte résiduelle peut
varier de facon tres importante d’un grain a I’autre.

L'ensemble de ces facteurs fait en sorte que tous les grains ne se déforment pas en méme

temps ce qui explique l'aspect de la courbe.

[11.3.4.2. Module d’Young

a) Avantrecuit

Les valeurs reportées dans le tableau III.7 sont comprise entre les valeurs de module
€élastique pour une texture <111> et un polycristal.
Avant recuit, I’évolution du module d’Young peut étre attribuée a un changement de

texture ou de fraction volumique des différents constituants. On a pu constater grace a 1’étude
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de diffraction des rayons X que les films présentent une forte texture <I111> avec une légere
désorientation par rapport a la normale du substrat de silicium. L'intensité des pics a montré
que les échantillons de 200 nm et 300 nm ont une texture <111> similaire, ce qui se traduit
effectivement par des modules d'Young proches. En revanche la texture est beaucoup moins
marquée pour le film de 100 nm, ce qui explique la chute de E mesurée par essai de

gonflement. Cependant d'autre mesure sont nécessaire pour étayer cette hypothese.

b) Apres recuit

Pour le film apres recuit, la chute de module peut s’expliquer par 1'apparition de sillons
aux joints de grain pendant le recuit. Cependant d’apres [II1.10, I1.5] la baisse engendrée par
ce phénomene ne peut dépasser 2% de la valeur, ce qui n’est pas suffisant. Une autre
hypothese serait de considérer la présence de décohésion aux niveaux des joints de grains
pendant 1’évaporation du métal. Cependant, dans nos échantillons aucune décohésion n’a été
observée en Microscopie Electronique a Transmission ou a Balayage.

Les raisons les plus probables sont donc :

» le changement de texture pendant le recuit ; avec une évolution de la texture
<111> vers une texture <100> apres recuit [I.11]. Nos résultats obtenus a partir de
la diffraction des rayons X nous ont permis de constater la présence d'un pic
<200> plus intense apres recuit mais beaucoup trop faible pour expliquer la valeur
mesurée. Pour observer un changement d'orientation de texture, il est donc
nécessaire de faire un recuit beaucoup plus long.

» le flambage du film. Dans ce cas on surestime la valeur de la déflexion ce qui
entraine une sous estimation du module d'élasticité, ce qui semble Etre le plus

probable dans notre cas.
[11.3.4.3. Limite d’élasticité.
Pour les différents échantillons, le début de la déformation plastique se produit aux
environs 150 MPa. Il y a donc aucun effet de I'épaisseur du film ou de la taille de grain, ce qui

peut s’expliquer par le caractere bimodal de la microstructure du film et la présence avant

déformation, observé en MET, de défauts dans les grains de plus grande taille (§/11.3.3.1).
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. do . . .
Les valeurs de durcissement —— sont obtenues a partir de la pente de la courbe contrainte

dep

- déformation plastique. Elles sont tres élevées (de l'ordre de 300 GPa), et sont largement
supérieure au module d'Young : nous sommes tres loin d'un comportement plastique

macroscopique. (§111.3.2.2).

[11.3.4.4.Rupture

Echantillon de 300 nm d’épaisseur

Echantillon de 100 nm d’épaisseur

Figure I11.22. Micrographies électroniques a balayage de facies de rupture pour un film de

300 nm d’épaisseur (haut) et pour un film de 100 nm d’épaisseur (bas).
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En observant les facies de rupture d’éprouvettes rectangulaires (fig.I11.22), on remarque
que la rupture débute dans des coins de la membrane et se propage jusqu’a l'extrémité
opposée de I’échantillon.

Ces observations peuvent s’expliquer en considérant la rigidité en flexion dans le cas
d’une membrane encastrée. En effet dans 1’analyse des résultats, la rigidité en flexion est
négligée puisqu’on ne s’intéresse qu’a la partie centrale du film. Cependant, dans les coins de
la membrane ce terme devient tres important et doit €tre tres largement supérieur a la
contrainte imposée par la pression appliquée. Par conséquent, la déformation plastique en
réponse a la rigidité en flexion dans les coins de I’échantillon se produit avant la déformation
plastique au centre de 1’échantillon.

Il pourrait étre plus correct d’incorporer dans I’analyse 1’effet de la flexion sur les
mesures, mais il a été démontré que ce terme est important uniquement pres des bords [1L.2].
On peut donc se contenter d’utiliser cette approximation pour étudier la plasticité des films
minces au centre de 1'échantillon par essai de gonflement.

Dans certains cas 1’observation des facies de rupture permet de mettre en évidence les
mécanismes de la déformation plastique. Néanmoins, cette premiere étude ne permet pas de

conclure sur le mécanisme de déformation des films d’or.

[11.4. Conclusion.

Dans ce chapitre des films de nitrure de silicium et d’or ont été utilisés pour tester la
fiabilité du banc d’essai de gonflement que nous avons développé, pour définir ses limites
d’application et ainsi proposer des améliorations a apporter pour les essais a venir.

Les premiers essais réalisés sur des membranes de silicium ont permis de valider la
méthode pour des membranes en traction ainsi que d’apporter a terme quelques améliorations
(fixation de I’échantillon, mesure interférométrique 3D). Bien que les premiers essais aient été
trées encourageants, il demeure néanmoins certains problemes d’interprétation liés a
I’ajustement des données, notamment dans le cas d’un film mince sous forte contrainte
résiduelles de traction dépassant le GPa. Ils ont également permis de mettre en évidence les
premiers facteurs importants dans [’interprétation des données obtenues par essai de
gonflement (mesure précise de la demi largeur a de la membrane).

Dans un second temps, des revétements d’or ont été caractérisés dans le but d’observer

I’influence de I’épaisseur du film et de la microstructure sur les propriétés mécaniques. Une
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variation du module de déformation plane M a été observée. Cette variation est le résultat de
I’anisotropie des propriétés €lastique de I’or (texture). Cependant une étude complémentaire
sur la texture doit €tre faite pour confirmer cette observation. Aucune variation du seuil de
plasticité en fonction de 1'épaisseur du film et de la taille de grains n’a été observée. L allure
des courbes indique une déformation inhomogene liée a une distribution de taille de grain
bimodale et a la présence d'une contrainte interne variant d’un grain a 1’autre. La rupture
débute aux coins de la membrane 1a ou la rigidité en flexion est la plus importante.
Pour caractériser les propriétés mécaniques des revétements par essai de gonflement,
quelques précautions sont donc a prendre :
» La microstructure et les contraintes internes doivent &tre homogenes,
» 1l faut éviter les fortes contraintes internes : les contraintes internes de traction
entrainent une dispersion importante des mesures et les contraintes mécaniques de
compression induisent le flambage du film.
Néanmoins les premiers essais ont été concluants puisqu'ils sont en accord avec les données

reportées dans la littérature.
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Chapitre IV : Interférométrie 3D

Les premieres mesures de déflexion ont été effectuées par interférométrie laser obtenues
par l'intermédiaire d'un miroir plan collé sur une tige de graphite (chapitre 2). Déterminer la
déflexion par une piece intermédiaire présente certains inconvénients dont notamment la perte
de signal pendant I'essai lorsque le miroir se déplace ou encore des problemes de friction entre
le guide et la tige en graphite.

Les mesures obtenues par un capteur ponctuel sont faites - en principe - uniquement au
centre de 1'échantillon : si la forme de la membrane gonflée s'écarte de celle définie (IV.12),
les expressions utilisées pour calculer la contrainte et la déformation de 1'échantillon ne seront
plus valides. En pratique, ceci peut arriver des le début de la déformation plastique, qui ne
sera pas forcément homogene. Reste le probleme de la fleche initiale de la membrane, en

particulier dans le cas d'un film sous forte contrainte résiduelle de compression.

Pour surmonter de ces difficultés et permettre une meilleure caractérisation du
comportement de 1'échantillon, un interférometre 3 D de type Twyman Green a été ajouté au
montage. Le principe de I'appareil a été décrit dans le chapitre 2(§ 11.4.6.3) : a partir d'une
figure d'interférence, on peut calculer le déphasage du faisceau réfléchi, et donc la hauteur de
la membrane en tous points. La mesure se fait sans contact, ce qui permet de s'affranchir des
probleémes de positionnement et de friction rencontrés avec le montage optique précédent.

Deux difficultés étaient néanmoins prévisibles : avec un montage laser standard, la densité
des franges d'interférences sur les bords de 1'échantillon sera trés vite trop élevée pour qu'une
caméra CCD puisse les distinguer, si toutefois le faisceau réfléchi par I'échantillon entre bien
dans la pupille d'entrée du montage. Les opticiens, qui ont besoin de vérifier la qualité optique
de surfaces sphériques (miroirs, lentilles...) utilisent une surface de référence sphérique : une
lentille convergente est placée a l'entrée de l'interférometre. Les figures d'interférence
mesurées ne correspondent plus a la différence de marche du faisceau entre une sphere et un
plan, mais entre deux spheres : la lentille mesurée et la surface de référence [IV.1]. Cette
différence peut €tre aussi petite que possible, voire nulle si le centre de courbure de 1'objet
étudié est placé au foyer de la surface de référence.

Comme on pourra le vérifier ci —dessous, la situation est moins idyllique dans le cas d'une
surface asphérique : 1'image observée par la caméra CCD de l'interférometre est distordue. Les

interférogrammes présentés ci dessous sont un exemple de distorsions observées pendant les
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mesures. Ici deux lentilles sphérique ont été utilisées : au début de la déformation on utilise
une lentille avec une distance focale importante (R = 500 mm) (fig.IV.1.a) par la suite la
référence est adaptée en fonction du rayon de courbure de 1’échantillon en utilisant des

lentilles avec une distance focale de plus en plus courte (fig.VI.1.b).

a)

b)

P =500 Pa P =800 Pa

P =1200 Pa P=1700 Pa

Figure IV.1. Interférogrammes d’une membrane de nitrure de silicium sous pression

différentielle mesuré a partir d’une référence sphérique, a) L = 500 mm, b) L =211 mm.

L'une des difficultés d'interprétation de ces images et donc de savoir a quel point X, Y, Z
de l'interférogramme correspond un point x, y, z de la membrane. Pour ce faire, il est
indispensable de comprendre comment se forment les images dans notre montage (ce qui n'est
pas a priori trivial, le constructeur gardant les caractéristiques de celui ci secretes). 1l sera

alors possible de définir une stratégie d'utilisation de l'interférometre.
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Dans ce chapitre, nous aborderons successivement le fonctionnement du systeéme optique
et la détermination de ses caractéristiques de base, la formation de 1'image d'une surface
asphérique (membrane déformée), sa luminosité et sa visibilité, puis le calcul du déphasage
entre objet et référence, dans le cas d'une surface asphérique. Nous nous intéresserons ensuite
a la mesure du signal par une caméra CCD, qui introduit des perturbations spécifiques. Nous
aboutirons enfin a une proposition de procédure d'utilisation du montage en ligne (pendant

l'essai) puis apres essai, pour l'analyse fine des résultats.
IV.1. Description du dispositif

L'interférometre est monté sur une platine de translation (chapitre 2(§ 11.4.6.3)).
L'ensemble du systeme optique, lentille, caméra et diaphragme, se trouve a l'intérieur d'un
boitier (fig. IV.2). A l'extérieur se trouve l'expandeur de faisceau (cone bleu) ainsi que 1'une
des lentilles interchangeable L;. Parmi les différents systemes testés (Trioptics, zygo,...), ce
montage est le seul qui permette d'observer une membrane mince de silicium. Il présente un

avantage supplémentaire : sa masse réduite, qui a permis son montage direct sur une platine

Platine de
translation

de translation verticale.

Expandeur lhq‘
de faisceau @_

Lentille 1,1 |

Porte
échantillon
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Figure IV.2. Photographie de l'interférometre monté sur la platine de translation

Comme nous l'avons vu dans le chapitre 2, l'interférometre comporte plusieurs
composants dont des lentilles, des miroirs, ou encore des polariseurs. Pour comprendre la
formation de l'image au sein du dispositif et appréhender les problemes de mesure, on
considerera que le systeme optique est simplement composé de deux lentilles convergentes L;
et L, d'un diaphragme placé au foyer de L, et d'une caméra CCD (fig.IV.2).

La premiere lentille convergente L; a une distance focale f; connue (Tableau IV.1). Elle
est suivie d'une seconde lentille notée L, située a une distance | de la premiere. Sa longueur
focale f, reste inconnue puisqu'elle dépend du réglage de la mise au point. Un diaphragme
(pinhole) de diametre D est situé devant la caméra CCD placée a une distance d' du foyer F',.

C'est sur cet écran qu'on observe 1'image de 1'échantillon.

Distance focale de  Rayons de courbure

la lentille (mm) mesurés (mm)
700 609-374
500 413-226
350 269-128
211.5 132-55
135 55-25

Tableau IV.1. Utilisation des lentilles en fonction du rayon de courbure de 1’échantillon.

La figure IV.3 schématise la formation de 1'image M,N; a partir d'un objet MN qui sera
décrite dans les paragraphes suivants. On définit :
» Fy, F'y, Fy, F'; : foyers des lentilles L; et L.
» Z :ladistance entre I'objet MN et le point focal F;.
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‘ ‘ Camera
N CCD
M
Diaphragme el
L, = >
2a
M N fi
7
Pl e Y

Figure IV.3. Représentation schématique de I'interférometre.

Lorsque le rayon de courbure augmente sous 1’action de la pression, il est nécessaire de
changer la sphere de référence pendant I’essai. On utilise par la suite des références
sphériques avec différents rayons de courbure (tableau IV.1), chacune d’elles permettant de

mesurer une gamme de rayons de courbure.

[V.1.1. Formation de l'image

[V.1.1.1. Construction géométrique de I'image

Considérons 1'objet MN situé a une distance Z du point focal F. La lentille L; en donne
une image virtuelle M;N; qui sert d'objet réel pour la lentille L, (traits rouges). M)N, est
I'image réelle crée par la lentille L, (traits verts) a partir de 1'objet réel M|N;.

A partir de cette construction on remarque que :
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» La taille de 1'image M,N, obtenue sur I'écran dépend de la position de 1'objet
MN. On peut déterminer le grandissement de 1'image en calculant le rapport M,N,
sur MN.

» La mise au point de l'image dépend de la position de 1'objet MN.

Ly L,
dl A 1 A d,
- r S = = S ~
Z f, f; d’
— | e —————————» e
4 N,
M, F, M 0O, Fy F 0O, t
| e il
| gt p by
N 1
Nl ’f"I” 1)2
5"" v v

ALY

Figure IV.4. Formation de I'image M;N,

Pour connaitre le grandissement de 1'image mais également déterminer les conditions de
travail permettant d'acquérir un profil complet et au point de la membrane, il est important de

définir certaines inconnues du dispositif. Nous commencerons par exprimer le grandissement
e . M2N2 . . ] . . 200 ]
de l'image soit M—Npuls les distances d;, d; et d' (fig.IV.4) pour enfin définir I'angle 2a

(fig.IV.3).
IV.1.1.2. Grandissement

A partir des figures ci-dessous nous pouvons déterminer le grandissement de 1'image en
fonction des distances focales f; et f;, et de la position de MN par rapport a F; que nous avons

noté Z.
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L,
d| F 1 F: d’l I
Z f, h,  |d]
] —#e
| | R
M, F, M 0, P 0, | !
P, / F 2 Mz
N
N, b,
A 4 v

Figure IV.5. Représentation schématique de l'interférometre avec en rouges les

. e M
distances utilisées pour le calcul de d; et de MN, .

En considérant les triangles O;M;N;, OMN d'une part et F'yM;N;, F';O,P; on aboutit aux
relations suivantes :

dl

1

M,N, = MN et MN, =MNDTN

1
On peut ainsi exprimer la distance entre MN; et la lentille L;soit la distance d;:

[ =7
d, = # (Iv.1)
Et également le rapport entre M;N; et MN :
MN, _d i+, (IV.2)
MN fi
L, L,
dl A 1 A d, )
7 f, r, d
N
M, F, M 0O Pl 0, 7
F, M,
Nl o S
N, P,
v
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Figure IV.6. Représentation schématique de I'interférometre avec en rouge les distances

M
utilisées pour le calcul de d; et deMz—Nz.

Considérons maintenant les triangles O,M;N;, O,M,N; et F',0,P2, FoM)N, (fig.IV.6). On
obtient les relations suivantes :

M1N1 — fz et M1N1 :d1+l
MzNz dz_fz M2N2 dz

(Iv.3)

Ce qui nous permet d'exprimer la distance d, entre la position de I'image M)N, et la
lentille L, :
d. = fz(flz_zf1+Zl)
2
fP=2(fi-1+ 1)

En introduisant la relation (IV. 2) dans 'une des relations (IV. 3) on obtient le résultat

av.4)

suivant :

MN fifs

Cette relation définit le grandissement de 1'image M,N, par rapport a 1'objet réel MN en

M,N, (d,-f,)d,+f) IV.5)

fonction des distances focales f et 5, et des distances d; et d,. On peut également remplacer

d; et d; par les relations (IV.1) et (IV.4) établies ci dessus. Le grandissement devient :

M2N2 — f2 fl (IV6)
MN  fP-Z(f,-1+ 1)

Grace a ces expressions nous pouvons également exprimer d', la distance entre la position

de 1'image M)N; et le foyer (F,) de la lentille L,. Soit :
d'=d, - f,

' _f22Z
d'= IV.7
fP-Z(f -1+ 1) (V-7

IV.1.2. Diaphragme

Pour éliminer une partie des réflexions parasites un diaphragme de diametre D est
positionné au foyer de la lentille L,, devant la caméra. Il permet de définir 1'ensemble des

faisceaux qui participeront a la formation de 1'image. Ainsi comme le montre la figure IV.6,
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les rayons qui contribuent a la formation de l'image en N, sont contenus dans le cone de

sommet N,, d'axe F’,N, et d'ouverture :

20 <20, ® b
dl
Caméra
- CCD
2 d2
A
}Dg
2
dO

Figure IV.7. Définition de l'angle Smax.

L'angle 6 est donc limité par l'ouverture du diaphragme D, mais aussi par l'angle a
(fig.IV.8), angle du cone d'émission des rayons a partir de N (cone de sommet N (ou M) et
d'axe NQ parallele a 'axe F;N), rayons qui participeront a la formation de I'image virtuelle

N;.

Figure IV.8. Définition des angles tmax €t Omax-
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Les rayons issus de L; qui proviennent de ce cone d'ouverture 2a et qui participeront a la
formation du point N, semblent provenir d’un cone de sommet N; d'axe RQ parallele a 1'axe
optique et d'ouverture 2 y. Ainsi le cone qui délimite les rayons qui participent a la formation
de 1'image N, a un angle y de :

y=2h=3) b=y(l+d,)
dl
Arrivés a la lentille L, ces rayons sont focalisés en N, formant le cone d'ouverture 25. (<

Omax) €t d'axe F';,N,. Si on omet I'effet du diaphragme, 1'angle 6 est définit par :

5:7/(l+d1)
d2

Ainsi les angles a et & sont reliés par la relation suivante :

— a(fl _Z)(l+dl) (IV 8)
d1d2 .

[V.1.3. Position de la caméra

La caméra CCD placée a une distance d, de L, enregistre l'intensité lumineuse transmise
par le systeme optique. Si on a d; = f'»+dy, 1'image est un point. Dans le cas contraire, la
caméra détectera une tache centrée sur le point N', et de diametre :

D, =d,0 Iv.9)

La distance M'N' de N' avec l'axe optique sera :

d'+d,

A\l

M'N'=M,N,.

Soit en remplacant M,N, par 1'expression 6 qui relie M>N> a MN, on obtient :

M'N’: MN (d'+d0)fi

Lz
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Cameéra
CCD

Figure IV.9. Limite géométrique imposée par le diaphragme

IV.1.4. Image d'un miroir plan par le systeme optique

Dans notre cas, la membrane peut étre assimilée a un miroir plan ou déformé si des
contraintes résiduelles sont initialement présentent (fig. IV.10a)).

Considérons a présent le cas simple d'un miroir plan placé en My a une distance d du foyer
de la lentille L;. On pose ici :

2d =7

Pour observer I'image d'un miroir plan nous avons utilisé un miroir de silicium. Les
mesures ont été effectuées en placant l'interférometre a différentes distances d de 1'échantillon
par translation du systeme optique. Les mesures ont débuté en d (ou Z) pour laquelle tous les
faisceaux sont focalisés issus de L; sur le miroir, appelé position "cat's eye" (fig.IV.10). Dans

ce cas, le miroir est placé en F;. L'image observée sur la caméra est un disque de diametre Dy.
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| . | Caméra

Diaphragme < —

v

fi

Figure IV.10.a) Définition de la position cat's eye, b) Image de la position cat's eye pour

un miroir plan de silicium. Ici L; =211 mm et d= 159.9 mm.

L'interférometre est ensuite déplacé a différentes distances d de F;. Il est déplacé grice a
la platine de translation. Dans ce cas 'image de F; par le miroir placé en My est un point M
qui se situe sur l'axe optique aux coordonnées (0, 0, Z). Les rayons provenant apparemment
de M, sont ensuite €émis sous un angle oy (fig.IV.10) :

Aax = &
2f;

Avec Dy le diametre de la lentille L;. L'ensemble du systeéme optique forme en M, une
image du point M. La figure ci dessous représente le cas ou tous les rayons émis participent a
la formation de I'image (ils ne sont pas bloqués par la présence du diaphragme). Dans notre
cas il faudra prendre en compte la présence du diaphragme en F',. Il sera abordé€ plus tard dans

le paragraphe § IV.2.3 portant sur la visibilité de 1'image.
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Cameéra
CCD

-»

Miroir
M{}

Figure IV.11. Image d'un miroir plan placé en My en l'absence de diaphragme.

La figure IV.12 est une série d'interférogrammes obtenus a partir d'un miroir plan de
silicium en fonction de sa position par rapport au cat's eye (pour des distances d différentes).
Ces mesures ont été faites pour une longueur focale f; de 0.211 m.

Dans cette configuration, la position du cat's eye a été déterminée a une distance de 0.159
m sur 1'échelle de translation. Au voisinage de la position cat's eye le diametre du disque est
grand puisque M, est proche de F'; et les faisceaux sont focalisés en F'; et ne sont donc pas
limités par le diaphragme. On observe des anneaux concentriques (appelé anneaux de
Newton, mais ils ne seront pas abordés dans ce chapitre). Au fur et 2 mesure que d augmente
le diametre du disque diminue pour ne devenir qu'un point a environ 0.06 m de la position
cat's eye. C'est a cette distance que I'image du miroir est focalisée sur le capteur CCD. Au dela
de cette distance le diametre du disque augmente a nouveau puisque l'image se forme apres le
capteur.

Des mesures similaires ont été effectuées pour différentes longueur focale F;. Grace a ces
mesures, nous avons pu observer 1'évolution du grandissement de 1'image en fonction de la
distance d (fig.IV.13). Le diametre moyen de 1'image est déterminé en prenant la moyenne des

diametres horizontaux et verticaux des disques sur les images. La figure IV.13 représente le
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diametre du disque observé en fonction de la distance d par rapport a la position cat's eye. Les
points des différentes courbes ont été obtenus expérimentalement tandis que les résultats
représentés en trait plein sont issus de simulation. Ces dernieres ont été ajustées sur les points
expérimentaux en jouant sur les parametres [, D et f.

Les mesures ainsi que les calculs ont été effectuées pour quatre lentilles de longueurs
focales f; différentes (135, 211, 351 et 700 mm)

Ainsi, ces mesures nous ont permis de mettre en évidence les distances de travail d
optimales pour les essais mais également de déterminer la distance 1 entre les deux lentilles L;

et L, a I'aide de simulations présentées figure IV.13.

-15 mm 2 mm 3 mm
4 mm 20 mm 60 mm

Figure IV.12. Interférogramme d'un miroir plan de silicium pour différentes d. Elles sont

obtenues pour une lentille L; de distance focale f; = 0.211 m.
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Diamétre du disque (m) Diameétre limité par o,

¢ diam moyen 211

L

diam moyen 351

+ diam moyen 700
diam 135

— taille image calc 211

*

— taille image calc 351
— taille image calc 700

— taille image calc 135

Diameétre limité
par o et par d,

* Distance d par rapport
au cat's eye (m))

-0,8 -0,6 -0,4 -0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8

Figure IV.13. Courbe représentant le grandissement de 1'image en fonction de la distance au

cat's eye. En vert les résultats obtenus pour la lentille f = 351 mm, en rose f =211 mm.

Prenons pour exemple la lentille f;=700 mm (courbe noire), le diametre de l'image
diminue rapidement avec l'augmentation de d (jusqu’a d = 0.308 m). On observe en début de
courbe un léger changement de pente plus ou moins important en fonction de la lentille. Ce
changement de pente s'explique si on tient compte des angles a et & définit dans le paragraphe
1V.1.3. Dans le cas ou la distance d est proche du cat's eye, tous les rayons passant par le foyer
F, et participant a la formation de 1'image ne sont pas limités par le diametre du diaphragme
mais par l'angle a,,,,. En revanche, si 1'on s'éloigne de la position cat's eye, les rayons sont

limités par le diaphragme et 1'angle J,,4;-

Les courbes atteignent un minimum pour Dy = 0 (ici a d = 0.308 m) pour ensuite

augmenter et se stabiliser pour un grandissement de 0.005 m.
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Dans le cas de cette lentille, la position optimale correspond a la position ou le point M est
au point sur le capteur c'est a dire lorsque d = h ¢ eye + 0.308 m. Les valeurs de d mesurées

pour les différentes lentilles sont répertoriées dans le tableau suivant.

Lentille L; (m) d (m)
0.700 0.308
0.351 0.138
0.211 0.073
0.135 0.0705

Tableau IV.2. Distances de travail optimal d par rapport au cat's eye déduites a partir de la

figure IV 13.

[V.2. Cas d'une membrane déformée

[V.2.1. Construction de I'image du foyer par une membrane déformée

Lorsqu'une pression est appliquée sur la membrane, celle ci devient un miroir distordu.
Dans ce cas limage du foyer F par le miroir n'est plus un point, mais une surface
tridimensionnelle appelée orthotomique [IV.2] ou antisurface orthotomique de la membrane.
Cette surface est I'ensemble des points images de F par un élément de surface de la

membrane.

T(0,0,2d+2h)

Figure IV.14. Construction de 1'image du point focal F par le miroir déformé.
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La figure IV.14 illustre la construction de l'image du foyer de la lentille L;, c'est a dire de
la surface orthotomique. L'échantillon est positionné a une distance d du point focal F. Un
point Ny (X, y, z) de la membrane donne une image de F a N (X, Y, Z). Quant au centre de
'échantillon, le point Ty aux coordonnés (0, 0, d+h) donne une image du point focal en T (0,
0, 2d+2h).

Les relations entre les coordonnées X, Y, Z de la surface orthotomique et x, y, z de la
membrane peuvent étre calculées a partir de la figure suivante en considérant le vecteur 7
normal a la surface de la membrane au point Ny. L'objectif étant d'exprimer la distance FN en

fonction de x, y et z.

y®|—~x

R|ge =

Figure IV.15. Coordonnées des vecteurs 7, etr, .

La premiere étape consiste a déterminer les coordonnées du vecteur 7 en le projetant dans
le plan (0, Ox, Oz) et (0, Ox, Oz). Sachant que n est perpendiculaire au vecteur 7, et 7, on

obtient :

1 0
n= ! 0 |®| 1

oz Y 8z2 % @
(a6 s

2 2
Pour la suite des calculs on pose : B = H%j + [%j + 1}

ox oy

145



Chapitre IV : Interférométrie 3D

_%

ox

- 1 0z
n=—p|——
B? fy

D'apres la figure le vecteur FP s'exprime de la maniére suivante :
Fp=ii-(ii-FN,)

Avec FN, o= (X,y, z) et en remplacant n par ses coordonnées FP devient:

_%
0x
e[ 2
B 18y B ox Oy
Et comme :
X
p=lin=1ly
2 2
y4

On peut ainsi identifier et trouver les relations entre X, Y et Z (point de la surface

orthotomique) et X, y et z (point de 1'échantillon) :

x=-z% y_o z& IV.10)

ox Oy

Zzz(—x%—x%+z) (IVv.11)

Si le point Ny subit un déplacement infinitésimal N,N', sur la membrane, la normale

devient: n'=n+dn, et le point N passe a N'. On a alors:

FN'= FN +2dii-(FN, - )+ 2 - (N N, - )+ 23 - (N, - it

Le terme (N o', ﬁ) est nul, et on obtient:
NN' = 2dii-(FN, - )+ 2ii -(FN - di)

On peut remarquer que le produit scalaire:

NoN -NN' = (- FN, +27i- - FN, ))- (2aii - (FN, -7 )+ 2 - (FN, - dii )
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NoN - NN' = (2ii - dii)-[ii- FN, )= 0
Est toujours nul, et que le vecteur N,N est donc normal a la surface orthotomique. (D'ou le

nom de cette surface). Ny est un point du plan médiateur du segment FN, et les distances FN
et NoN sont égales. Les rayons convergeant en F y ont tous la méme phase. En conséquence,
la surface orthotomique est une surface équiphase, et donc normale aux rayons lumineux

réfléchis qui la traversent.

Nous avons choisit de définir la forme de la membrane par I'expression approximative

2 2 2 2
z=d+ h.(l —x—2]{1 —y—2j.[1 +R+ Ry—2] (IV.12)

a a a a

suivante :

Ou h est la déflexion de la membrane, a la demi-largeur de 1'échantillon et R un parametre
prenant ses valeurs entre -1 et 1.
En intégrant la relation (IV.12) dans les expressions (IV.10) et (IV.11), on obtient les

expressions de X, Y, Z en fonction de x, y, z. Elles sont présentées dans l'annexe 4.
[V.2.2. Construction de la surface orthotomique

En raison de I'importance de cette surface pour l'analyse des résultats expérimentaux, une
compréhension minimale de ses propriétés est malheureusement nécessaire. On va ici
s'intéresser successivement a la position de I'image (X, Y, Z) des points (X, y, z), aux limites
de la surface, au rapport entre 1'aire d'un élément de surface de la membrane et de son image,
aux méthodes permettant de remonter a la forme de la membrane en partant de la forme de la
surface orthotomique supposée connue, et enfin a la surface visible de cette méme surface

orthotomique.
IV.2.2.1. Forme de la surface

La surface orthotomique de la membrane est une surface tridimensionnelle fermée, formée

de deux domaines accolés. Sa projection sur le plan OXY est tres proche d'une astroide :

X% +yhah
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Figure IV.16. Membrane et sa surface orthotomique. La partie claire de la membrane (a)

participe a la formation de la partie supérieure de la surface (b). c) vues en coupe.

Un calcul de la longueur 1, des bras A'A', calculée a 'aide de I'expression approximative
(IV.) donne :

2hd
-2
a

I, 1+R) (IV.13)

On définit également la longueur 1, prise sur la diagonale, par :

|~ 0.782 2" (IV.14)

a
Si on effectue une coupe suivant A’-A’ (intersection avec le plan Y = 0), le profil est
formé deux courbes :
» La courbe supérieure représente le profil A'-A’, avec au sommet le point T qui
correspond a 1'image du centre de la membrane et aux extrémités les points A' soit
I'image du milieu des coins.
» La courbe inférieure est 1'image des coins de la membrane soit les segments

[A'B'] de 1'échantillon.

148



Chapitre IV : Interférométrie 3D

Ainsi, 1'image du sommet O du dome, de coordonnées (0, 0, h), est au point O' a (0, 0,
2d+2h), au centre de la figure. Les extrémités des bras notées A' sont les images des points de
la membrane de coordonnées A ("a, 0, 0) et (0, "a, 0) c'est a dire du milieu de chaque arréte
de I'échantillon. C'est a ces points que la pente est la plus importante, ce qui correspond a une
valeur de X maximum. Les quatre coins de la membrane de coordonnées B ("a, "a, 0) ont
pour image les points B' (0, 0, 2d). Les images des points (X, y, z) de la zone grisée, figure
IV.15, forment la partie inférieure, cachée, de la surface tridimensionnelle. En particulier, les

points M, situés sur le segment AB, ont leur image M' dans la courbe A'B'.

[V.2.2.2. Image sur la surface de droites de la membrane

Pour mieux comprendre la forme d'une surface orthotomique, et connaitre la relation avec
les points de la membrane, nous avons simulé la forme d'une surface orthotomique en 2D
pour une membrane carrée. La figure IV.17 présente 'image de la surface de plusieurs lignes
a y = cste régulicrement espacées sur la membrane. La courbe en pointillée noire représente
I’enveloppe de la surface orthotomique.

a) b) c)
. Y (v = cste) - Z (y = cste) Z, (y = cste)

——yla=049

~—yla=0.40

—yla=0.30

yla=0.20

D.04005 004005 o —yla=0.10

1004 0002 0 0002 0004 T 0001 0002 0.003 <=yfa=0.01

Figure IV.17. Lignes de la surface orthotomique images de lignes y = cste sur la membrane (a

= 8 mm) : profil projeté a) dans le plan OXY, b) dans le plan OZX, c) dans le plan OZY.

La figure IV.17.a) représente Y en fonction de X. Proche de y = 0 on observe une droite
légerement incurvée. Au fur et a mesure que 1’on s’éloigne de y = 0, le profil ressemble de
plus en plus a une parabole avec un maximum pour X = 0. Les figures IV.17.b) et c),

représentent les variations de Z en fonction de X et de Y. Dans le premier cas illustré fig.
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IV.17.b), la forme de la courbe s’explique

fonction de X pour y = cste :

en considérant le profil précédent, soit Y en

Y (y =cste _
0004 - (y ) Z (y = cste)
004025 -
—vyla=0.49
00035 -
0003 B
4 ——yla=040
00025 -
004015
~—yla=0.30
0002 H
0.0015 0.0401 ~—yla=0.20
0001 -
004005 - —=—yfa=0.10
0.0005 -
5 oi6i X ——yfla=0.01
-0.004 -0.004 -0.002 0 0002 0.004

Figure IV.18. Variation de Z en fonction de X pour une valeur de y sur la membrane.

Pour les petites valeurs de y, Z augmentent avec X jusqu’a atteindre un maximum en X =
0 puis diminue. Pour les y plus élevés, le profil de Z devient plus complexe. Si on considere le
profile rouge (y/a = 0.4) obtenu figure IV. 18, on remarque que chaque changement de pente

(représenté par un carré, un triangle et un cercle) de la fonction Y = f(X) est associé a un

extremum dans le profil de Z (fig.IV.18 a droite).

Dans le second cas illustré figure IV.17.c), la forme de la courbe s’explique en considérant

le méme profil de départ soit Y en fonction de X :

Y (y = cste) Z (y = cste)
0004 - 0.04025
—yfa=049
00035 -
0.0402 dgrmeemigane, - ylfa=0.40
0003
0.0025 - s —yla=0.30
0.04015 49
0002 A
yla=0.20
0.0015 - Lty
~yla=0.10
0007 A
0.04005 -
00005 - o —~—yla=0.01
('.
’ /'
0 4k 0.04 . ; : 1Y
-0.004 0.001 0.002 0.003 0.004

Figure IV.19. Variation de Z en fonction de Y pour une valeur de y sur la membrane.
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Pour y petit, les valeurs de Z augmentent avec Y jusqu’a ce que la valeur Y. soit
atteinte, puis diminuent en suivant le méme chemin Z (Y). Lorsqu’on s’éloigne de cette
valeur, le profil de Z devient également plus complexe. Si on considere le profil rouge obtenu
figure IV.17.a) et repris figure IV.19, on remarque que la valeur de Z augmente avec Y
jusqu’a atteindre un maximum (carré rouge) pour ensuite diminuer jusqu’a ce que la valeur

Ymax (cercle rouge) soit atteinte.

[V.2.2.3. Bord de la surface orthotomique

Pour pouvoir interpréter les images, il est important de connaitre les bords de la surface
orthotomique. Une des solutions est de considérer une ligne Y = Constante sur la surface
orthotomique, et de rechercher les valeurs minimales et maximales de X. (fig.IV.20)

Lorsqu’on se déplace sur une ligne Y = constante :

dYy = (a—dex+ o dy =0 (IV.15)
0x oy
A A
Y

VY. . =08
ldX =0 YV =0.6

Y = cste
c VY, =02

. L. X .

=
P

Figure I'V.20. Intersection de la surface orthotomique et du plan Y = cste (a gauche) , et son

antécédent sur la membrane (a droite).

A la valeur maximale (et minimale) de X, on aura :

dX = (a—dex + (%(]dy =0 (IV.16)

ox
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En prenant dx dans (IV.15) et en remplacant dans (IV.16) on obtient :

L ZIEIE) (B - AE) o

ou J est le Jacobien:
(SIS HE S
ox 6y 6y ox

Le calcul formel de J est lourd, et on choisit ici de calculer explicitement dX et dY :

dX = d( zazj —dZ- @—Zd(azj 0

Ox Oox ox
ay =d| -2 = —az - 74 20
oy oy oy

Ces deux équations sont simultanément vérifiées, pour Z et dZ non nuls, si et seulement si

le déterminant est nul :
azd(ﬁzj_azd 0z _0
oy \0x) ox \oy

2 2 2 2 ]
%8—d+azdy Y a’+a—dy =0
oy || ox? 0x0y ox | \ Ox0y oy* |

070’z 07 9’z 0z 0’z 020’z |
— dx+|| ————-—— dy |=0
0y Ox~  Ox OxOy Oy Ox0y Ox 6y |

Quels que soient dx et dy. Il faut donc simultanément :

Ou:

2
@ﬁ_@ oz _, (IV.17)
Oy 0x*>  Ox Oxdy

2 2
EOz kO0z_j (IV.18)
Oy 0x0y Ox Oy’

En prenant % dans I’équation (IV.17) et en remplacant dans la deuxieme(IV.18) :

o 7z (&) o) &z
oy 8x8y 8y ox* \ oxoy ) oy’
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oz o'z \ (82 8%z _621 0’z ~0
oy \ Ox0Oy 0x0y Ox0y Ox* Oy’

Hormis au sommet de la membrane, cette expression ne s'annule que si:

0%z 0’z 0’z ’
Ji=—5—5- =0
ox” Oy 0x0y

Les points (X, Y), images des points de la courbe C (X, y) respectant cette condition

(courbe en pointillé figure IV.19) sont au bord de la surface orthotomique.

On peut donc remarquer que: J, =0< J =0

[V.2.2.4. Aire dX*dY

Pour interpréter I'intensité de la surface orthotomique, on considere initialement un
rectangle ABCD d’aire a = dx.dy défini sur la membrane. Ce quadrilateére a pour image sur la
surface orthotomique le quadrilatere A’B’C’D’ d’aire a’ (fig.IV.21). Le flux lumineux étant
conservé sur le trajet des rayons, si la membrane est uniformément éclairée, l'intensité
lumineuse traversant A’B’C’D’ variera comme a/a’.

y Y

N N

——

dy dX, it dY,

dx AT AX, i dY
> X > X

Figure IV.21. A gauche rectangle ABCD définit sur I’échantillon. A droite, I’'image

correspondante sur la surface orthotomique : A’B’C’D’.
La valeur de l'aire da' de I'image d'un élément de surface da = dx.dy permet de calculer

l'intensité lumineuse émise par un point de la surface orthotomique, en supposant la

membrane uniformément éclairée.
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Un quadrilatere ABCD, basé sur le point A(x, y) a pour image un quadrilatere A'B'C'D'
basé sur A'(X, Y).Ona:

AB'= dii =dX,-i +dY,- :(%ljdx-f+[a—yjdx-]
X

AD'= dv =dX, i +dY,-j = (a—X]dy-h(a—Y)dy-f
oy
L'aire de A'B'C'D' est :

ot ]2 2 o

L'intensité lumineuse émise est donc maximale au bord de la surface orthotomique.
[V.2.2.5. Comportement de Z au bord de la surface orthotomique

Sur la méme droite Y = cste, Z va varier avec x et y, et donc X. Au point d'abscisse X

. . . . dz
minimale ou maximale, la forme de la surface orthotomique va dépendre de — . Selon que

cette dérivée est finie ou non, la courbe Z (X) (intersection de la surface orthotomique et du

plan Y = Constante) aura un point de rebroussement ou aura une tangente verticale.

point de
rebroussement

Xy, i X
(Y = cste)

tangente
verticale

£ i ;
(Y = cste)
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Figure IV.22. Comportements possibles de Z(X) au bord de la surface: point de
rebroussement ou tangente verticale. A 2D, le point de rebroussement correspond a un point
d'inflexion sur la membrane.

On a vu que:

Z:_[_x__y_ﬂj (IV.19)

Z= 2z° x£+ Z+z
Zix )\ 'z z

Z7+ X247 =2(xX +yY +2Z)

On dérive :
27d7Z +2XdX +2YdY =2Xdx +2xdX +2Ydy +2ydY +2Zdz +2zdZ
AvecdY =0:
27d7Z +2XdX =2Xdx +2xdX +2Ydy + 2Zdz + 2zdZ
On a:

On remplace

27d7 +2XdX = 2Xdx +2xdX + 2Ydy + 22(— ; cdx — % : dy) +2zdZ

27Zd7Z +2XdX =2xdX +2zdZ +2Xdx +2Ydy + ZZ(— ; dx — % . dy)

2747 +2XdX =2xdX +2zdZ
(Z-2)dZ +(X —x)dX =0

d_Z__(X—x)
X  (z-2)

.y ‘ . f g (. dZ dz
La condition Z = z n'étant qu'exceptionnellement vérifiée, les dérivées e et Esont

toujours finies. L'intersection entre la surface orthotomique et un plan Y = constante présente

donc un point de rebroussement aux abscisses X maximale et minimale.
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[V.2.2.6. Inversion (x,y,z) = f1(X, Y, Z)

Notre ambition est d'utiliser le systeme optique pour reconstituer la forme de la membrane
déformée, c'est a dire la fonction z (x, y). Le résultat expérimental tiré des mesures de phase
(voir ci-dessous) étant la fonction Z (X, Y), nous devons inverser les relations (IV.10) et

(IV.11) ci-dessus.

On a vu que le vecteur N N est normal a la surface orthotomique. Par ailleurs, Ny

appartient au plan médian du segment FN. On peut donc écrire simultanément:

x X —oz/oX
FN,=|y|=FN+A-ii'=|Y |+A-| —oz/aY
Z Z 1

I
Xx+Yy+Zz=E(X2 1Y +277)

En résolvant, on obtient :

_ 1 X*+y’+27°
27-X(0z/6X)-Y(6Z/0Y)

Et donc :
P | X*+Y*+2?
27Z-X(0z/ox)-Y(06Z/0Y)

2 2 2

cexi(z- )Py L2 Xaviez
oX 20X Z-X(0z/ox)-Y(0Z/oY)

2 2 2

y=Y+(Z—z)aZ 107 X +Y " +Z7

o " T2ov z-x(ezjox)-v(oz)oY)

Le dénominateur de A correspond au produit scalaire de FN et de la normale a la surface
orthotomique en ce point. Cette situation, qui correspondrait a un point Ny a I'infini, ne peut se

produire dans notre géométrie.
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[V.2.3. Visibilité de I'image

Pour qu'un faisceau réfléchi par la membrane passe par le systeme optique et contribue a
l'image, il doit étre contenu dans le cone de sommet N, d'axe FN et d'angle au sommet 20, ou

a dépend de la lentille L, utilisée (§4.1/.3). Un rayon incident faisant un angle 0 (fig.IV.23)

avec la normale a la membrane sera réfléchi dans la direction N, N, normale a la surface

orthotomique, et fera un angle 6 avec NN . Les seuls rayons participant a 1'image seront tels

que 0 < a.

« F

Figure 1V.23. Définition de I'angle 0. Il représente 1'angle entre la normale au plan

tangent au point N et le faisceau incident NoF, ou entre la normale et le faisceau

réfléchit NoN.
On a:
cos(6) = Z-X(0z/0x)-Y(0Z/0Y)
(x2+v2+22)(1+(az/ox ¥ +(az/ov } )"
- cos?(9)= K =2)=Y (X =) HX(Z-2P ~22(x ) +(v(z-2)-22(r - y))

(x2+y2+22) (X —xP +(y = yP +(z-2F)"
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En résumé, la visibilité de la surface orthotomique sur la caméra dépend de (fig.1V.24) :
» la hauteur de la membrane
» ladistance de travail par rapport au cat's eye

» l'angle 0 entre la normale de la membrane au point Ny et le vecteur FN.

d, i
Z
M, k M
N v
20
N, ¥ ._2(1
%‘ Zone
A 2l sl
v

Figure IV.24. Intensité de la surface orthotomique en fonction de I'angle 6.

La figure IV.25 montre quelques exemples de surfaces orthotomiques enregistrées a partir
d'une membrane carrée sous différentes pression. Elles ont été obtenues en utilisant une
lentille L; de longueur focale de 0.351 m et une distance d de 0.140 m.

En comparant les deux séries, on constate que pour les différentes pressions les images
expérimentales sont distordues dues a un défaut d'alignement de la membrane par rapport a

l'axe optique de l'interférometre.
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p=20Pa h =4,5 um

o
h=13 um
h=21um

Figure IV.25. Interférogrammes mesurés et simulés pour une membrane carrée de silicium

sous pression. La référence sphérique est de 0.351 m et I'angle critique 2a est de 0.01 rad.

P (Pa) 20 70 120 230 520 870
h (um) 7 19 25 33 47 57

Tableau IV.3. Valeur de pression et déflexion reportés pour un essai de gonflement sur

une membrane carrée de silicium de 280 um d'épaisseur testée avec un interférometre 1D.

A basse pression, la membrane est quasiment plate. Elle peut étre considérée comme un
miroir plan. On observe un point. Puis au fur et a mesure que la pression croit le point devient
une surface dont le diametre augmente avec la hauteur de la membrane. Les bras de la surface
orthotomique commencent a apparaitre petit a petit (70 Pa) pour devenir entierement visible a
120 Pa. A 230 Pa, les bras commencent a disparaitre tandis que le centre lui reste visible.

En créant un programme sous Excel, ces interférogrammes ont été comparés a la taille des

profils de surface orthotomique simulés. Ce traitement nous permet de prévoir la forme de la
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surface orthotomique en fonction de la déflexion de la membrane. Pour ce faire il est

. . e pps N . . . 0z O
nécessaire de calculer les différents parametres décrit précédemment soit : z (x, y), 8_Z , 6_Z ,
X oy

A Z X, Yetd.

Il est ensuite possible de simuler une surface orthotomique en variant le parametre h soit
la hauteur de la déflexion de la membrane. Les profils simulés présentés figure IV.25 ont été
obtenus de cette maniere : en ajustant la forme et la longueur /, (fig.IV.16) de la surface
orthotomique simulée sur les profils mesurés en faisant varier h.

Ces mesures ont permis également de comparer les longueurs des bras /,, en fonction de la

pression appliquée et de déterminer les meilleures conditions de travail.

25 1

)
I m (mm)
20 /’/
’11 A—
. | g .-
e Hlim
,—0"’
10 )
5 - : ’
f'r ,':,.\'" »
I .
0 T r | r( ) I

0 500 1000 1500 2000 2500

Figure IV.26. Valeurs expérimentales et simulées de la longueur 1,, en fonction de la
pression appliquée pour les lentilles f; = 0.211 m et f; = 0.351 m. les distance d sont

respectivement de 0.149 m et de 0.0872 m.

La courbe ci-dessus compare les longueurs /, et fonction de la pression appliquée. Elles
ont été tracées pour deux longueurs focales f; et pour des distances d différentes. Les mesures
expérimentales sont représentées par des points et les longueurs calculées représentées par les
lignes : En trait pointillé les longueurs [, calculés, en trait plein les longueurs visibles de la
surface orthotomique. Ici les valeurs de /,, ont été multipliées par une constante notée B tel
que :

I =Bl

m m
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Le chevauchement de ces deux courbes indique les domaines de pression pour lesquelles
les bras de la surface orthotomique sont entierement visibles. Ainsi pour une distance focale
de 0.351 m, l'ensemble de la surface orthotomique est visible pour un domaine de pression de
50 a 500 Pa. Ces valeurs sont représentées par des losanges noirs sur la figure IV.26. Pour la
seconde lentille le domaine de pression pour lequel la surface orthotomique est entierement

visible, est compris entre 700 et 2000 Pa (cercles noirs).

En comparant ces valeurs avec les observations de la figure IV.25, on remarque que les
bras de la surface orthotomique sont visibles pour les domaines de pressions cité ci-dessus. En
revanche dans le cas de la lentille f; = 0,351 m, pour les mesures effectuées au dessus de 500
Pa les valeurs expérimentales de /,, chute brutalement due au fait que les bords de la surface

orthotomique sont peu visibles.

IV.3. Calcul de la phase

Le chemin optique entre N et N' est définie comme la distance NN, parcouru par le rayon
lumineux multipliée par I’indice de réfraction du milieu. Cette longueur représente la distance
qu’aurait parcourue la lumiere dans le vide pendant la durée qu’elle met pour parcourir la

distance NN,. La forme du chemin optique est décrite par le principe de Fermat :

« La lumieére se propage d’un point a un autre sur des trajectoires telles que la durée du

parcours soit extrémale. »

Par conséquent :
» Dans un milieu homogene la propagation est rectiligne
» Le temps de parcours est proportionnel a la distance du trajet.
» Le chemin optique entre deux points (dont l'un est I'image de l'autre) est
stationnaire

» Dans le vide L(AB) = L(BA)
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[V.3.1. Faisceau réfléchi par I’échantillon

7 L,
d, o I 1 q
Z i i f; did, N
X
M, F, M O, B F, 0, 2
0 5 s l e }--ij M
N I
N| P:
v v

Figure IV.27. Construction de 1'image M)Ns.

En prenant la figure IV.27, on peut exprimer le chemin optique NN' en considérant que
l'indice des milieux est le méme soit n = 1:
L (NN') =- I(NN;) + I(N;N,) + I[(N,N") (IV.20)

Avec :

_(OM,-OM) _d,~(f,-2)

NN
1 cos(e,) cos(e,)

(Iv.21)

N,N,=N,0,+0O,N,
_d +D N d, Iv.22)
: cos(a,) cos(a,)

1

N,N'=d,.cos(a;) (IVv.23)
En insérant ces expressions dans la relation (IV.20) on obtient :

dl—(fl—Z)+(dl+l+d2)
cos(oc1 ) cos(a,)

L(NN') =— +d,.cos(a;)

Cette relation peut se simplifier en remplacant cos(a) par son développement limité au second

ordre. On aboutit ainsi a:

2

N (f o ) o
L(INN)=d, - (f, Z).(1+ 2]+(dl+l+d2).[1+ 2J do.(1+ 2]

On introduit ensuite les différentes expressions correspondant aux angles a;, oy, o3. Leur

expression est détaillée en annexe 5. Soit :
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L(NN‘):(—( 52 j ! Juz+l—Z+a"+a’0+f1+f2

FRdvdy)? ) 2(dvd,) (IV.24)

En calculant la distance MN on peut en déduire 1'expression de u (annexe 5) et le remplacer

dans 1'expression du chemin optique :

MN =cos(a,).(f,—Z2)= ﬂ
fi(d'+d,)
Donc :
. MNf,.(d'+d,)
Zf,
Ainsi le chemin optique s'écrit :
LNNYy = MN°  MN*fd+dy) d'+d, + f, + f, (IV.25)

27 277 f)

On peut également exprimer le chemin optique L(NN,) en fonction de la position sur la

caméra CCD du centre N' de la tache image, soit M'N" :

d'+d,)f,

M'N'=MN.( , et MN=M'N'.fz—Z

hZ (d'+d,)f;
MleZ Zf22 M’N'
2 2 + '
2Ad'+d,) £ 2(d'+d,)

L(NN') = +l—-Z+d+d,+ f, + f,

En introduisant:
MN*=X?+Y?
M'N?=X"+y"
et le rayon local de la surface orthotomique :
R=(x>+y>+2)"

(x2+¥?)£2(d+dy)
27° f}

L(NN')=-R+ +l+d'+d,+ f, + f,

On obtient:

o xeer)gasdy( £z Y ,
L(NN')=—-R+ Zszf ((d'+d0)fJ +i+d'+d,+ fi + f,

12 12
L(NN')=—R+M+l+d'+d0+fl+f2
2(d'+d,)
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[V.3.2. Faisceau de référence

Nous avons vu dans le Chapitre 2 § 11.4.6.3 que les interférences sont obtenues en
comparant le faisceau réfléchi par 1'échantillon avec un deuxieme faisceau parallele réfléchi
par un miroir de référence. Il faut maintenant considérer le chemin optique du miroir de

référence et le soustraire au chemin optique de NN'.

L L, Ecran

N
q‘“\ - 2 v — F’ ,”i
Fl 8 \ F ll / le $ -..:I[‘Ez
v

Sphere de référence
confocale

Miroir de rétérence

Figure IV.28. Principe de Iinterférométre Twyman-Green.

Si on reprend le schéma du systeme optique de l'interférometre (fig.IV.28), on remarque
que dans ce cas, le faisceau de référence converge au point focal F'; de L,. Tous les rayons y
ont donc la méme phase. La phase des rayons qui atteignent le capteur CCD au point N' est
donc due au trajet F',N' uniquement :

F',N'= ((alO +d') + X'2+Y'2)‘/2 ~d, +d'+ﬂ
2(d, +d")
On peut considérer une sphere fictive de rayon arbitraire r dont le centre est placé au foyer

F, de L;. La surface orthotomique de cette sphere sera une sphere S, de méme centre, et de

rayon R = 2r. Son équation sera donc: X .. +Y.

2 2
ref +Zref = R

ef - Les rayons issus de Sif
semblent provenir de Fj, et apres traversée du systeme optique, convergent en F',. On choisira
le rayon de la sphere proche de celui de la surface orthotomique de la membrane, de telle
sorte qu'un point d'abscisse X et d'ordonnée Z ait son image au méme point N' de la caméra
que le point de méme abscisse X de la surface orthotomique.

Le chemin optique entre le point N,.r de cette surface, de coordonnées X, Y, et Z.r, et son

image sur la caméra sera :
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, , X*+Y?)f(d'+d,)
Lref(NN):_Rref+d+dO+( ); 2 0 +l+f‘l+f2 (IV'26)
2Zref f2
Si Ni.f est choisi de fagon a avoir son image en N'":
2
12 12 2 [ Z i
L,(NN')=-R, +d'+d,+ (x2+y >f; (f +dy) chz L +l+ i+ f,
2’Zref f2 (d +d0 )-fl
X12+Y|2)
L (NN')=-R , +d'+d +(—+l+ +
ref( ) ref 0 z(d,_l_do) fi f2

12 12
L,(NN')= M + cste
2(d'+d,)

Ce qui était attendu.

A une constante pres, le chemin optique L(NN') est la somme de deux contributions : un

terme -R qui représente 1'opposé du rayon local de la surface orthotomique (et non le rayon de
courbure), et un terme en X '°+Y "> qui ne dépend que de d'+d,,, c'est-a-dire la géométrie du
systeme optique.

Pour obtenir la différence de chemin optique J,,. entre les deux faisceaux, il suffit donc de

faire la différence entre le chemin optique obtenu pour une surface orthotomique (IV.25) et le

chemin optique obtenu pour une sphere de référence confocale (IV.26) :

1

Sy = L(NN) =L (NN')=—R +cste=—(X? +Y? + 2 +este  (IV.27)

Dans le repere du capteur CCD :

Onn: =Z[1+(X'2+Y'2)'(f—2} ] + cste

0| =

(d'+d ),

La différence de chemin optique entre le faisceau de référence et une sphere orthotomique
centrée sur le foyer F; est donc constante, et on n'observe aucun contraste de frange (position
confocale). Il en est de méme si X =Y = Z = 0, ce qui correspond a la position cat's eye
(fig.IV.10). En revanche, une autre forme de la surface se traduira par une différence de
marche entre les deux faisceaux qui variera avec la position N' sur la caméra, et donc un

systeme de franges d'interférences.
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IV.4. Effet de la taille finie de I'image et des pixels

Le calcul de la différence de phase du paragraphe précédent a ét€é mené comme si la
résolution de la caméra était infinie. Deux points doivent néanmoins étre pris en compte :
» Les pixels de la caméra ont une taille finie.
» Les rayons issus de I'image N, d'un objet forment en N' une tache de diametre

Dy uniformément éclairée.

L'amplitude du signal détecté par un pixel va étre la somme des amplitudes en chaque
point Q(x, y) de ce pixel. En chacun de ces points Q(x, y), il faut tenir compte de la
contribution de toutes les taches centrées en des points de la caméra voisins, c'est a dire situés

a une distance de N' inférieure a Dy/2. (Le diametre Dy peut €tre supérieur a la taille du pixel.)

i+l

Figure IV.29. Schéma de détection du signal par les pixels de la caméra

En supposant des pixels carrés, I'amplitude (complexe) A du signal recu par le pixel (i, j)

de coordonnées (X,,Y,) s'écrit alors sous la forme :
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A. _ 4 v[X1,+Zm-x/2 J‘Yp"'lpix/z J‘DU/ZIM E(X +p- COS(H), y+p- sin(@))pd@dpdydx
p=0 =0

2 2 -
ﬂ-lpixDO x:Xp—lp‘-X/Z nyp+lW/2 6=

ot E (x, y)est I'amplitude du champ électrique en N'(x,y), en tenant éventuellement compte

d'un déphasage dii au changement de trajet. Nous considérons ici successivement l'effet de la

I'écart a la mise au point (tache de diametre Dy), puis de la taille finie des pixels.
IV.4.1. Ecart a la mise au point

La différence de marche entre les points Q(x, y) et N'(X',Y’) d'un rayon issu de Nx(Xz, Y>2)
s'écrit:
2 2 2 [1/2 2 > L2
Syo=—N'N,+0ON, = [do +(x-X,) +(x-V1,) ]’ - [do +(X'-X,) +(r'-v,) ]‘
Svo =5l =X, ~ (XX} +(x -1, - (v,]

Avec les relations:
d' d'
2 = ! N Y2 =
d,+d' d,+d'

X' =x+a;, Y'=y+ [

et en négligeant les termes de second ordre:

& 4
5 . z_ 2_X’2_2 X' _X' 2_Y|2_2 Y’ _Y'
w {x dy+d' (e=X)+y dy+d (v )}

5N,Pzﬁ{—2xa]—af—2 d (x+a,)-a,)-2y8-p-2 d' (y+ﬁ’1)(—,31)}

0 d,+d' d,+d'
-1 d'
Ovi ~—| 2xa, +2 1-
N'P 2d, {( 1 yﬁl)( d0+d'J}
~ _(xal +)’ﬂ1)
5N'P ~T T N
(dy +d')

Le trajet optique entre le point N(X, Y, Z) de la surface orthotomique ayant sur la caméra
une image centrée en N'(X', Y', dyp+d’) et le point Q sera donc:

L(x,y,X"'.Y')=L(NN")+ 8y.»
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L(x,y,X‘,Y') =—R(X',Y‘)+ ((X+(Z1)2 +(y+ﬂ1)2)_ —(X(Zl + yﬂl)

+ cste
2(d'+d,) (d,+d")
' ' ' ' (‘xz + yz)
L(x,y,X"Y')=—R(X',Y")+——~+cste (Iv.28)
2(d'+d,)

L(x,y,X',Y')=L(x,y,x,y)+R(x,y)—R(X’,Y')=L(x,y,x,y)—al (x y)— ,31 (x y)

OR
Dans la mesure ou les termes al et ﬁl restent petits devant la longueur d'onde, les
Ox

variations de phase sur un disque de diametre Dy centré autour de Q(x, y) se compensent et on

a:

A(x,y) = L [ E(x+ prcos(0).y + p-sin(6))pd6dp =E(x. y)

IV.4.2. Taille finie des pixels

Cette taille finie a deux conséquences :
» L'amplitude mesurée n'est pas celle au centre du pixel, mais celle intégrée sur
toute sa surface.
» L'échantillonnage du signal optique est limité par la distance entre pixels. Tant
que le déphasage entre deux pixels successifs reste tres inférieur a la longueur
d'onde, ceci ne pose aucun probleme. En revanche, nous pouvons rencontrer des
cas ou ce déphasage est de 1'ordre de la longueur d'onde, voire un multiple de celle

ci. On voit dans ce cas apparaitre des images fantomes ("aliasing").

C'est ce que nous observons sur l'image ci-dessous : le centre de 1'image montre bien des
anneaux de Newton, mais on observe une zone ou l'intensité lumineuse est tres faible, puis
des cercles supplémentaires sur les bords, quand le déphasage entre deux pixels consécutifs

est de l'ordre d'une longueur d'onde.
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Figure 1V.30. ROI d'un interférogramme obtenu avec une membrane de Si3N4. Focale 500

mm, P = 1,5 Pa.

Nous cherchons maintenant a évaluer I'expression:

ol 1 pX, 40 /2 (Y, +1,,)2
A= l;t X=X, =L )2 J-yzyp )2 A (x,yJdydx
Avec :
x=Xp+ 0
y=Yp+p

ou X, et Y, sont les coordonnées du centre d'un pixel. En reprenant (IV.28), on a:

LIX,+aY, +B)=—R(X,+a.Y, + )+ (x,+af +(v,+ )

+ cste
2(d'+d,)
R R X, a+Y,-p
L(Xp +a’Yp +ﬂ):_R(Xp’Yp)_ag(xp’yp)_ﬂg(xp’yp)"'W"'CSte

oX' oY'

aboutira a-R(X,,Y,), si a et B restent petits. Il n'en est pas de mé€me pour le

Comme dans le cas précédent, l'intégration des termes —R(X,.Y,) -« OR ﬂa_R

X, a+Y,- X2+Y)
terme —~ at¥, p =d(—=2 Ll ), car celui-c1 dépend de la distance a l'axe optique : si le
(d'+d,) (d'+d,)

déphasage entre deux points d'un méme pixel est négligeable pres de celui-ci, il va atteindre

des valeurs de I'ordre de 4 ou plus a grande distance. L'amplitude du signal mesurée par un
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pixel ne peut donc pas étre ramenée a I'amplitude au centre de celui-ci. De plus, ces variations
de phase vont rendre 1'amplitude locale plus sensible aux variations de R(X', Y').
Nous utiliserons ici une expression approximative, permettant de rendre les calculs plus

simples sans perdre le contenu physique du probleme :

A=[" (7 E(X,+a,+p)dp-da

N a=-1/2Jp=-1/2
ou [/ sera un parametre (ajustable) variant de [, (image au point, taille de pixel finie) a Dy

1 pt/2
(image floue). Le calcul des intégrales de la forme : S = ZI __I/2exp(2ia7r(x + a)2 ) da utilise

des fonctions de Fresnel, mais on peut aussi se contenter de I'approximation :

N sin(2iamxl )

S = %.[::21/2 exp(2i7m(x +af ) do exp(2ia7zx2 )

2amxl
IV.4.3. Amplitude du faisceau de référence

On a vu au paragraphe /V.3 que le chemin optique suivi par le faisceau de référence

pouvait s'écrire :

12 12
L,(NN)= ()('4+Y) +este=k,, - (X S )+ cste (IV.28)
2d'+dy)

Sur un pixel défini par sa position (X Y, p) ou (n L, M, )l'amplitude devient :

o sin(27k,, /4-1X,) sin(27zk,, /4-17,)

~ exp(2izk
T amky, [AX, | 2xk, A-1Y, exp(2im

ref '(X;+Yp2) ;t)

N sin(bn). sin(bm)

A, ~ ” . -exp(Zia(n2 +m’ ))
Avec:
a=r-d,, [(d+dy)A
et:
b=r-d,l/(d+d,)A

L'amplitude va donc s'annuler pour :

nz-d, [(d+d,)A=pr (p=12..)
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u5.00£-01-1.006+00
2 0.00E+00-5.00E-01
® -5.00E-01-0.00E+00
= -1.00E+00--5.00E-01

C d

Figure IV.31. Partie réelle de 1'amplitude calculée du faisceau de référence sur une matrice de
220*200pixels. (dpix = 11 um, A = 0.5 pm, do+d' = 0.05 m, I/ dyix = 0.001 (a) ; 0.5 (b) ; 1 (c) ;
et 1.5 (d)). La répétition du systeme d'anneaux de Newton sur les cotés est un effet
d"aliasing", tandis qu'une modulation supplémentaire apparait (lignes horizontales et

verticales en c et d), due a la largeur finie des pixels.

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Figure IV. 32. Pseudo interférogramme prenant en compte le seul faisceau de référence

(faisceau de mesure coupé)
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IV.4.4. Amplitude du faisceau de mesure

Le méme probleme se pose, de maniere plus complexe, pour l'intégration de 1'amplitude

du faisceau de mesure sur la surface du pixel : les variations de R(X ',Y’) peuvent elles aussi

devenir rapides loin de I'axe optique (en supposant la membrane bien centrée).

Nous utiliserons la méme approximation que précédemment, en tenant compte des

variations de R(x) :

sin[ 2% kx 14 L R o kv 14 LR
Al 20X, Al 20, [zm
— . .e
ok v + R
2 oy,

"ok, X, + R
A PoX
sin(bn +d GRJ sin(bm +d a—R

P
1 8m) -e:xp(Zia(n2 +m2)+21%-R(n,m))

o202 k(o0

NS
Q

mes

Ames ~ '
bn+d a—R bm+d a—R
on om

Avec :

d=n-1/d,2

L'amplitude du faisceau de mesure sera elle aussi modulée. Une variation de R de la forme

R=R,+ k(X 2 4+ Yz) se traduira par une modulation périodique, de période différente de celle

du faisceau de référence. Une variation plus complexe de R aura pour conséquence une

variation non périodique de la modulation.

IV.5- Intensité du signal et traitement des données
V.5.1. Intensité du signal
A Textérieur de I'image de la surface orthotomique (Figure IV.29), seul le faisceau de

référence contribue a 1’image : on observe uniquement les variations d’intensité dues a la

modulation de celui-ci par la taille finie des pixels.
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A T'intérieur de I’image de la surface orthotomique, les deux faisceaux contribuent a I’image.
L'amplitude du signal détecté par un pixel de la caméra CCD est alors la somme des
amplitudes du faisceau de référence et du faisceau de mesure, en tenant compte a la fois de la
modulation de chacun de ces faisceaux par la taille finie des pixels et du rapport J entre la
taille d'un élément de surface sur la membrane (supposée uniformément éclairée) et de son
image sur la surface orthotomique. Le montage de l'interférometre autorisant un partage
arbitraire (mais constant sur I’image) de l'intensité lumineuse entre les deux faisceaux, on

aboutit a une expression de la forme:

avec:

_ sin(bn) ' sin(bm)
bn bm

bn+d GRJ sin(bm +d GRJ
on . om

bn+d a—R bm+d a—R

on om

A

1 sin(
B= CJAV .

ou le terme V vaut 0 ou 1 selon que la condition de visibilité définie au paragraphe /V.2.3 est
respectée ou non, c’est-a-dire que I’on est a I’extérieur ou a l'intérieur de I'image de la

membrane.

V.5.2. Traitement des données

Les effets combinés déformation de I’image de la membrane par le systeme optique (surface
orthotomique), de la taille des pixels et du déphasage se combinent pour former une figure
d’interférence complexe. Deux stratégies de traitement des images sont néanmoins
envisageables :
» La simulation directe des images, a partir d’'une équation approximative de la
membrane. Elle suppose la construction de la surface orthotomique, le calcul de
I’intensité du faisceau en tous points de celle-ci, et enfin des figures d’interférence
elle mémes. On pourrait alors espérer faire coincider les images mesurées et
simulées par approximations successives. Les tentatives dans ce sens ont donné
des résultats décevants: le calcul de D'intensité du faisceau de mesure est

complexe, en particulier sur les bords de I’image ou elle diverge. De plus, comme
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I’intensité lumineuse en chaque point dépend de maniere non linéaire de 1’écart
entre la hauteur de la membrane théorique et de la membrane réelle, les
algorithmes d’ajustement usuels (solveur Excel) convergent trés mal, et surtout
trés lentement.

» La reconstruction de la phase en tout point de I’image par le logiciel de
traitement de des figures d’interférence fourni avec I'interférometre [IV.3]. 1l est
alors possible d’ajuster le profil avec un polyndme. Comme on 1’a vu (équation
27), cette phase représente 1’écart entre la surface orthotomique et la sphere de
référence. Connaissant le grandissement de I’image (qui dépend de la distance d
entre le foyer de la lentille convergente L; et I’échantillon), et donc de la position
de linterférometre) on peut alors calculer 1’équation Z(X,Y) et remonter
directement a un triplet de points (X, y, z ) pour chaque pixel de I'image. 1l est
alors possible de calculer le rayon de courbure local, et donc la contrainte et

I’allongement en chaque point visible de la membrane.

Cette derniere méthode permet d’échapper a la simulation directe de 1’image, et a une série

d’itérations tres lentes.

IV.6. Conclusion

Comme on a pu le voir au cours de ce chapitre, I’utilisation de I’interférométrie 2D permet
une mesure sans contact de la forme d’une membrane gonflée. L’utilisation d’une référence
plane (miroir) est treés vite limitée par la pente au bord de la membrane : méme si les
techniques actuelles de reconstitution de la phase permettent de s’accommoder d’une distance
entre franges d’interférences du méme ordre de grandeur que la taille de pixel, le rayon
lumineux réfléchi ne passera pas par la pupille d’entrée de I’interférometre. L’utilisation
d’une référence sphérique, fréquente pour la caractérisation de lentilles ou de miroirs

sphériques, est apparue comme une solution élégante.
Si le principe de base est simple, sa mise en ceuvre est néanmoins difficile : La distorsion

de I'image par le systéme optique a été une surprise, qui a rendu nécessaire une analyse

complete de celui-ci. 11 a été nécessaire de :
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» Construire un modele du systeme optique (lentilles, diaphragme) dont les
caractéristiques n’€étaient pas connues, et vérifier sa pertinence.

» Analyser la formation de ’image de la membrane par 1’optique, en particulier
reconstruire la géométrie de la surface orthotomique.

» Trouver des critéres de visibilité de 1’image, et relier la forme de celle-ci a la
hauteur du «bulge », pour une géométrie donnée du dispositif (lentille de
référence, position en z de I'interférometre). Ce lien permet d’estimer rapidement
la hauteur de la membrane.

» Calculer le chemin optique parcouru par le faisceau de mesure et le faisceau de
référence, pour relier la forme de la surface orthotomique et la figure
d’interférence observée.

» Proposer une stratégie d’utilisation de I’interférometre pour pouvoir intégrer

celui-ci dans la boucle de régulation de I’essai de gonflement.

Il reste a mettre cette stratégie en ceuvre....
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Remarques, conclusions et perspectives

Le but initial de ce travail de these était la construction d'un montage d'essai de
gonflement, et son utilisation pour I'étude des propriét€és mécaniques de matériaux fragiles et
ductiles déposés en films minces, d'épaisseur sub-micrométrique. Cette étude est basée sur les
recherches réalisées par d'autres auteurs sur des films micrométriques, a 1'aide de dispositifs

analogues.

La méthode de mesure de la forme du dome envisagée initialement, le capteur ponctuel
avec miroir collé sur une tige de graphite, s'est révélée peu fiable, et ceci pour plusieurs
raisons:

» La précision des mesures requiert un positionnement précis du capteur au
sommet du dome, alors que la manipulation des échantillons (tres fragiles!) rend le
réglage de leur position difficile.

» La continuité des mesures lors d'un essai suppose un guidage tres fin du
capteur, faute de quoi la réflexion du faisceau laser de mesure est perdue. L'essai
doit alors étre interrompu pour réglage, sans qu'on soit assuré de revenir au point
initial, avec donc un risque de décalage de zéro.

» Le poids du miroir et de la tige doivent étre aussi petit que possible pour limiter
la perturbation de la forme de la membrane, mais €tre assez grand pour vaincre la
friction sur le guidage et garder le contact avec 1'échantillon en cas de diminution
de la pression ou de décharge. Ces deux exigences sont contradictoires.

» Les valeurs de la contrainte calculées a partir de la pression et de la hauteur du
dome sont tres sensibles a l'erreur de mesure cette derniere en début d'essai. La
détermination précise du zéro de déplacement du capteur est donc treés importante.
» Enfin, sous pression nulle, une membrane initialement sous contrainte négative
va flamber, et sa forme exacte sera tres difficile a déterminer a priori. La mise en
charge va causer un saut du capteur, puis le déplacement ultérieur de celui-ci ne
suivra pas exactement la loi approximative déterminée a partir des équations
polynomiales usuelles, ce qui rendra difficile 1'ajustement des constantes C; et C»
du modele analytique. Une telle situation sera systématiquement rencontrée a la
décharge, des lors que 1'échantillon (mé€me sous contrainte initiale en traction) aura

été déformé plastiquement en tension.
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Le choix d'une méthode alternative de détermination de la forme, l'interférométrie 2D,
permet de s'affranchir des défauts des capteurs ponctuels, au prix d'une complexité du
traitement bien plus grande.

L'utilisation d'une surface de référence plane pour le faisceau de référence de
l'interférometre (c'est a dire 'absence de lentille a l'entrée du capteur) limite tres vite la
hauteur des domes mesurables completement, car le faisceau réfléchi par la membrane est
trop divergent pour passer par la pupille d'entrée du capteur.

L'utilisation d'une ou plusieurs lentilles convergentes a l'entrée du capteur permet de
surmonter cette difficulté, pour une gamme donnée de valeurs du rayon de courbure (ce qui
impose d'utiliser plusieurs lentilles au cours d'un méme essai.). L'image vue par le capteur
CCD n'est pas directement celle de la membrane, mais celle d'une surface tridimensionnelle,
la surface orthotomique de la membrane. La surface de référence a laquelle est comparée la
membrane (ou plutdt sa surface orthotomique) n'est plus un plan mais une sphere, et ce sont
les écarts de la surface orthotomique a cette sphére qui sont responsables de la différence de
phase entre faisceau de référence et faisceau de mesure de l'interférometre.

En tenant compte a la fois des propriétés optiques du montage, de la variation de
l'intensité lumineuse passant par différents points de la surface orthotomique, de sa visibilité,
et de sa hauteur, il est possible de reconstituer la forme tridimensionnelle de celle-ci sans a
priori. Partant de cette forme, il est possible de simuler I'image détectée par le capteur. La
forme de la membrane s'en déduit alors directement, et avec une bonne précision.

Dans sa version actuelle, implémentée sous Excel, cette procédure est néanmoins trop
lourde pour permettre une reconstitution de la membrane en quelques secondes, temps a ne
pas dépasser pour permettre l'utilisation du capteur dans la boucle de régulation du systeme.
Une méthode de mesure simplifiée peut étre donnée par la mesure directe de la forme et de la
taille de 1'image de la surface orthotomique par les capteurs CCD, qui, pour un systeme
optique donné, varie linéairement avec la hauteur du dome. Partant de cette donnée, on peut
alors ajuster la pression différentielle sur la membrane avec une fréquence suffisante pour

réguler la contrainte dans la membrane, par exemple pour réaliser un essai de fluage.

Les premiers tests réalisés sur des membranes €lastiques (nitrure de silicium et silicium)
montrent que l'appareil fonctionne, mais que les résultats bruts obtenus doivent &tre

interprétés avec prudence. Les essais réalisés sur des membranes d'or montrent quant a eux

178



Remarques, conclusions et perspectives

qu'il est possible de mesurer le début de la déformation plastique. Dans ce cas, la transition
entre le comportement purement élastique et €lasto — plastique est douce, et présente un taux
de durcissement apparent tres élevé: la plasticité macroscopique n'est pas atteinte, et seule une
partie des grains (la population de plus grande taille) se déforme effectivement. Nos
observations rejoignent donc les arguments théoriques qui présentent la loi de Hall —Petch

comme un effet 1ié a la plasticité généralisée, et non a l'initiation de celle ci.

L'apport essentiel du présent montage devrait étre sa capacité a tester des membranes
réalisées a partir de films en compression (du fait de leur état initial ou d'une déformation
plastique ultérieure). Les premicres observations par microscopie optique réalisées sur des
films d'or ou des membranes de silicium, qui montraient de nombreuses rides sur les bords
des membranes, nous ont fait douter de la possibilité de réaliser des essais fiables, comme de
la possibilité d'interpréter ces essais a l'aide de modeles mécaniques simples. Les premiers
essais de calcul de la forme d'une membrane en utilisant des séries de Fourier (méme si le
nombre d'ondes maximal est actuellement limité par notre puissance de calcul) donnent des
résultats cohérents avec ceux des modeles mécaniques simples (approximation polyndmiale)
pour les membranes sans contrainte, en traction, et en compression pour des pressions
différentielles suffisantes. Les différences observées sur des membranes en compression aux
faibles pressions différentielles sont liées a la présence d'ondulations de la surface qui ne
peuvent pas étre prises en compte par l'approximation polynOmiale, mais sont observées
expérimentalement (pour des nombres d'onde plus élevées que ceux que nous pouvons
simuler cependant.) En dépit de sa lourdeur, seul le calcul en série de Fourier peut donc nous

permettre d'aborder la transition entre les comportements élastique et élasto - plastique.

Un travail de développement instrumental ne présente d'intérét que si l'instrument est
utilisé. Pour ce faire, il reste a intégrer les procédures expérimentales définies ci-dessus dans
le systeéme de contrdle de l'appareil et a les valider. L'expérience nous montre que cette étape

peut révéler des difficultés imprévues....

Le présent montage sera utilisé en priorité sur deux projets de 1'équipe : la mesure des
propriétés mécaniques (module d'Young, contrainte) de films utilisés pour la fabrication de
micro-batteries dans le cadre d'un projet ANR, et surtout 1'étude du comportement mécanique

de membranes de silicium a haute température. Cette derniere étude présente bien slir un
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intérét pour son application en microélectronique, mais surtout parce qu'elle permet de
reprendre un probleme ancien: le comportement mécanique d'un matériau modele, dans des
conditions de géométrie différentes : 1'importance relative des différents mécanismes de la
plasticité (glissement des dislocations, multiplication....) devrait y é&tre différent, et les

résultats qu'on espere obtenir sont du plus haut intérét.
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Annexe 1 : Aspect théorique de I'essai de gonflement.

Le probléme de 1I’élasticité d’un corps a deux dimensions a été€ résolu grace a la théorie
des coques et des plaques développée par Euler puis Bernoulli (1770).

C’est a partir de ce modele qu’Henky a écrit la premiere théorie sur le gonflement de
membrane en 1915 [A.1], en dérivant les équations de contrainte et de déformation tout en
négligeant la résistance a la courbure.

Les premieres expériences dans ce domaine ont été réalisées en 1959 par H. W. Beams
[A.2]. Les premiers essais, obtenus sur des membranes circulaires d’or, furent peu
satisfaisants, notamment a cause de la difficulté de préparation et de fixation des échantillons,
mais aussi a cause de la difficulté d'analyse des résultats.

Il faut attendre la fin du vingtieme siecle et les progres technologique en micro-usinage du
silicium pour que I’essai de gonflement devienne aussi fiable que les autres techniques de
mesure a petite échelle. Par ailleurs que les travaux de Timoshenko [A.3], Vlassak et Nix
[L.48] ont permis de traiter le cas des films carrés et rectangulaires soumis a une contrainte

résiduelle.
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E Module d’Young
[ Ceefficient de Poisson
M Module biaxial
t Epaisseur du film
h Déflection
a Demi-largeur de la membrane
R Rayon de courbure
p Pression
oo Contrainte résiduelle
& Déformation résiduelle
u(x) Déplacement suivant x
v(y) Déplacement suivant y
h(2) Déplacement perpendiculaire au plan de la membrane
O, Exx Contrainte et déformation du film suivant x
Oy, &y Contrainte et déformation du film suivant y
Wy Cisaillement
U Energie de déformation élastique
w Travail di a I’application de la Pression
Ep Energie potentielle
Cy, G Constantes de I’équation de gonflement

Tableau A.1. Nomenclature utilisée pour la théorie des plaques.

V4

Figure A.1. Référentiel utilisé pour I’application de la théorie des plaques sur une membrane

carrée et rectangulaire.
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A.1.1. Théorie des plaques pour les grandes déflections appliquées

aux membranes.

La théorie des plaques, dans le cas d’une membrane carrée ou rectangulaire soumise a une
pression uniforme, aboutit a une équation aux dérivés partielles d’ordre quatre. Pour
contourner ce probleme, Timoshenko [A.3] utilise la méthode de minimisation de I'énergie
permettant de simplifier les équations. Cette méthode s’appuie sur le fait que tout systeme en
position d’équilibre posseéde une énergie potentielle minimale.

Les hypotheses sont les suivantes :
» Le matériau est isotrope.
» Les cisaillements yx, et yx, sont négligeables ainsi que la variation de la
déformation g, suivant 1'épaisseur.
» La contrainte normale au plan de la membrane (c,) est trés petite par rapport
aux autres composantes.
» La rigidité a la flexion est considérée comme négligeable pour les grandes

déflections (h>>t). (Cette hypothese n'est plus vérifiée aux bords de la membrane.)

Le but est de trouver des champs de déplacement u(x,y), v(x,y) et h(x, y) (en x, y et z

respectivement) qui satisfassent les conditions limites ainsi que les conditions d’équilibre.

A.1.2. Déformation d'une membrane.

Le figure A.2 montre de maniere détaillée la méthode utilisée pour calculer I'allongement

d'un segment AB: &

g

dx dx+ Z—udx

1 ,
Hau
""-.‘_‘ ]
R

h+—dx R

z 6x
v

Figure A.2. Déplacement et allongement d'une membrane.
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Le segment AB, de longueur initiale [ = dx est déplacé en A'B'. La projection suivant x de

A'B' a une longueur dx'= dx + Z—udx . Sa projection suivant z est : dz'= %dx. Si la pente %
X X X

reste faible, la longueur finale du segment sera:

2 2 1/2 2
I'= (dx+a—udxj +(a—hdxj ~ dx| 1+8_u+l(%j (A.1)
ox ox ox 2\ 0x

2
E R 6_u+l(8_hj (A.2)
ox 2\ 0ox

et I'allongement

Il en va de méme pour le calcul de gy et yyy :

o 1(on)
& ~N—+—| —
Yooy 2\ 0y

ou Ov Ohoh
Vo X —
Y0y Ox Ox Oy

(A.3)

Dans le cas de grandes déformations, il peut étre nécessaire d'utiliser:
2 2 1/2
g, = [1+a—uj +(%j -1 (A4)
’ 0x ox

A.1.3. Choix des fonctions u, v, h.

Les fonctions u(x,y), v(X,y) et h(x,y) doivent satisfaire plusieurs conditions aux limites:
1; Continuité du déplacement aux bords de la membrane
2; Continuité de la pente au bord de la membrane

3; Symétrie de la contrainte et de la déformation vis a vis de la membrane

La premiere condition est évidente : elle suppose simplement 1'intégrité de la membrane.
La deuxiéme condition est juste en rigueur, mais est habituellement relaxée des le coté de la
membrane est grand vis a vis de son épaisseur. La troisieme condition n'est pas imposée par la
géométrie du systeme (en cas de flambage de la membrane sans pression appliquée, par
exemple), mais permet de simplifier la forme des fonctions u, v, et h, et de diminuer le

nombre de parametres d'ajustement.
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Timoschenko propose deux types de fonctions u, v, w respectant la premicre et la
troisieme condition :

» Des polynomes :
4 X0 2N71.2 2
u=A—(@ —x )b -y )+ex
a

v=RB J (a* = x> - y*)+ &Y

o

h= hoa—lz‘(a2 —x*)(b* - yz)(l +§(x2 + y2)j

(A.S)
qui dépendent des parametres A, B, hp et R. x est compris entre —a et a, y entre —b et b. g est
la déformation initiale du film vis a vis du substrat en compression (g < 0) ou en traction (g
> (). Le parametre R, compris entre -1 et 1, donne la forme du sommet de la membrane.
L'avantage principal de ces expressions est leur (relative) simplicité, le petit nombre de
parametres ajustables, et leur capacité a rendre compte de la plupart des situations. (Les cas de
fort flambage exceptés.) Elles restent néanmoins approximatives, et ne permettent pas de
trouver une solution exacte du systeme. La plupart des expressions analytiques utilisées par

les utilisateurs du bulge test sont adaptées a partir de ces solutions.

h % u

Figure A.3. Profils de déplacement w a), ub), et v ¢) sans déformation initiale

» Une décomposition en série de Fourier qui sera abordée en Annexe 2.
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A.1.4. Minimisation de I'énergie.

La méthode de résolution proposée par Timoshenko est la minimisation de 1'énergie. Celle

—ci est la somme de trois termes:

Allongement de la membrane:

Et 1
U= m” (27 + 2] +2v8,8, +— 1=y, dxdy (A.6)
Et ouY oufonY 1(en) (ev) av(on) 1(on)
U:—ZJ‘J— b = | == | | = +—| = | +-| =
2(1-v7) o\ ox Ox \ Ox 4\ ox oy oy \ Oy 4\ oy
2 2 4 2 2
oxoy 2\0y) ox 2\ox) oy 4\ox 4\ 0x ) \ oy
2 2
+l(1_,/) ou +26—u@+28—b’%%+2@%@+(%%) dxdy
2 Oy Oyox Oyoxody OxoOxoy \Oxox

Torsion de la membrane :

EF o*h *hY oh *h (ot
V= 24(1—V2)‘”{(6x2 + ayzj 2(1V)[6x2 .6‘y2 _£6x6yJ :l}dxdy (A.8)

Travail des forces de pression :

W:ﬂmmwﬁ@ (A.9)

ou l'intégration s'étend a toute la surface de la membrane.

L’énergie potentielle totale de la membrane est égale a 1’énergie de déformation et de
torsion moins le travail (W) dii a I’application d’une pression uniforme :
P=U+V-W (A.10)

Le terme de torsion V, prédominant dans le cas des petites déformations, ou dans le cas ou
le c6té de la membrane n'est pas grand vis-a-vis de son épaisseur, est négligeable vis-a-vis de

U dans notre cas.
Pour que 1'énergie potentielle soit minimale, les dérivées partielles de P par rapport a

chacun des parametres doivent étre nulles. (Théoreme des travaux virtuels: 6P =0)
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On obtient un systeme de n équations couplées non-linéaires a n inconnues. Dans le cas
d'une solution polynomiale, on a quatre équations sur A, B, hy et R. la résolution de ce

systeme aboutit a I’équation suivante :

Et ot
-C,—— nyCc, 9y
P "atd-v) > 4P

(A.11)

> €p pour une membrane

E c
avec o, = 1—80 pour une membrane carrée et Oy =
-V

rectangulaire.

Le premier terme, en h’, de I’équation correspond a la pression appliquée pour étirer la
membrane. Il dépend du module d’Young et de 1’épaisseur du film. Le second terme, en h,
correspond a la pression appliquée pour compenser la contrainte résiduelle présente
initialement dans le film.

Les coefficients C; et C> dépendent de la géométrie de la membrane et du coefficient de
poisson v. Elles sont déterminées numériquement dans le cas d’une membrane carrée et
analytiquement de maniere approximative pour une membrane rectangulaire infiniment

longue [A.3].
A.1.5. Membrane carrée.

Les membranes carrées présentent un inconvénient : la géométrie de la membrane
engendre un état de contrainte biaxial en tout point, rendant le probleme difficile a traiter. La
contrainte et la déformation varient avec la position.

En appliquant la méthode de minimisation d’énergie décrite précédemment, on obtient les
les constantes C; et C; en accord avec les expériences. Les valeurs ou expressions de ces
constantes different d’un auteur a 1’autre puisqu'elles dépendent des hypotheses de départ
mais également des vecteurs de déplacement utilisé. Le tableau suivant répertorie les

différentes constantes calculées pour une membrane carrée suivant les auteurs.
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Type de modele C C,

Vlassak, Timoshenko (minimisation de
‘ ‘ ‘ 1.993-0.613v 3.393
I'énergie + solution analytique)

Pan (éléments finis) 1.981-0.585v 341

Tableau A.2. Constante C,; et C, pour une membrane carrée.

En comparant ces deux solutions théoriques, on remarque les constantes C, sont tres
proches, elles prédisent donc la méme influence de la contrainte résiduelle. Pour ce qui est de

la constante Cj, elles varient avec le coefficient de poisson v qui se justifie par la variation du

.. E
module biaxiale (Y :1—j avec v. Les valeurs de C; calculées par ces deux modeles sont
-V

également tres proches. Nous avons choisi dans cette étude d'utiliser les résultats de Vlassak

pour les membranes carrées.
A.1.6- Membrane rectangulaire infiniment longue.

Une membrane rectangulaire est considérée comme étant infiniment longue suivant x
lorsque le rapport entre la longueur 2b et la largeur 2a est supérieur a 4 [A.3]. Dans ce cas, au
milieu de la membrane, la contrainte et la déformation de la membrane sous pression sont
uniformes dans la largeur. Le rayon de courbure en y est infini et l'élongation selon la
direction y (hors le terme de déformation initiale) peut €tre négligée. Le probleme se résume a
un probleme a 2D de déformation plane.

En I’absence de contraintes résiduelles, on suppose que la membrane rectangulaire gonflée

a la forme d’un demi-cylindre (fig.A.4).
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Figure A.4. Membrane rectangulaire soumise a une différence de pression uniforme.

La contrainte oy exercée sur les parois du cylindre sous une pression P peut se

calculer en effectuant le bilan des forces sur ce cylindre :

2R-2b-p=2-2btoc, (A.12)
Soit :
2 2
o, = PI” avec R~
2ht 2h (A.13)

La déformation du film est donnée par :

3 3
Sin9=£=c9—0— soit a =R ,9_9_
R 6 6

RO

& = )
RH[I_J
6

2
& =— avec 022
6 R

-1

XX

2h?
&, =——
3a? (A.14)

La relation entre contrainte et déformation pour une membrane rectangulaire :

L 2R
1—y? 7 302 (A.15)
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En remplacant & dans I’équation précédente et en utilisant la relation (A.13) on obtient
I’expression suivante entre pression et déflection pour une membrane rectangulaire sans
contrainte résiduelle :

_E 4ht
- (1-v)? 3a* (A.16)

p

Dans le cas ot il y a une contrainte résiduelle dans le film, les conditions de déformation
plane ne sont plus respectées. On a alors gyy=gj.
Pour un matériau isotrope, la déformation élastique peut étre décrite en appliquant la loi de

Hooke :
Eg¢, =(1+v)o, —vo,0;

Pour i#j 6, =0

Pouri=j 6, =1
Dans le cas d’un film mince ou c,,=0,

Ee =0, -vo, soit o =Eg +vo,,

Et:

Ee =0, ,-vo,
Soit :

Ee =0 — V(Eg0 + VO'M)

1_ 2
m=—a”‘( v 0 (A.17)
La déformation & peut également s’exprimer en fonction de la déflection :
2n’
Sxng'l‘é'o (Alg)

Remarque : La relation obtenue précédemment pour oy, reste toujours valide puisqu’elle est

basée sur le bilan des forces exercées sur la membrane.

2
GXX = pa
2ht (A.19)

En égalisant les expressions A.17 et A.18 on aboutit a I’expression de la pression en fonction

de la déflection pour une membrane rectangulaire comportant des contraintes résiduelles.
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E 41 N 2hto,

P34 T @ (A.20)
E
Avec: C, :i—z,et C,=2
31-v
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Annexe 2 : Utilisation des séries de Fourier

A.2.1.Coefficients des séries

Comme nous I'avons évoqué dans I'annexe précédente les fonctions u, v, et h peuvent étre
définies par des polyndmes (Annexe 1) ou par des séries de Fourier abordé dans les
paragraphes qui suivent.

On considere une membrane carrée de coté a ou rectangulaire de cotés a et b, dont les axes
x et y sont paralleles aux deux cotés de la membrane, on peut décomposer le déplacement
suivant x, y et z en utilisant des séries de Fourrier. L'objectif est de calculer en tous points u
(X,y), v(x,y) et h(x,y). A partir de ces résultats on peut par la suite remonter a &, & Yxy @

partir des relations (8) et (9) définies dans 'annexe I et de calculer le minimum d'énergie E,.

1=95 X
l S
Z @ AN
176 == X
b
A 4
yv a

Figure A.5. Maillage d’une membrane.
A.2.2- Déplacement suivant z

Le déplacement suivant z peut se décomposer de la maniere suivante :
. (imx ) . ([ jry
h=)» h,sin| — |sin| ——
Sl Jnf 52
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Pour les i et j impairs, lorsqu’une pression est appliquée (fig.A.6), on observe un
changement de volume de la membrane (i.e. de l'aire sous la courbe fig.A.6). En revanche,
l'aire sous une courbe définie par i ou j pair sera nulle. Dans le premier cas, il y aura couplage
avec la pression appliquée, dans le second non. En conséquence, et bien qu'une solution
complete du probleme nécessite en rigueur 1'utilisation de tous les coefficients de la série, on

se bornera ici aux coefficients i et j impairs.

Figure A.6. Déplacement suivant z en fonction de i

Aux bords de 1’échantillon, nous avons un cas particulier puisque a cet endroit il y a un
changement brutal de pente. Une des manieres possibles de traiter ce probleme est d’imposer

une dérivée nulle aux bords de la membrane

gl ()

)

(quels que soient y et j)

. jmy in
sin| — | ) h,— =
[T
i
2y
quel que soit j. (Cette condition n'a pas été utilisée par la suite.)

A.2.3- Déplacement suivant x ety

De la méme maniere on peut décomposer le déplacement en x et y en utilisant les séries de

Fourier :
u= ZMH sin(k—ﬂx) sin(lﬂ) + &y X
I a b
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V= van sin(mﬂx}sin(%j + &,y

a

Suivant la direction x (y) I'élongation & (gy) doit étre symétrique. La figure A.7 représente

le déplacement selon la direction x. Dans le cas ou k est égal a 1, on a une zone en traction qui

. Ou . . Ou o
correspond a ™ > 0et une zone en compression ol ™ < 0. Pour cette valeur, le profil n'est
X X

pas symétrique. En revanche pour k = 2, le profil est symétrique. Il faut donc considérer le cas

des indices k pairs.

————

D .
6_ <0 Zone en compression (C)
>

ou :
— >0 Zone en traction (T)
Ox

Figure A.7. Déplacement suivant la direction x en fonction de k

En revanche, pour l'indice I suivant y, il faut considérer :

u(y)=u(b-y)

Soit, pour tout k :

2l =

l

Cette condition n'est remplie que pour 1 impair. Il en va de méme pour v, on ne
considerera que les déplacements ou m est pair et n est impair.
Pour le déplacement v(Xx,y), la condition est identique :
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» m pair

» n impair

A.2.4. Mise en place du calcul et résultats

Le systeme a été implémenté sous Excel, avec un maillage 100*100, pour trois fois 10*10

coefficients. En utilisant le solveur Excel, on cherche le minimum de 1'énergie potentielle.

Grace a cette technique on devrait étre capable de traiter le cas de membranes précontraintes.

Des séries de simulations ont été faites et comparées aux résultats obtenus en utilisant

l'expression qui relie pression et déflexion pour des membranes carrées (fig.A.8) et

rectangulaires (fig.A.9) pour des déformations initiales et des pressions différentes.

120000

Pression 120000 -

100000 1  (Pa) 100000 -

800007 o calculée 80000

60000 71 s siomiee 60000 -

40000 40000 -

20000 - Défiexion () 20000 -
0 T T T T 1 0

120000 -

0  5E-05 0,0001 0,0002 0,0002 0,0003

Pression

(Pa)

¢ calculée
—¢— simulée
Déflexion (m)

T

0  0.00005 00001 0.00015 0.0002 0.,00025

Figure A.8. Courbes pression déflexion pour une membrane carrée.

A gauche ¢y = 0.001, a droite gy =-0.001.

Pression

120000
100000 (Pa)
100000
80000 -
o & calculée 80000 1
¢ simulée 50000.1
20000 - 20000 -
Déflexion (m)
0 T u L
0,0E+00 5,0E-05 1,0E-04 1,5E-04 20000

La comparaison des simulations nous montre que:

Pression
(Pa)

& calculée

—3¢— simmilée

Déflexion (m)

5,0E-05 1,0E-04 1,5E-04

Figure A.9. Courbes pression déflexion pour une membrane rectangulaire.

A gauche gp = 0, a droite ¢y =-0.001

» les valeurs de pressions - déflexions sont du méme ordre de grandeur,
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» la géométrie de la membrane n'influence pas la validité des mesures
puisqu'elles restent tres proche des valeurs calculées dans les deux cas,

» pour une membrane sans contrainte initiale (fig.A.9, a gauche), les deux
courbes se superposent sauf pour les grandes pressions (supérieur a 50 000 Pa),

» pour une contrainte résiduelle de compression (fig.A.8 et A.9, a droite), on note
un petit décalage pour les petites déflexions. Le calcul a partir de la formule a
tendance a surestimer la déflexion,

» pour les contraintes de traction, comme dans le cas d'une contrainte initiale nul,

pour les grandes pressions le décalage entre les deux méthodes est plus important.
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Annexe 3 : Plan du banc d'essai de gonflement

A.3.1. Porte

A.3.2. Bulge test
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2hx” Twlm 1-x
Nlm il _+_~~u_mw+~@=H 1 N +
A4 a a e & a
2 H\H
a’ x RxX* Ry’
5 - e Ib‘u -1+ e + e e
w._ NEATQ‘IN
- p—y NH a
1]
(5]
=
)
= i IHJ
2 2 2 2
R I
- a a a a o y
2he|1-=
S x- &
(ep) - A a
=

Annexe 4
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Annexe 5 : Calcul du chemin optique

T L,
d, t | 1 q
Z [ o, did,
M, F, M 0, F, ¥ ) -
: - ' : - M,
o 0, , vz
N l P - l 03 )
N| Pl
v A

Figure A.10. Construction de 1'image M;N,

A.5.1-Calcul de a3

Pour un angle o3 petiton a :

tan(a;) = (@+dy)

~.|:

A.5.2- Calcul de a2

Pour calculer cet angle, on considere le triangle O,M;N5 :

tan(a, ) = ra,

M202
Avec :
M
a, z% et M,0, = f, +d'
Soit en remplacant dans l'expression (A.22)
a,d'
a=—"—-
(f, +d")
ud'
&= .
(d'+d,).(d'+f,)

(A21)

(A.22)
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2
En remplacant d' par d'= /> dans la relation précédente on obtient :
f] (fl - Z) _
[+ /s
Z
2
a, = uf,
2
(fi—z ,
(l+f1 Uy )—fzj.(derO) f,+ 7 (]fz—z)
< [+ L
Z
a, = . 2o : (A.23)
(Iz+ f7 = fin)-(d'+d,)
A.5.3-Calcul de a1
Dans le triangle O;MN; :
tan(e,) = MN, a,
MIOI
Avec :
a, = M, et M0, =d,
(I+d))
Soit :
a,(l+d,)
o =——"
dl
a0 - ud'.(I+d,)
b dwdy)d,(f,+d")
On remplace d;, et d' par :
_ 2
dlzfl(fl Z) et d': f (ffZ_Z)
¢ 1+ PR
On aboutit a la relation suivante :
uff (l + fl(fl_z)jz
Z
o, =
2
(f,—z ,
[H“f‘)—fzj(d ) =) St (ffi 5
2 [+ 252 g
Z
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_ Zfu
(f -2 f(d'+d,)

A.5.4-Calcul de MN

Dans le chapitre 2 nous avons vu que :
MN =cos(a,).(f, —2)

Si a; est tres petit alors

MN =a,.(f,—2)
En introduisant la relation (A.24), I'expression devient :
uf [1 + fl(fl_z)jz
MN = Z
@+ﬁ(ﬂ—@_ﬁ}u4%y3ﬁ+ /:
Z l+f1'(f1_z)_f
z 2
Soit :
M gsyer u=9HD) (4 56
fi(d'+d,) frz

(A.24)
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Résumé

Propriétés mécaniques de membranes d’épaisseur nanométriques : construction et
mise au point d’un essai de gonflement

Un nouvel essai mécanique a été développé pour répondre a la demande d'analyse des
propriétés mécaniques des revétements et films d'épaisseur nanométrique par essai de
gonflement. La méthode utilisée est l'application d'une différence de pression sur une
membrane non supportée, usinée en utilisant les techniques standards de gravure
microélectronique. Le banc d'essai permettra d'effectuer des essais a haute température (au
dessus de 900°C).

La principale difficulté rencontrée a été la mise au point d'une méthode de mesure de la
déflection de la membrane qui perturbe celle ci aussi peu que possible. Deux techniques ont
été utilisées : capteur ponctuel et capteur interférométrique 2D avec référence sphérique. La
premiere technique, plus simple, s'est révélée difficilement praticable, en particulier dans le
cas de flambage de la membrane. La mise en place de la deuxieme a nécessité une description
fine du comportement du systtme optique (distorsion des images, calcul des
interférogrammes) aboutissant a une méthode de mesure simple, susceptible d'étre intégrée en
ligne au systeme de contrdle de l'interférometre, et complétée par un traitement complet des
données apres essai.

Afin de valider I'essai, deux types de revétements ont été caractérisés. Tout d'abord des
films fragiles de nitrure de silicium et de silicium pour mettre en évidence la fiabilité et la
reproductibilité des essais. Puis des films minces d'or pour observer l'influence de la
microstructure sur le début de la déformation plastique.

Mot clés : essai de gonflement, film mince, interférometre Twyman-Green, nitrure de
silicium, or, silicium

Abstract

Mechanical properties of freestanding thin films: Building of a new bulge test technique

A new mechanical testing device of free standing membranes by Bulge Test has been built
at Institute Jean Lamour in order to investigate the mechanical properties of thin films of
nanometric thickness. The Bulge Test measures the deflection of a free standing membrane to
which a differential atmospheric pressure has been applied. (The specimens are prepared from
film on substrate deposits by cutting a window within the substrate by standard
microelectronic techniques.) We aim of achieve tests from room temperature to ~ 900°C.

The main technical difficulty met during this work was to develop a non perturbating
method of measurement of the film bulge. Two different techniques were tested: point
measurement and 2D interferometry using a spherical reference. The first technique, however
simple, was difficult to practice, especially in the case of buckling membranes. The second
method required a detailed analysis of the whole optical system (image distorsion, calculation
of interferograms) leading to a simple measurement method, suitable for integration in the
acquisition and command chain of the device, followed by an off line full treatment.

The operating method was used on two different sets of specimens: fragile silicon nitride
and silicon membranes in order to test the reproducibility of the device. Polycrystalline gold
thin films were then used to study the early stage of plastic strain.

Key words: bulge test, thin films, Twyman-green interferometer, silicon nitride, silicon
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